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RESUMO

Os taninos s&o compostos polifenolicos encontrados em plantas, que possuem a capacidade de
se associar e precipitar proteinas. Tais compostos sdo bastante utilizados na industria de couros,
industria farmacéutica, no tratamento de agua, entre outros. De acordo com a literatura, as
cascas da espécie Mimosa Tenuiflora possuem grande potencial como produtora de taninos.
Esta espécie, conhecida popularmente como Jurema Preta, planta nativa e de grande ocorréncia
nas areas da caatinga da Regido Nordeste do Brasil. Nesse contexto, o objetivo deste trabalho
foi de otimizar a extracdo de taninos condensados da casca da Jurema Preta, visando a sua
potencialidade para exploracdo comercial. Inicialmente, conduziram-se experimentos para
avaliar o Teor de Solidos Totais (TST) utilizando diferentes concentracBes de solucdes
hidroetandlicas, para isto, utilizou-se a técnica de maceracdo dindmica para todos experimentos.
Também foi realizado o planejamento experimental para estudar a influéncia de algumas
variaveis, tais como concentracdo do solvente etanol, volume de solvente, tempo de extracéo e
temperatura sobre a extracdo de Taninos Condensados (TC) e Polifenois Totais (PT), além do
efeito sobre o TST. Utilizou-se para o planejamento experimental o Delineamento Composto
Central Rotacional (DCCR), pois permite analisar todo espaco experimental com menor
numero de experimentos. De acordo com os resultados, os extratos obtidos com etanol 50% em
agua apresentaram maiores quantidades de PT e TC em relacdo as demais concentragdes de
etanol em &gua. A extracdo obtida com solvente agua (sem adicdo de etanol), foi a que obteve
menor teor de taninos condensados. A variavel volume de solvente foi a mais significativa para
as variaveis respostas, obteve-se maiores teores de taninos condensados, utilizando menores
volumes de solvente. As variaveis tempo e temperatura, de acordo com as superficies de
respostas para taninos condensados, demonstraram néo influenciar no processo de extragéo de
taninos, porém podem promover maior extracdo com a aplicacdo de maiores temperaturas e
tempo, mesmo com volumes maiores de solvente. Observou-se uma relacdo diretamente
proporcional da concentracdo de sélidos totais e taninos condensados e polifendis totais.
Avaliando os maiores teores de taninos condensados obtidos pelos planejamentos a condicdo
mais viavel, levando em consideragdo o custo do processo, para obter maiores teores de taninos
condensados foi de: temperatura de 41,45°C, tempo de 67,5 min, volume de solvente de 22,5
mL e concentracdo etandlica de 25% em dagua. Nesta condicdo, o teor obtido de taninos

condensados foi de 83,7 mg EC/ g de extrato seco.

Palavras-chaves: mimosa tenuiflora, taninos condensados, caatinga, otimiza¢éo, DCCR.



ABSTRACT

Tannins are polyphenolic compounds found in plants that have the ability to associate and
precipitate proteins. Such compounds are widely used in leather industry, pharmaceutical
industry, water treatment, among others. According to the literature, bark of the species Mimosa
Tenuiflora has great potential as a producer of tannins. This species, popularly known as Jurema
Preta, is a native plant that occurs in the caatinga areas of northeastern Brazil. In this context,
the objective of this work was to optimize the extraction of condensed tannins from the Jurema
Preta bark, aiming at its potentiality for commercial exploitation. Initially, experiments were
conducted to evaluate the Total Solids Content (TST) using different concentrations of
hydroethanolic solutions. For this, the dynamic maceration technique was used for all
experiments. Experimental planning was also performed to study the influence of some
variables, such as ethanol to water solvent ratio, solvent volume, extraction time and
temperature on the extraction of Condensed Tannins (TC) and Total Polyphenols (PT), besides
the effect on TST. It was used for the experimental planning the Central Rotational Composite
Design (DCCR), because it allows to analyze all experimental space with smaller number of
experiments. According to the results, the extracts obtained with 50% ethanol in water
presented higher amounts of PT and TC compared to the other concentrations of ethanol in
water. The extraction obtained with water solvent (without the addition of ethanol) was the one
that obtained the lowest content of condensed tannins. The solvent volume variable was the
most significant for the response variables. Higher levels of condensed tannins were obtained
using lower solvent volumes. The time and temperature variables, according to the response
surfaces for condensed tannins, showed no influence on the tannin extraction process, but may
promote greater extraction with the application of higher temperatures and time, even with
larger solvent volumes. A directly proportional relationship of the concentration of total solids
and condensed tannins and total polyphenols was observed. Evaluating the highest levels of
condensed tannins obtained by the planning the most viable condition, taking into account the
cost of the process, to obtain higher contents of condensed tannins was: temperature 41.45 ° C,
time 67.5 min, volume of 22.5 mL solvent and 25% ethanolic concentration in water. In this

condition, the content of condensed tannins was 83.7 mg EC / g of dry extract.

Keywords: mimosa tenuiflora, condensed tannins, caatinga, optimization, DCCR.
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1 INTRODUCAO

Os taninos sdo compostos polifendlicos provenientes do metabolismo secundéario das
plantas, em maior quantidade nas cascas de arvores, que possuem a capacidade de se associar e
precipitar proteinas, atuando como agentes coagulantes naturais (TRUGILLHO et al., 1997).
Por esta razao os taninos sao muito utilizados na industria de curtimento de couros, na producéo
de corantes, resinas, adesivos para madeira, na inddstria farmacéutica, no tratamento de aguas
devido a sua acdo floculante sobre certos compostos, dentre outras aplicagdes (SILVA, 1999).

De acordo com Pizzi (1993), o termo "tanino" subdividi-se em duas classes diferentes de
compostos de natureza fendlica, os taninos hidrolisaveis e os taninos condensados. Sendo 0s
taninos, o quarto constituinte mais abundante entre os compostos fendlicos nos vegetais, ficando
atras da celulose, hemiceluloses e lignina (SARTORI, 2012).

A Mimosa Tenuiflora (Willd) Poiret. € uma espécie arbustiva arborea, pertencente a
familia Leguminosae (Fabaceae) e a subfamilia Mimosoidea, tem como nome popular Jurema
Preta. Predominante na vegetacdo da caatinga do Nordeste do Brasil, esta arvore mede cerca de
5 a 7 m de altura, seus troncos séo levemente inclinados e medem cerca de 20 a 30 cm de
didmetro, estes sdo revestidos por uma casca de cor castanha muito escura, as vezes acinzentada,
grosseira, rugosa, fendida longitudinalmente e entrecasca vermelho-escuro que se desprende
em laminas estreitas, exibindo madeira avermelhada, apresenta espinhos, € resistente a
estiagem, além disso, esta espécie se apresenta como uma invasora de elevada agressividade, e
pode ser submetida ao corte rebrota em qualquer época do ano (LIMA, 1996; MAIA, 2004;
LORENZI, 1998).

Em seu habitat natural, a Jurema Preta tem sido explorada para producdo de forragens,
estacas e lenha, além de que, os caprinos, ovinos, e bovinos tem nessa planta um importante
componente de suas dietas. Neste particular, Silva et al (1998) observaram boa aceitabilidade
pelos caprinos, tanto da planta "in natura” como fenada. Cordao et al (2016) incluiram a vagem
da Jurema Preta na dieta dos cordeiros, verificando que esta inclusdo contribui para a
sustentabilidade da ovinocultura na regido do Nordeste. Quanto a composi¢cdo quimica,
Vasconcelos (1997), trabalhando com feno de jurema-preta obtido no periodo chuvoso (margo
e abril) e de estiagem (setembro e outubro), verificou para matéria seca (MS) teores de 90,0 e
90,9%; proteina bruta (PB) de 15,1 e 13,5%; fibra em detergente neutro (FDN) de 35,1 e 36,2%;
fibra em detergente &cido (FDA) de 16,0 e 15,7%; e taninos de 26,6 e 16,9%, respectivamente
(CARVALHO, SALVIANO, 1982).

Em estudos etnobotanicos e etnofarmacoldgicos foi possivel observar que a Jurema Preta
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apresenta propriedades antimicrobianas e que, ao mesmo tempo, pode preencher critérios de
preservacao ambiental e manejo autossustentavel semelhante a outras plantas nativas tais como:
Anacardium occidentale (cajueiro), Pterodon emarginatus(sucupira), Copaifera langsdorffii
(copaiba); e Anadenanthera colubrina (angico) (ALVINO LEITE, I. et al. 2015; RODRIGUES,
1996). Em particular a pesquisa de Pereira et al. (2015) mostrou que o tanino da Mimosa
tenuiflora inibiu o crescimento de Staphylococcus aureus formando halos que variaram de 10
mm.

A quantidade de taninos e flavonois detectada no extrato da casca da M. tenuiflora é a
provavel responsavel pela atividade antimicrobiana verificada em Staphylococcusepidermitis,
Escherichia coli, Pseudomonas aeruginosa, Micrococcus luteus e Acinetobacter calcoaceticus,
além de fungos como Microsporum gypseum, M. canis, Thrichophyton mentagrophytes, T.
rubus e Chaetomium indicum (LOZOYA et al., 1989). Os principais grupos de compostos com
propriedades antimicrobianas, extraidos de plantas incluem: terpendides e 6leos essenciais
(TORSSEL, 1989); flavonas, flavonois e flavonoides (FESSENDEN, 1982), tanino
(SCALBERT, 1991) e cumarinas (O’KENNEDY; THORNES, 1997).

A casca do caule e das raizes, as flores e as folhas da Mimosa tenuiflora, podem ser
utilizadas, depois de maceradas em infusdo, em decoc¢do ou como xarope, possui propriedades
analgésicas e narcoticas. Na medicina popular, o p6 triturado da casca é muito eficaz no
tratamento de queimaduras, acne, problema de pele, pois tem efeito antimicrobiano, sedativo e
regenerador de células. Chagas (2017) avaliou a eficiéncia de um extrato da casca de M.
tenuiflora composto pela mistura de hidrogel contendo 5% do extrato bruto com a concentragdo
de tanino de 1,8%, no tratamento de Glceras na perna. O tratamento feito durante 13 semanas
confirmou a eficiéncia terapéutica sem efeitos colaterais, com reducdo de 92% no tamanho da
Ulcera.

Diante da alta disponibilidade de jurema preta encontrada no semiarido, Paes et. al.(2006)
avaliaram o potencial tanifero da casca do caule da Jurema Preta, e como resultado obteve-se
um percentual de 17,74% de taninos condensados.

Sendo assim, a Jurema Preta é considerada uma potencial produtora de taninos, apesar de
ser mais comumente utilizada como biomassa, para producdo de energia, por apresentar alta
densidade basica e alto poder calorifico (ARAUJO et al., 2004). Vale salientar que, para fins
energeéticos, basta ser utilizado o tronco desta espécie (sem casca), sendo assim possivel a
utilizacdo da casca para a extracdo de taninos ou mesmo reaproveitar as cascas apds extracao
(LOPES et. al., 2015). Neste sentido, a Jurema Preta se torna uma 6tima alternativa, tornando

0 processo sustentavel, pelo reaproveitamento da casca, diminuindo a geracdo de residuos e
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possibilitando o suprimento de pequenos comércios e das comunidades da Regido Nordeste do
Brasil.

As inumeras fontes naturais de compostos fendlicos possuem composicéo e propriedades
fisico-quimicas diversificadas. Por esta razdo, € necessario que processos especificos sejam
desenvolvidos, a fim de determinar as condi¢des étimas de extracdo de taninos para cada fonte
fendlica. Para isso, € utilizado planejamento experimental, analisando o efeito das variaveis

independentes sobre a resposta de interesse, através de técnicas estatisticas e matematicas.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Otimizar o processo de extracdo de taninos por maceracao dinamica a partir da casca de
Mimosa tenuiflora (Willd) Poiret, analisando diferentes parametros: concentracdo etandlica,

temperatura, tempo de extracéo e volume do solvente.

2.2 Objetivos especificos

a) Realizar pesquisa de prospeccao tecnologica sobre a Mimosa Tenuiflora (Willd.)

Poiret.

b) Avaliar o efeito de diferentes proporcdes de etanol em &gua sobre o teor de sélidos
totais;

c) Determinar o teor de umidade das amostras coletadas da espécie M. Tenuiflora;

d) Verificar o teor de taninos condensados e polifendis totais presentes em diferentes
amostras atraves da mudanca de algumas variaveis criticas de processo, tais como proporcao do
solvente, tempo de extracdo, temperatura, razdo liquido-solido e estudar a influéncia dessas
variaveis;

e) Aplicar planejamentos experimentais adequados a pesquisa que permitam a obtencao
da modelo matematico do processo;

f) Determinar os modelos de regressdo para polifendis totais, taninos condensados e
solidos totais.

g) Por HPCL, determinar o perfil cromatografico do extrato.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Caracterizacéo do bioma da caatinga

A Caatinga é a vegetacdo tipica da regido de clima Semiarido, caracterizada como floresta
arborea ou arbustiva, com ampla diversidade de espécies botanicas, sendo o principal
ecossistema da Regido do Nordeste brasileiro. O clima desta regido é caracterizado como
tropical seco, possui baixa umidade relativa do ar, baixa nebulosidade, alta incidéncia de
radiacao solar, evapotranspiracdo potencial anual superior a precipitagdo anual e irregularidade
de chuvas, 0 que ocasiona grandes taxas de deficiéncia hidrica. A classificacdo climatica de
Kdppen, sistema que classifica os tipos climaticos globalmente, classifica a regido semiarida
como do tipo BSw'h' (PEEL et al., 2007).

De acordo com a Portaria do Ministério da Integracdo Nacional, o Semiarido brasileiro
foi redelimitado no ano de 2017, estendendo-se por 1.030.000 km?, avancando cerca de 4,83%
em relacdo ao ano de 2005, onde possuia uma area de 982.563 km2. Atualmente, vive uma
populacdo de 27 milhdes de habitantes (12,9% da populacéao brasileira), distribuidas em 1262
municipios, dados no qual foram acrescentados 73 municipios em decorréncia da seca
prolongada em 2017 (BRASIL, 2018).

O bioma da Caatinga no Brasil ocupa uma area de cerca de 844.453 quilémetros
quadrados, o0 equivalente a 11% do territorio nacional. Engloba os estados Alagoas, Bahia,
Ceara, Maranhdo, Pernambuco, Paraiba, Rio Grande do Norte, Piaui, Sergipe e o norte de Minas
Gerais (BRASIL, 2012). Sendo que em cada Estado, este bioma ocupa cerca de (em termos de
porcentagem da area): 100% do Ceard, 54% da Bahia, 92% da Paraiba, 83% de Pernambuco,
63% do Piaui, 95% do Rio Grande do Norte, 48% de Alagoas, 49% de Sergipe, 2% de Minas
Gerais (IBGE, 2004).

O bioma Caatinga esté diretamente ligado ao clima de sua regido, a vegetacao existente
apresenta principalmente, arvores e arbustos baixos, geralmente espinhosos, microfilia e
algumas caracteristicas xerofiticas. A vegetacdo é formada por trés estratos: o arboreo, com
arvores de 8 a 12 metros de altura; o arbustivo, com vegetacdo de 2 a 5 metros e o herbéceo,
abaixo de 2 metros. Algumas das espécies tipicas da vegetacdo das Caatingas sdo: Amburana
cearensis (Fr.All.) A.C. Smith, (“imburana de cheiro”, Fabaceae — Papilionoideae),
Anadenanthera macrocarpa (Benth.) Brenan (“angico vermelho”, Fabaceae — Mimosoideae),

Aspidosperma pyrifolium Mart. (“pau pereiro”, Apocynaceae), Caesalpinia pyramidalis Tul.
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(“catingueira”, Fabaceae - Caesalpinioideae), Commiphora leptophloeos (Mart.) Gillet
(“Imburana”, Burseraceae), Mimosa tenuiflora (Willd.) Poiret (“jurema preta”, Fabaceae -
Mimosoideae), Myracrodruon urundeuva Fr. All., (“aroeira”, Anacardiaceae) e Tabebuia
impetiginosa (Mart. ex A. DC.) Standley (“pau d’arco roxo”, Bignoniaceae) (LEAL et al.,
2003).

De acordo com o Ministério do Meio Ambiente, na Caatinga existem 932 espécies de
plantas, das quais 318 sdo endémicas (BRASIL, 2012). Dentre elas, algumas espécies como
aroeira, joazeiro, mororo, catingueira, angico, jurema preta, sao utilizadas para fins terapéuticos
como anti-inflamatorio, no tratamento de doencas intestinais e cicatrizacdo de ferimentos e
queimaduras (PEREIRA, 2005). Assim, este bioma é considerado um dos biomas mais ricos
em biodiversidade do Mundo.

Além disso, os animais da regido tém como maior fonte de alimento, as folhas das
espécies arbutivas na época de escassez de chuva.

Os solos deste bioma apresentam caracteristicas diferentes influenciadas pela presenca de
pedregosos, pela topografia, capacidade de retencdo de agua, profundidade e drenagem dos
solos, influenciando na disponibilidade de agua para as plantas. A profundidade do solo
interfere na capacidade de armazenamento de agua no solo, na superficie, a dgua é perdida mais
rapidamente devido a acdo direta da evaporacdo na superficie do solo, enquanto que nas
camadas mais profundas, esta perda é menor (SOUZA, 2015).

Na Regido da Caatinga do Nordeste brasileiro, os solos tém pouca profundidade no geral,
assim, a disponibilidade de agua é menor devido a menor capacidade de armazenamento no
solo, favorecendo a vegetacdo forrageira, espécies adaptadas desta regido, onde sdo a maior
fonte de alimento para ovinos e caprinos. Algumas espécies forrageiras sdo: palmatéria
(Opuntia palmadora), mandacaru (Cereus jamacaru), mani¢oba (Manihot glaziovii), malva
branca (Malva sylvestris L.), umbuzeiro (Spondias tuberosa), jurema preta (Mimosa
tenuiflora), jurema branca (Piptadenia stipulacea), facheiro (Pilosocereus pachycladus),
catingueira (Poincianella bracteosa), pereiro (Aspidosperma pyrifolium), marmeleiro (Cydonia
oblonga), jatoba (Hymenaea spp.), juazeiro (Ziziphus joazeiro Mart.), entre outros (ARAUJO
et al., 2010).

3.2 Caracterizacdo da Mimosa tenuiflora (willd.) Poiret

A espécie Mimosa tenuiflora (Wild.) Poiret, mais conhecida popularmente como Jurema

Preta, pertencente a familia Fabaceae, subfamilia Mimosoideae, género Mimosa (Tabela 1), é
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de grande ocorréncia da regido da caatinga na regido Nordeste brasileiro (ARAUJO et al.,
2010). Esta espécie mede cerca de 5 a 7 m de altura, seus troncos sdo levemente inclinados e
medem cerca de 20 a 30 cm de didmetro (Figura 1 A e Figura 1 B), dotada de copa irregular,
com espinhos e aculeos esparsos eretos e bem agudos (Figura 1 C). Seu tronco é revestido por
uma casca de cor castanha muito escura, as vezes acinzentada, grosseira, rugosa, fendida
longitudinalmente e entrecasca vermelho-escuro que se desprende em Iaminas estreitas. E uma
espécie resistente a estiagem, além disso, se apresenta como uma invasora de elevada
agressividade, e pode ser submetida ao corte rebrota em qualquer época do ano (LIMA, 1996;
MAIA, 2004; LORENZI, 1998). Suas flores sdo pequenas de cor claras, geralmente brancas,
com 4 a 8 cm de comprimento (Figura 1 E). O seu fruto é uma vagem pequena, de 2,5a 5 cm
de comprimento (Figura 1 D), de casca muito fina e quebradica quando maduro (MAIA, 2004).

Figura 1 - Caracterizacgdo botanica da espécie Mimosa tenuiflora (Willd.) Poiret, onde A:
Habitat; B: Folhas; C: Ramo aculeado; D: Fruto maduro; E: Flores.

Fonte: Adaptado de TROPICQOS, 2019.
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Tabela 1 - Classificacdo Taxondmica da Espécie Mimosa tenuiflora (Willd.) Poiret.

Classe Equisetopsida C. Agardh
Subclasse Magnoliidae Novak ex Takht.
Superordem Rosanae Takht.

Ordem Fabales Bromhead

Familia Fabaceae Lindl.

Género Mimosa L.

Fonte: TROPICOS, 2019.

Esta espécie foi catalogada e dada o nome cientifico Mimosa tenuiflora (Willd.) Poiret
pela Encyclopédie Méthodique em 1810, através da autora Jean Louis Marie
Poiret (TROPICQOS, 2019). Esta espécie ainda apresenta sinonimias cientificas apresentadas na
Tabela 2.

Tabela 2 - Nomenclaturas cientificas: basionimo, homénimo e sinonimias da espécie M.
tenuiflora (Willd.) Poiret.

Basionimo Acacia tenuiflora Willd.

Homonimo Mimosa tenuiflora Benth

Mimosa tenuiflora Benth

Acacia hostilis Mart.

Acacia tenuiflora Willd.

. Acacia tenuifolia (L.) Willd.

Sindnimias )

Mimosa cabrera H. Karst.

Mimosa hostilis (Mart.) Benth.

Mimosa limana Rizzini

Mimosa nigra Huber

Fonte: TROPICOS, 2019.

Esta espécie, além do seu potencial como forrageiro, suas propriedades fitoterapicas e
energeticas, ela contribui significativamente na alimentagdo de ruminantes, que consomem suas
folhas, hastes finas e frutos, sejam eles in natura ou fenados (PEREIRA FILHO et al., 2003).

Quanto a composicdo quimica da Jurema Preta, Nozella (2001) obteve 159,6 g/ Kg MS
de proteina bruta, 462,6 g/Kg MS de fibra de detergente neutro, 325,1 g/Kg MS de fibra em
detergente acido e 145, 3 g/Kg MS de lignina digerida em &cido.

Quanto ao teor de taninos condensados e polifendis totais, na literatura obtemos alguns


http://tropicos.org/Person/169
http://tropicos.org/Name/13024612
http://tropicos.org/Name/13016572
http://tropicos.org/Name/13016572
http://tropicos.org/Name/13000151
http://tropicos.org/Name/13024612
http://tropicos.org/Name/13024614
http://tropicos.org/Name/13036176
http://tropicos.org/Name/13036409
http://tropicos.org/Name/13013277
http://tropicos.org/Name/13016436

valores que variam quanto as condi¢cGes ambientais do local onde foram colhidas as amostras,
até mesmo com relacdo ao periodo de coleta. Cunha (2015) obteve uma quantificacdo de
polifendis totais de 261,74mg EAG/g de extrato e Neves et al. (2019), obtiveram 398 mg EAG/
g de extrato. Para taninos condensados, Osniel et al. (2013) avaliaram o teor para a Jurema
Preta em diferentes municipios do Estado de Pernambuco, obtiveram uma faixa entre 38 + 10,9
mg/ g de extrato a 212,5 £ 40,1 mg/ g de extrato, concluindo que os teores de Taninos
Condensados variam conforme local da coleta e da fenofase da planta.

Bezerra et al. (2011) avaliaram a resisténcia a tracao de couros produzidos com taninos
de Jurema Preta, onde este apresentou o melhor resultado em relacdo as outras espécies
utilizadas, demonstrando que esta espécie pode ser uma alternativa viavel para o suprimento

das industrias de couro do Nordeste.

3.3 Potencial utilizagédo da Mimosa tenuiflora (wild.) Poiret

A literatura retrata a Jurema Preta com grande potencial nas diversas areas. As cascas
desta espécie sdo utilizadas no curtimento de couro em curtumes tradicionais, além de
apresentar propriedades sedativas e narcoticas. Seu caule produz lenha e carvao de excelente
qualidade, sendo utilizdvel em forjas e fundi¢des. Suas folhas compdem a dieta de bovinos na
caatinga, possuindo boa palatabilidade para o gado e suas flores sdo meliferas (OLIVEIRA et
al., 1999). Para melhor compreensdo da importancia da Jurema Preta, nos subitens a seguir sdo
apresentadas as aplicacdes desta espécie atualmente, como também a importancia ecologica e

social.

3.3.1 Curtimento de couros

Dados da literatura relatam a potencialidade da Jurema Preta como produtora de taninos.
Sabe-se que os taninos tém a capacidade de se associar as proteinas precipitando-as. Por esta
caracteristica, esta espécie é utilizada no curtimento de couros em curtumes tradicionais na
regido do Nordeste, cujas cascas utilizadas sdo geralmente provenientes de atividade
extrativista informal, que pode ocasionar degradacao da caatinga. O manejo sustentavel precisa
ser realizado de forma que minimize qualquer impacto ambiental, conservando o0s recursos
naturais pelas comunidades. A Lei N° 12.651 de 12 de maio de 2012, que dispde sobre a
protecdo da vegetacdo nativa no Brasil, no Art. 21 estabelece que é livre a coleta de produtos

florestais ndo madeireiros desde que haja 0 manejo sustentavel:
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Art. 21. E livre a coleta de produtos florestais ndo madeireiros, tais como frutos, cipds,
folhas e sementes, devendo-se observar:

| - os periodos de coleta e volumes fixados em regulamentos especificos, quando
houver;

Il - a época de maturacdo dos frutos e sementes;

I11 - técnicas que ndo coloquem em risco a sobrevivéncia de individuos e da espécie
coletada no caso de coleta de flores, folhas, cascas, 6leos, resinas, cipés, bulbos,
bambus e raizes. (BRASIL, 2012).

Portanto, é necessaria uma atencdo especial por parte dos 6rgdos ambientais e da
comunidade, assim como para a ciéncia e tecnologia para desenvolver técnicas que nao
coloquem em risco as espécies taniferas, para avaliar os impactos causados pelo extrativismo e

para criar oportunidades de geracdo de renda as comunidades da regido da Caatinga.

Em 2012, na Regido do Nordeste foram registradas 18 unidades produtivas registradas,
que dispunham de CNPJ e CNAE relacionado a atividade de curtumes, com funcionarios
registrados em carteira, esse niUmero equivale a 5,8% dos 310 curtumes registrados no Brasil.
A seguir, na Tabela 3 é registrado o numero de funcionarios no setor de curtume no Nordeste,
onde emprega-se 12,1%, ou seja, cerca de 5.098 pessoas, no total de 42.140 funcionarios em

todo Brasil.

Tabela 3 - Funcionarios no setor de curtume no Nordeste do Brasil.

Cobertura

Regido/ Estado da RAIS
Nordeste 12,1%
Maranhao 1,5%
Piaui 0,4%
Ceara 2,2%
Rio Grande do Norte 0,9%
Paraiba 0,4%
Pernambuco 2,2%
Alagoas 0,3%
Sergipe 0,6%
Bahia 3,4%

Fonte: IEMI, 2013.

Ainda se referindo ao Nordeste 7,7% dos curtumes possuem I1SO 14000 e todas as
empresas registradas possuem ETE (Estagdo de Tratamento de Efluentes) (IEMI, 2013).
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3.3.2 Potencial Forrageiro

A Jurema Preta estd entre as espécies mais significativas para o fornecimento de
forragem para a pecuéria no semiarido, compondo a dieta de bovinos na Caatinga. Sendo
assim, considerada uma espécie forrageira. Aradjo et al., (2002) relataram alguns fatores
limitantes para a jurema preta como presenca de substancias antinutricionais, por exemplo 0s
taninos (até cerca de 25% da matéria seca), baixa digestibilidade da matéria seca, variando
entre 17 a 41%. Contudo, com a fenacgdo das folhas, é possivel melhorar a palatabilidade e

reduzir a concentracdo de taninos, tornando esta espécie mais digestivel para o rebanho.

3.3.3 Lenha e Madeira

A principal forma de utilizacdo da jurema preta € como lenha e carvao, para producao
de energia, por apresentar alta densidade basica (ARAUJO et al., 2004). Dentre as espécies
lenhosas da Caatinga utilizadas como biomassa, para geracdo de energia, a jurema preta
destaca-se pelo alto poder calorifico (FARIA, 1984).

O Estado de Alagoas apresenta demanda energética suprida por lenha nos setores

residencial, comercial, agropecudrio e industrial, conforme Tabela 4.

Tabela 4 - Consumo de energia por setor suprida por lenha no Estado de Alagoas em 2016.

Setor Valores em %
Residencial 11,74
Comercial 1,64
Agropecuario 53,89
Industrial 0,15

Fonte: SEDETUR, 2017.

No setor agropecuario, a utilizacdo de lenha para suprimento energético no Estado de
Alagoas tem aumentado nos Gltimos 4 anos, sendo superior a eletricidade neste periodo, que no

ano de 2016 participou em 46,11% no suprimento de energia neste setor (SEDETUR, 2016).

Oliveira et al. (2006) determinaram algumas caracteristicas energéticas da madeira da
Mimosa tenuiflora (Willd.) Poir, obteve-se rendimento de 39,68% em carvao vegetal, com teor
de carbono fixo de 71,70%, densidade igual a 0,51g/cm3, carbono fixo de 71,79 e poder calérico
de 6.866 cal/g.
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De acordo com Leite (2002), uma espécie de jurema preta pode render até 0,0067 m3 de
lenha, contando com galhos a partir de 3 cm de didmetro, com o didmetro a altura do peito
(DAP) de 6 cm e altura de copa de 3,00 m.

O caule da jurema preta apresenta densidades que variam de 0,91 a 1,12 g/cms, o que

permite produzir madeira de alta resisténcia mecanica e durabilidade (LORENZI, 1998).

Assim, a jurema preta também apresenta boa potencialidade madeireira, quando

comparada a outras espécies da Caatinga.

3.3.4 Importéncia Ecologica da Jurema Preta

Além da importancia econdémica da Jurema Preta, esta espécie apresenta grande potencial
como planta regeneradora de &reas degradadas. De acordo com Vasconcelos et al. (1985) essa
planta pode contribuir para o reflorestamento de areas de solos pobres, mineralizados e
desgastados por erosdo nas regides aridas e semiaridas do Brasil.

A jurema preta € resistente até mesmo nas areas onde se pratica queimadas, incluindo
outras areas sob acao antrdpica, isso pode contribuir para sua ampla distribuicdo na regido na
Caatinga (SAMPAIOQ et al., 1998).

Ao mesmo tempo em que promove regeneracao dos solos, a jurema preta propicia sombra
aos animais e a formacdo de matéria organica depositada no solo, através de sua folhagem,

favorecendo o desenvolvimento de outras espécies vegetais ao redor (MAIA, 2004).

3.3.5 Importéncia social da Jurema Preta

A Caatinga desempenha importante papel socioecondmico, pois muitas comunidades
sobrevivem dela (SILVA, 1994). A Jurema Preta surge como alternativa para extracdo e
comercializacdo dos extratos tanantes para indUstrias de curtimento de couro e outros
segmentos, assim como potencial produtora de forragem rica em proteina, de lenha e carvao
com alto poder calorifico. Com estudos mais aprimorados desta espécie, pode-se aumentar seu
rendimento e avaliar a qualidade dos taninos produzidos, sendo assim possivel a cria¢cdo de uma
cadeia produtiva de taninos, oriundos da espécie Jurema Preta, no Nordeste a qual podera
exportar extratos tanicos para as demais regiGes do pais e para outros paises. Levando ao
desenvolvimento tecnolégico na produgéo desse tipo substrato para a regido. Gerando emprego

e renda para as comunidades da Caatinga brasileira.
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3.4 Importancia dos produtos naturais

Os produtos naturais sdo utilizados pela humanidade desde a antiguidade. No
desenvolvimento das civilizagdes Oriental e Ocidental muito se é relatado da utilizacdo de
produtos naturais na medicina e no controle de pragas, acredita-se que a busca por cura de
doencas atraves da ingestdo de ervas e folhas foi o que impulsionou o desenvolvimento de
pesquisas nesta area. A exemplo disto, a medicina tradicional Chinesa desenvolveu imersées
de plantas medicinais que até hoje sdo desenvolvidas pesquisas para compreensdo dos
mecanismos de acao e no isolamento dos principios ativos (BARREIRO, 2006).

A maior parte dos farmacos em uso clinico comercializados € de origem natural ou foram
sintetizados a partir de produtos naturais, dentre as fontes de substancias biologicamente ativas
temos: plantas, fungos, insetos, organismos marinhos e bactérias. Embora, atualmente haja
diversas metodologias para sintese e descobertas de novas medica¢es, 0s produtos naturais se
evidenciaram como matérias-primas valiosas para a producdo de medicamentos,
principalmente devido aos metabdlitos secundarios de plantas (BARREIRO, 2009). Segundo
dados cientificos publicados pela Convencéo da Diversidade Bioldgica (CDB), sdo conhecidos
no Brasil 143.893 espécies de plantas e pelo menos 104.546 espécies de animais (vertebrados
e invertebrados), distribuidos conforme Tabela 5.

Tabela 5 - NUmero de espécies atualmente conhecidas no Brasil.

Grupo N° de espécies

Plantas 43.893
Mamiferos 712
Aves 1.900
Répteis 751
Anfibios 978
Peixes 4667

Invertebrados Estimativa: 96.669 - 129.840

Fonte: BRASIL, 2016.

Por haver uma grande biodiversidade de espécies, o Brasil é considerado o maior do
planeta em numero de espécies endémicas. Estudos fornecem também a distribuicdo da

diversidade das espécies por bioma, conforme a Tabela 6.
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Tabela 6 - NUmero de espécies conhecidas por bioma.

Mata

Grupo Amazbnia Atlantica Cerrado Caatinga Pampa

Plantas 13.993 18.951 13.014 4.508 1.675
Mamiferos 399 298 251 153 102
Aves 1.300 1.020 837 510 476
Répteis 284 197 202 107 110
Anfibiose 250 340 150 49 50
Peixes 1.800 350 1.000 185 151

Total 18.026 21.156 15.454 5.512 2.564

Fonte: BRASIL, 2016.

A lista das espécies de plantas brasileiras que tem em sua totalidade 43.893 espécies, €
subdivida em: 4.310 sdo algas; 32.131 angiospermas; 1.535 brid6fitas; 4.665 fungos; 30
gimnospermas; e 1.222 samambaias e licéfitas (BRASIL, 2016).

Com toda esta riqueza bioldgica o Brasil possui grande potencial como fonte de novos
farmacos tendo como pesquisa as inimeras fontes de substancias biologicamente ativas pouco
exploradas, que além de propiciar o avango da ciéncia, contribui para o desenvolvimento
tecnologico nacional. A Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA) define plantas
naturais como “espécie vegetal, cultivada ou ndo, utilizada com propositos terapéuticos”
(BRASIL, 2014).

Diferentemente das plantas medicinais, a fitoterapia, consiste na utilizacdo com
embasamento cientifico, que garanta controle de qualidade deste medicamento baseados em
evidéncias clinicas e publicados na literatura técnico-cientifica. A Agéncia Nacional de

Vigilancia Sanitaria (ANVISA) define os fitoterapicos como:

Produto obtido de matéria-prima ativa vegetal, exceto substancias isoladas, com
finalidade profilatica, curativa ou paliativa, incluindo medicamento fitoterapico e
produto tradicional fitoterdpico, podendo ser simples, quando o ativo é proveniente
de uma Unica espécie vegetal medicinal, ou composto, quando o ativo € proveniente
de mais de uma espécie vegetal (BRASIL, 2014).

Analisando o mercado mundial de fitoterapicos, em 2011 este segmento movimentou
US$ 26 bilhGes, cerca de 3,2% da parcela mundial referente & comercializacdo de
medicamentos naquele mesmo ano. Desta parcela, a Alemanha detém 50% e a América do Sul,

que conta com os paises de elevada biodiversidade, incluindo o Brasil, deteve cerca de 5%
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somente. O mercado de fitoterapicos no Brasil, neste periodo movimentou R$ 1,1 bilhdo
(ALVES, 2013).

3.5 Taninos

O termo “tanino” foi introduzido na literatura em 1776, através de Seguin, que descreveu
0s componentes quimicos de tecidos vegetais, que tinham a funcéo de evitar a putrefacdo da
pele do animal fresca, fazendo com que houvesse a coagulacdo e transformacdo em couro
(RIBEREAU-GAYON, 1972). Sendo sua principal caracteristica, a capacidade de
complexarem e precipitarem proteinas. Assim, os taninos podem ser definidos como sendo
qualquer composto fendlico, cujo peso molecular seja suficiente para que possibilite a formacao
de complexos estaveis com proteinas ou macromoléculas (REED, 1995). Para a formacéo
destes complexos, o0 peso molecular dos taninos deve ser levado em consideracao; visto que, se
0 peso molecular é demasiadamente elevado, a molécula fenélica ndo pode adentrar entre 0s
espacos interfibrilares das proteinas ou macromoléculas; se é relativamente baixo, a molécula
ndo forma um numero suficiente de ligacGes para a estabilizacdo da molécula (MONTEIRO et
al., 2005).

Os taninos podem ser de origem vegetal, mineral ou sintético. Os taninos minerais sao
obtidos por sais inorganicos, a base de cromo ou zirconio. Os taninos sintéticos sdo derivados
da condensacéo do fenol, cresol e naftalenos com um aldeido, como por exemplo, o furfural
(PANSHIN et al., 1962). E os taninos vegetais, sdo provenientes do metabolismo secundario
de plantas e podem ser encontrados em varias partes do vegetal, como na madeira, cascas,
frutos, folhas e sementes.

De forma geral, os taninos caracterizam-se por: serem sollveis em agua, exceto algumas
moléculas de alto peso molecular; apresentarem pesos moleculares que podem ir desde 500 a
20000 Dalton; serem constituidos por estruturas multiplas com grupos fendlicos; possuirem a
capacidade de se ligarem a proteinas formando complexos insollveis em agua (CANNAS,
1999; SIMOES, 2003).

Esta capacidade dos taninos de se complexarem com as proteinas € o que torna este
composto importante no ambito industrial e por isso, sua ampla utilizacdo, que vai desde a

industria de alimentos a inddstria petroquimica.

3.5.1 Classificacdo dos taninos
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Os taninos sdo usualmente divididos de acordo com sua estrutura molecular, sdo

classificados em dois grupos: taninos hidrolisaveis e taninos condensados.
3.5.1.1 Taninos Hidrolisaveis

Os taninos hidrolisaveis sdo poliésteres, caracterizados por apresentam em sua estrutura
molecular um poliol como nucleo central, geralmente observa-se a D-glucose, e grupos
fendlicos ligados aos grupos hidroxilas do poliol (CANNAS, 1999). Existem varios tipos de
taninos hidrolisaveis, devido a diversidade do poliol central e dos radicais fenélicos ligados a
ele. Os principais tipos sdo os galataninos, que sdo caracterizados por apresentar em sua
estrutura a glucose como ndcleo central ligado a estruturas de acido galico ou seus derivados
(Figura 2), e os elagitaninos, que apresentam a glucose como nucleo central ligado a estruturas
de &acido hexahidroxidifénico, que desidrata espontaneamente, sendo isolado como &cido
elagico (Figura 3) (GALVEZ et al., 1997).

Figura 2 - Estrutura molecular da glicose e acido galico, e da estrutura formada f-1,2,3,4,6 —

pentagaloil-O-D-glicose (galatanino).
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Fonte: Adaptado de Souza, 2013.
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Figura 3 - Estrutura molecular dos elagitaninos (glicose e a4cido hexahidroxidifénico, isolado
como &cido elagico).

Acido hexahidroxidifénico Acido elagico

Fonte: Adaptado de Souza, 2013.

3.5.1.2 Taninos Condensados

Os taninos condensados, também denominados proantocianidinas, € o tipo mais
abundante no reino vegetal, ao contrario dos taninos hidrolisaveis, que geralmente estdo
presentes em pequenas quantidades nos tecidos vegetais. Este tipo representa mais de 90% da
producdo mundial de taninos comerciais, com cerca de 350000 t/ano (HERGET, 1989).

As moléculas de taninos condensados sdo macromoléculas constituidas por unidades
monomeéricas do tipo flavondide (SOUZA, 2013). Apresentando um anel heterociclico central
de éter ligado a dois grupos fendlicos (Figura 4). Apesar dos varios tipos de monoflavonoides,
como dihidroflavonoides (flavonois), flavonas, auronas, entre outros, somente os 3-flavonois
(catequinas) e os 3,4-flavonodiois (leucoantocianidinas) participam da formacéo dos taninos,
pois estes sdo 0s unicos que sofrem polimerizacdo, logo sdo considerados os precursores dos
taninos condensados (JORGE et al., 2001).

A estrutura basica das unidades flavonoides estd representada na Figura 3, com a
numeracdo dos carbonos nos anéis A e B e no anel heterociclico central. Sdo derivados do
resorcinol, se R1 = -H, ou seja, apenas uma hidroxila ligada ao anel aromatico A. Sdo derivados
do floroglucinol, se R1 = -OH, ou seja, possui duas hidroxilas ligadas no anel A. No anel B,
sdo derivados de catecol, se R3 = -OH e R4 = -H, ja os pirogalol, possuem os radicais R3= -
OH e R4 = -OH (SOUZA, 2013).
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Figura 4 - Estrutura base dos taninos condensados.

Fonte: Adaptado de Souza, 2013.

2.5.2 Taninos nas plantas

Os taninos podem ser obtidos em praticamente todas as partes de uma planta, como raiz,
folhas, frutos, cascas, tronco. Sdo encontrados facilmente nas cascas do caule da espécie
vegetal, quando em plantas saudaveis, como também em regides onde ha infeccao patoldgica,
pois a presenca de taninos esta relacionada a protecdo da planta contra animais e
microrganismos patogenos. Pela capacidade dos taninos de se associarem a proteinas, isto faz
com que a planta apresente 0 gosto amargo ou adstringente, pois os taninos reagem com as
glucoproteinas salivares no momento da ingestéo da planta (SIMOES, 2003).

Algumas espécies de plantas apresentam maiores concentracdes de taninos, sdo elas
pertencentes as familias Fagaceae, Leguminosae, Geraniaceae, Rizoforaceae, Myrtaceae,
Anacardiaceae e Rubiaceae (PARRA POZO, 1997).

Os taninos hidrolisaveis sdo comumente encontrados em extratos de cascas e madeiras
das espécies Terminalia, Eucalyptus, Phyllantus e Caesalpinia, entre outros. J& os taninos
condensados estdo presentes nas cascas da maioria das folhosas e coniferas estudadas (P1ZZl,
1994).

Com grande importancia econémica e industrial, as espécies produtoras de taninos mais
utilizadas comercialmente sdo as cascas da acéacia negra (Acacia mearnsii), madeira de
quebracho (Schinopsis balansae e lorentzii) e angico vermelho (Anadenanthera macrocarpa
(Benth.) Brenan) (P1ZZI, 2008).

No Brasil, a industria TANAC, situada no Rio Grande do Sul, produz extratos vegetais
dos taninos de Acacia-negra, fabricando cerca de 36000 toneladas por ano, sendo atualmente,
0 maior produtor mundial de tanantes (TANAC, 2014).
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3.5.3 Utilizag&o dos taninos

3.5.3.1 Atividade Antimicrobiana

De acordo com Simdes (2003), a presenca de taninos em algumas espécies de plantas esta
diretamente ligada ao fato de que estas possuem carater antimicrobiano.

De acordo com Rhodes et al (2006) e Rodrigues et al. (2014), os compostos fenolicos
apresentam atividade antibacteriana, devido a sua capacidade de se complexarem
irreversivelmente com as proteinas da membrana bacteriana formando assim, uma capa
protetora, inibindo enzimas e causando privacdo do substrato microbiano, impedindo o
crescimento e desenvolvimento dos microrganismos.

Em estudos realizados utilizando extratos de algumas especies nativas do Brasil,
Gongalves et al. (2005) observaram uma excepcional atividade antimicrobiana do extrato
hidroalcodlico de Jurema Preta sobre Escherichia coli, Streptococcus pyogenes, Proteus
mirabilis, Shigella sonnei, Staphylococcus aureus, Staphylococcus spp. coagulase. Cordeiro
(2014) avaliou a atividade antimicrobiana dos extratos de carod (Neoglaziovia variegata);
amburana (Amburana cearenses); jatoba (Hymenaea martiana); jurema preta (Mimosa
tenuiflora); angico de bezerro (Pityrocarpa moniliformis) e pereiro-de-tinta (Simira
gardneriana) sobre a bactéria Salmonella spp. Este observou que o extrato de Mimosa
tenuiflora apresentou acao antimicrobiana em todos os 60 isolados de Salmonella, destacando-
se das demais espécies.

Souza et al. (2008) avaliaram o extrato hidroalcodlico da M. tenuiflora, que
demostraram resultados que confirmam a sensibilidade do Staphylococcus aureus ao extrato,
assim como as extragdes utilizando acetato de etila, n-butanol e metanol, sobre os
microrganismos Staphylococcus aureus e Escherichia coli.

A partir destes resultados, é possivel sugerir a utilizacdo dos taninos extraidos de plantas

para o desenvolvimento de novos farmacos a partir destes compostos bioativos naturais.

3.5.3.2 Atividade Antioxidante

De acordo com Silva (2015), os taninos funcionam como antioxidantes fendlicos, devido
a sua habilidade de sequestrar radicais livres, atuando como doadores de hidrogénio e quelantes
de metais, onde os produtos intermediarios formados sdo relativamente estaveis, devido a

ressonancia do anel aromatico apresentada por esta substancia.
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Luciano et al. (2009) demonstraram, através de ensaios in vivo, que 0S taninos
condensados apresentam atividade antioxidante. Realizou-se um experimento de extratos de
taninos frente a diversos tecidos de animais, onde alguns cordeiros foram alimentados com uma
dieta suplementada com extrato de taninos provenientes da espécie quebracho (Schinopsis
lorentzii), e outros tiveram uma dieta livre de taninos, observou-se que houve retardo na
oxidacao da mioglobina do musculo Longissimus dorsi durante o armazenamento refrigerado
destes animais abatidos, com isso, aumentando a durabilidade do produto e prazo de validade.
Assim, também é possivel inferir que os taninos podem ser utilizados na industria alimenticia

e farmacéutica como conservante natural.

3.5.3.3 Curtimento de peles

Pela capacidade atribuida aos taninos de complexacao e polimerizacdo com proteinas, 0s
taninos sdo responsaveis pelo curtimento de peles de animais, promovendo resisténcia e
impermeabilizacdo, transformando-a em couro (JORGE et al., 2001). Atualmente, os taninos
vegetais estdo sendo cada vez mais utilizados, como em substituicdo aos taninos sintéticos,
como sais de cromo, aluminio e zirconio, pela alta toxicidade que estes metais possuem,
favorecendo a producgdo de couro ecolégico (VIEIRA et al., 2008).

Na regido Nordeste do Brasil, os curtumes tradicionais utilizam os extratos vegetais da
espécie Angico-Vermelho (Anadenanthera macrocarpa), rica em taninos. Contudo Paes et. al.
(2006), estudou o potencial de algumas espécies florestais de ocorréncia na regido da caatinga
do Brasil, obteve-se 17,74% de taninos na casca da Jurema Preta, entretanto para o Angico-
Vermelho obteve-se 11,89%.

3.5.4  Importancia econdmica dos taninos

De acordo com o IBGE, em 2017 o Brasil realizou a extracdo de 40 toneladas de tanantes
vegetais equivalente a R$ 65.000 o custo de producdo, sendo que a Regido do Nordeste é
responsavel por cerca de 97,5% da extracao, produzindo 39 toneladas com valor de producéo
de R$51.000. Na Figura 5 € possivel observar a distribuicao da extragdo nos diferentes Estados
do Nordeste. O IBGE realiza estas pesquisas utilizando como espécies vegetais o barbatimao,
0 angico e outros tanantes (ndo especificando), sendo, porém, as principais fontes o barbatimao

e 0 angico.
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Figura5 - Mapa de producéo dos Estados do Nordeste brasileiro na producéo de extratos tanantes
(em toneladas) e valor da produgédo em Reais em 2017.
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Fonte: Autor, 2018.

Alguns Estados do Nordeste ndo sdo registrados e quantificados pelo IBGE, assim como
0 Estado do Rio Grande do Sul, considerado maior produtor de tanantes, onde sua producao
também ndo é especificada. Analisando estes dados coletados, observa-se que o Estado de
Alagoas tem custo de producdo menor que os outros Estados do Nordeste, sendo equivalente a
R$ 500/tonelada, seguido por Ceara (R$ 1.000/tonelada), Pernambuco (R$1.434/tonelada) e
Bahia (R$1.857/tonelada). O custo do processo de extrativismo vegetal pode sofrer
discrepancias por inimeros fatores, os principais sdo em consequéncia do desmatamento das
florestas nativas, incéndios florestais, escassez de um produto em determinada area pelo manejo
em base ndo sustentavel, resultando coletas em regides mais distantes, aumentando o custo do
transporte e deslocamento para os coletores (LAFLEUR, 1993). Vale salientar, que a extracdo
de tanantes na Regido do Nordeste, apesar de se apresentar pouco representativa, € um mercado
que gera emprego e renda para regido, deve-se, portanto, buscar meios para que esta producédo

possa se tornar competitiva nacionalmente.
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3.6 Prospeccéo tecnologica

A prospeccéo tecnoldgica tem por objetivo fazer um mapeamento de maneira sistematica
sobre o desenvolvimento cientifico e tecnoldgico sobre algo e, assim influenciar de maneira
significativa a industria, a economia ou a sociedade como um todo, contribuindo para a
inovacgdo tecnoldgica (KUPFER; TIGRE, 2004). Neste sentido, estudos prospectivos visam
agregar valor as informacdes do presente, transformando-os em conhecimento de modo a
subsidiar tomadas de decises relativas a novas oportunidades e necessidades para a pesquisa,
com a finalidade de conduzir ao desenvolvimento no futuro (SANTANA et. al., 2014).

Segundo dados da National Science Foundation (NSF) publicado em 2018, o Brasil
encontra-se na 122 posicdo mundial com 53 mil publicacGes, este ranking é liderado pela China,
que no ano de 2016 teve 426 mil publicacGes. Neste mesmo ano houve depdsito de 31.020
patentes no Instituto Nacional da Propriedade Industrial (INPI), onde 28.010 foram patentes de
invencdo, 2.936 de modelo de utilidade e 74 certificados de adi¢do. No total, 83 paises
solicitaram protecédo de patentes. Destacando-se os 10 paises que mais depositaram pedidos de
patentes de invencdo tém-se: Estados Unidos (32%), Brasil (19%), Alemanha (8%), Japéo (7%),
Franca e Suica (5% cada), Holanda e China (3% cada), Reino Unido e Italia (2% cada). Entre
os depositos de modelo de utilidade, depositantes residentes do Brasil foram responsaveis por
96% dos pedidos (INPI, 2017).

Assim, através de pesquisas em bancos de dados de patentes e artigos € possivel fazer
levantamento de todas as tecnologias existentes, identificando o estagio de maturidade da
tecnologia de objeto de estudo e como ela se insere na sociedade. E possivel também identificar
tecnologias semelhantes e lacunas a serem preenchidas, onde é possivel que determinada

tecnologia ou suas variagdes sejam competitivas (QUINTELLA, 2011).

3.7 Otimizacgao de processos

A otimizacdo de processos é 0 estudo que serve para aumentar a eficiéncia de um
determinado processo. Existe alguns tipos de técnicas para otimizacdo, entre elas, a mais usual
é denominada uma variavel por vez, onde existe a variagcdo de um pardmetro enquanto 0s outros
permanecem constantes. Entretanto esta técnica, ndo determina os efeitos das interagdes entre
as variaveis, consequentemente, ndo descreve os efeitos completos dos parametros. Visto
isso, a metodologia de superficie de resposta (RSM) é uma alternativa eficiente para ser

utilizada em estudos de otimizacdo, pois 0 RSM consiste em um grupo de técnicas, estatisticas
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e matematicas utilizadas para desenvolvimento e otimizacdo de processos. Por esta
metodologia, consegue-se obter o efeito das variaveis independentes, sozinhas ou em
combinacéo, além disso, gera modelo matematico (BA & BOYACI, 2007).

Técnicas para Delineamento de Experimentos (DOE) sdo necessarias para se obter uma
otimizacdo, que consiste no plano formal para a condugdo do experimento de forma planejada,
onde os fatores sdo alterados de modo a avaliar o impacto sobre uma variavel resposta. As
comumente utilizadas para modelagem de processos sdo Analise Univariada (uma variavel por
vez), Delineamento Fatorial Completo (matriz com todas as combinagdes), Delineamento
Fatorial Fracionado e Delineamento Composto Central Rotacional, conforme Figura 6 (DCCR).

O planejamento fatorial completo € a técnica que mais se aproxima da idealidade, porém
esta técnica se torna inviavel, pois a medida que se aumenta o nimero de fatores e niveis,
aumenta o numero de ensaios exponencialmente, aumentando o custo e tempo do procedimento.
J& o planejamento fatorial fracionado requer menos experimentos que o planejamento fatorial
completo, porém sé fornece informacGes sobre os efeitos das varidveis nas interagfes de
primeira ordem (RODRIGUES & IEMMA, 2009).

O método Delineamento Composto Central Rotacional, pode ser feito utilizando um
nimero menor de medidas, porém explorando todo o espaco experimental. Através deste
método, também é possivel obter o erro experimental, repetindo o ponto central em pelo menos

trés vezes, tornando-se um método eficaz para otimizago de processos (BRANDAO, 2007).

Figura 6 - A imagem representa em: a) Andlise Univariada (b) Matriz com todas as combinagdes
e (c) Delineamento Composto Central Rotacional.

'

I = ,/-‘ ’,-~ ". = 1}, 3 / ‘
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(a) (b) (c) :
Fonte: BRANDAO, 2007.

3.7.1 Delineamento Composto Central Rotacional (DCCR)

Desenvolvido originalmente por Box e Wilson (1951) e melhorado por Box & Hunter
(1957), o DCCR informa tanto quanto um fatorial completo de trés niveis, requerendo muito
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menos testes experimentais. O nimero de testes necessarios para DCCR inclui o padréo fatorial
2K com sua origem no centro, pontos 2k fixados axialmente, a uma distancia, chamada o, a
partir do centro para gerar 0s termos quadraticos e testes replicados no centro, onde k é o
namero de varidveis. Assim, o numero de tratamentos passaria a ser: fatorial 2k + ponto central
(mais as repeti¢Oes) + 2k pontos axiais. Os pontos axiais sdo escolhidos de forma que permita
rotacionalidade (BOX & HUNTER, 1957). Devem ser realizadas repeti¢cdes no ponto central,
para fornecer uma estimativa de erro experimental (ASLAN, 2008).

Com as variaveis definidas, elas passam a ser codificadas como + 1 para 0s pontos
fatoriais, 0 para os pontos centrais € + a para os pontos axiais. Sendo a calculado através da

Equacéo 1.
@ = (29)s (1)

As variaveis codificadas podem ser obtidas, por meio de interpolacdo, através da
Equacéo 2.

X = X=(Xmax+ Xmin)/2 (2)

(max— Xmin)/2

Sendo x a variavel natural, X a variavel codificada que se deseja obter, € Xmax € Xmin S0

os valores maximo e minimo da variavel natural.
3.7.2 Variaveis criticas na extracdo de compostos fendlicos

A extracdo de compostos fendlicos a partir de plantas sofre influéncia pelo método de
extracdo utilizado, o tempo de extracdo, temperatura do processo, tamanho da particula da
amostra, assim como a presenca de compostos interferentes. Pela natureza quimica dos
polifendis variarem de acordo com sua estrutura molecular, podendo ser de baixo até alto peso
molecular, variando também a composi¢do de moléculas fenolicas, antocianidinas, taninos,
entre outros, ndo ha um procedimento uniforme ou completamente satisfatorio que seja capaz
de extrair todos os fendis ou de uma classe especifica de compostos fendlicos em plantas. Sa
comumente utilizados os solventes: metanol, alcool etilico, acetona, 4gua, acetato de etila e suas
combinagdes, na extragdo de compostos polifendis (JOHN et al., 2006).

Paes et al. (2006) realizaram extracdo de algumas espécies florestais de ocorréncia no
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semi-arido brasileiro, utilizou para isto, &gua como solvente, a temperatura de 100°C em um
sistema sob refluxo, obtendo um teor de 17,74% de taninos presentes na casca da Jurema Preta.
Holnik et al. (2015), realizaram extracdo de duas espécies de espinheira-santa (Maytenus
aquifolium Mart. e Maytenus ilicifolia Mart. ex Reissek), por maceragdo dinamica, utilizando
agua deionizada, por 30 minutos a temperatura de 85°C, obtendo uma média de 84,35% de
taninos a mais para Maytenus ilicifolia em comparagédo com Maytenus aquifolium, observando
que existem diferencas grandes em relacdo ao teor de taninos em espécies dita como
semelhantes.

Alguns trabalhos reportados na literatura realizaram a extracdo de polifendis totais e
taninos variando tempo de 1 minuto a 96 horas (4 dias). De acordo com Naczka & Shahidi
(2004) tempos mais longos de extracdo possibilitam a oxidacdo dos fendis, a menos que sejam
adicionados agentes redutores na solucéo. Estes autores realizaram experimentos, onde somente
1 minuto foi suficiente para extrair taninos de canola, utilizando para isto, acetona 70% como
solvente e homogeneizador em 10000 rpm.

A maioria dos autores concorda com o fato de que o aumento da temperatura favorece a
extracdo, aumentando ndo s6 o coeficiente de difusividade, mas também a solubilidade do
soluto, porém longos tempos de extracdo e temperaturas altas aumentam a possibilidade de
oxidag&o dos fenois que, por sua vez, diminui o seu rendimento nos extratos. Assim, para a
extragdo de antocianinas sdo usadas temperaturas entre os 20 e 50 °C, pois, temperaturas acima
dos 70 °C causam uma rapida degradagio das antocianinas (DAI; MUMPER, 2010).

Nacza & Shahidi também relataram que mudando a razdo massa da amostra/ solvente de
1:5 para 1:10 (p/v), aumentou a extracao de taninos condensados da canola de 257, 3 para 321,3
mg por 100 g de amostra e para fendis totais de 773,5 para 805,8 mg por 100 g de amostra,
usando acetona a 70%.

Souza (2013) realizou extracdo de taninos a partir da casca do cajueiro, obteve maior
percentual de taninos condensados e polifendis totais nos extratos obtidos com solugédo
etandlica a 50% em agua, num tempo de 100 minutos a temperatura de 100°C e razdo
liquido/sélido de 30:1. Observou também que a temperatura tem relacdo diretamente
proporcional aos teores de polifendis totais e taninos condensados.

Na Tabela 7 sdo apresentados alguns pontos 6timos de extracao relatados na literatura

na extracdo de taninos condensados.
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Tabela 7 - Melhores condic8es obtidas para extragdo de taninos condensados em determinadas
espécies vegetais.

Material Meétodo de  Solvente Temperatura Tempo Razéo Referéncia
extracao (°C) (min) lig./sol
Pinus Etanol DERKY]I
caribaea Soxhlet (21,9%) 71,46 79,2 26,4:1 etal.
em (2011)
agua
Acetona ASPE &
Pinus Maceracdo  (70%) em 40 180 10:1 FERNANDE
radiata dindmica agua Z (2011)
Acetona ASPE &
Pinus Soxhlet (70%) em 82 180 10:1 FERNANDE
radiata agua Z
(2011)
Agua com
Pinus Sob 5% sulfito 100 120 15:1 RODRIGUE
oocarpa refluxo de sodio S
et al. (2015)
Etanol
Acacia Maceragcdo  (50%) em 50 90 5:1 ZHANG et
mangium agua al.
(2010)
Etanol
Astronium Maceracdo  (40%) em Temperatura 4 dias 10:1 CUNHA et
urundeuva agua ambiente al.
(2009)
Anarcadium  Maceragdo ) PAES et al.
ocidentale dindmica Agua 100 120 20:1 (2006)
Bridelia Temperatura BRUSOTTI
grandis Maceracéo Metanol ambiente 1 dia 80:1 et. al (2010)
Eucalyptus ~ Maceracio ) VAZQUEZ
globulus dindmica Agua 90 60 15:1 et
al. (2010)
Paullinia Etanol Temperatura GARCIA et
cupana Maceracéo (92,8%) ambiente 7 dias 3,33:1 al. (2015)

Fonte: Adaptado de Souza, 2013.
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4 METODOLOGIA

4.1 Pesquisa de prospeccao tecnoldgica

O presente estudo trata-se de uma busca por pesquisas relacionadas ao tema, com o intuito
de identificar estudos com conexao aos aspectos caracteristicos e aplicabilidade da jurema preta
(Mimosa tenuiflora).

Deste modo, elaborou-se uma estratégia de busca em bases de dados de patentes e
periodicos, visando mapear o contexto tecnoldgico em que esta inserida a cultura da Jurema
Preta, no Brasil e no mundo. A busca patentaria se concentrou no Instituto Nacional de
Propriedade Industrial (INPI), na base da Organizacdo Mundial da Propriedade Intelectual
(WIPO — PATENTSCOPE) e na base de dados do Escritorio Europeu de Patentes (Espacenet).
Posteriormente, buscou-se nas bases de periddicos SCIENCE DIRECT, SCIELO, SCOPUS e
Google Académico, artigos relacionados ao tema.

Para isto, combinou-se os campos do titulo e resumo para as palavras-chave “Jurema
Preta” e “Mimosa tenuiflora”, utilizando os operadores booleanos “and” e “or”, cruzada com
as palavras: Tratamento de pele, antimicrobiano, extratos, cosméticos, fitoterapicos, efluentes,
couro, biomassa, taninos, conforme a Tabela 8, obedecendo as caracteristicas de cada
plataforma, sendo utilizadas as palavras em inglés, com exce¢do da base do INPI, onde os

termos se restringiram a lingua portuguesa.

Tabela 8 - Palavras-chave utilizadas na pesquisa.

PALAVRAS-CHAVE
Mimosa tenuiflora
Jurema Preta

Mimosa tenuiflora or Jurema Preta
Mimosa tenuiflora and skin treatment
Mimosa tenuiflora and antimicrobial
Mimosa tenuiflora and extracts
Mimosa tenuiflora and cosmetics
Mimosa tenuiflora and fitoterapic
Mimosa tenuiflora and effluents
Mimosa tenuiflora and leather
Mimosa tenuiflora and biomass

Continua
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Conclusao

PALAVRAS-CHAVE
Mimosa tenuiflora and tannins

Jurema Preta and skin treatment
Jurema Preta and antimicrobial
Jurema Preta and extracts
Jurema Preta and cosmetic
Jurema Preta and fitoterapic
Jurema Preta and effluents
Jurema Preta and leather
Jurema Preta and biomass

Jurema Preta and tannins
Fonte: Autor, 2018.

As pesquisas foram realizadas na Pesquisa Avancada, utilizando-se o filtro Titulo or
Abstract, quando pertinente. Os levantamentos foram realizados entre os dias 27/02/2018 e
02/03/2018.

4.2 Coleta e preparo das cascas para extracao

Neste estudo foram utilizadas cascas do caule de Jurema Preta (Mimosa tenuiflora) coletadas no
Municipio de Delmiro Gouveia, Estado de Alagoas, no més de Janeiro de 2018. No més da coleta, 0
municipio possuia os dados climatoldgicos a seguir: Verdo com temperatura média de 27,2 °C e
precipitacdo de 46 mm (CLIMATE-DATE.ORG, 2019).

As cascas foram secas a temperatura ambiente e armazenadas em sacos, posteriormente,
foram transportadas para a Universidade Federal de Alagoas em Macei6, Alagoas.

As cascas foram moidas em forrageira até obter um material de menor granulometria e
uniforme. Apds esta etapa, as cascas moidas foram peneiradas, utilizando-se de duas peneiras
granulométricas de 32 mesh (0,655 mm) e 46 mesh (0,425 mm), sendo usadas nas extracGes
aquelas com tamanho de particula entre 0,655mm e 0,425 mm. Uma parte deste material foi
separada e colocada em estufa a 103 £2°C por 48 h para determinacgdo do teor de umidade em
base seca, e o restante do material foi mantido em temperatura ambiente até o inicio das

extracdes, em recipiente fechado.

4.3 Determinacao do teor de umidade em base seca
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Visto que a umidade contida nas cascas é de vital importancia para 0 armazenamento
destas e para sua durabilidade, além de caracterizacdo do material utilizado, € necessario
realizar analise para determinacéo do teor de umidade em base seca.

Pesou-se 3 amostras de cascas de jurema preta moidas, com valores entre 2 a 3 g, colocou-
se essas amostras em estufa a 103+2°C e deixou-se por 48h de acordo com o procedimento das
normas NBR 8290 e NBR 8293. Apds este periodo, essas amostras foram pesadas e o teor de

umidade em base seca medido através da Equacédo 3.

Ups (%) = HH20Msecas 10 (3)

secas

Onde Muzo representa a massa antes da secagem e Msecas, depois da secagem.
4.4 Teor de solidos totais (tst) frente a diferentes concentracées de etanol

Para garantir que as cascas estavam livres de umidade, as cascas ja moidas foram levadas
a estufa com temperatura de 55°C por 72h, de acordo com o procedimento da Farmacopeia
(ANVISA, 2010).

Foram usadas nas extracdes amostras de 1g em um béquer de 100 ml, adicionou-se 35 ml
do solvente hidroetandlico nas seguintes proporg¢des: 100%, 80%, 60%, 40%, 20% e 0% etanol.
Obtendo assim, a razdo solido/liquido de 1:35 (p/v). As extracdes foram realizadas a
temperatura ambiente por 25 minutos. Esta analise foi realizada em triplicata. Apds a extragéo,
0 material foi filtrado, as cascas foram descartadas e os extratos colocados em placas Petri,
previamente pesadas, e colocadas em estufa a 103+2°C até obter o peso constante. Apos este
tempo, deixou esfriar e pesou-se as placas Petri, determinando assim, o Teor de Sélidos Totais
(TST), obtido pela Equacéo 4.

My

TST (%) = Mﬂ;—

i

x 100 4)

Onde TST ¢é o teor de solidos totais, em porcentagem; Mf é o0 peso do extrato seco, em

g; e Mi é o peso inicial do extrato, em g.

4.5 Planejamento experimental
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De acordo com a literatura, as variaveis que mais influenciam no processo de extracdo de
taninos condensados e polifenois totais sdo tempo, temperatura, razdo liquido/solido e tipo
solvente (DERKY]1 et al., 2011; BRUSOTTI et al., 2010). No caso do solvente, pela baixa
toxicidade e custo, escolheu-se utilizar etanol e agua destilada, e analisar esta variavel,
modificando as concentracGes de etanol em agua.

Os niveis assumidos para as variaveis sdo fundamentados nos estudos reportados na
literatura, de acordo com a Tabela 7. Assim, a Tabela 9 apresenta a faixa de valores assumidos

para cada uma das variaveis.

Tabela 9 - Niveis assumidos para as variaveis (nos pontos axiais).

Variaveis - +a
Temperatura (°C) 30 75
Tempo (min) 30 180
Volume do Solvente (ml) 10 60
Proporc¢io Etanol/Agua (%) 0 100

Fonte: Autora, 2018.

Neste trabalho, foi utilizado o Delineamento Composto Central Rotacional (DCCR), em
4 niveis (2%), ou seja, k = 4, envolvendo = 16 pontos fatoriais, 2k = 8 pontos axiais e 1 ponto
central mais 3 repeti¢fes no ponto central, totalizando 28 experimentos. Todos 0s experimentos
foram realizados de forma aleatoria. As variaveis respostas foram: teor de polifendis totais, teor
de taninos condensados e teor de solidos totais. Na Tabela 10 encontram-se os valores

numéricos e codificados das variaveis utilizadas.

Tabela 10 - Valores numéricos e codificados das variaveis independentes.

Variaveis de Codiaos Codificacéo
Controle g -2 -1 0 1 2

Temperatura (°C) x1 30 41,25 52,5 63,75 75

Tempo (min) X2 30 67,5 105 1425 180
Volume do Solvente %3 10 225 35 475 60
(ml)
Concentracéo
Etanol/Agua (%) x4 0 25 50 75 100

Fonte: Autora, 2018.
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Na Tabela 11, encontra-se a matriz do delineamento experimental.

Tabela 11 - Matriz do delineamento experimental com as diferentes condic6es de extracao.

) Tempo de Concentracéo
Experimento  Temperatura 4o x5 (min) Volume do etanol em
(°C) Solvente (ml) agua (%)
1 41,25 67,50 22,50 25,00
2 41,25 67,50 22,50 75,00
3 41,25 67,50 47,50 25,00
4 41,25 67,50 47,50 75,00
5 41,25 142,50 22,50 25,00
6 41,25 142,50 22,50 75,00
7 41,25 142,50 47,50 25,00
8 41,25 142,50 47,50 75,00
9 63,75 67,50 22,50 25,00
10 63,75 67,50 22,50 75,00
11 63,75 67,50 47,50 25,00
12 63,75 67,50 47,50 75,00
13 63,75 142,50 22,50 25,00
14 63,75 142,50 22,50 75,00
15 63,75 142,50 47,50 25,00
16 63,75 142,50 47,50 75,00
17 30,00 105,00 35,00 50,00
18 75,00 105,00 35,00 50,00
19 52,50 30,00 35,00 50,00
20 52,50 180,00 35,00 50,00
21 52,50 105,00 10,00 50,00
22 52,50 105,00 60,00 50,00
23 52,50 105,00 35,00 0,00
24 52,50 105,00 35,00 100,00
25 52,50 105,00 35,00 50,00
26 52,50 105,00 35,00 50,00
27 52,50 105,00 35,00 50,00
28 52,50 105,00 35,00 50,00

Fonte: Autora, 2018.

Os efeitos de cada uma das varidveis serdo analisados em relacédo ao teor de polifendis
totais, taninos condensados e teor de solidos totais, utilizando o software STATISTICA 7.0.

Nas extracgdes serdo utilizados reatores encamisados de vidro com volumes de 50 mL, 90
mL e 250 mL, num sistema fechado sem vacuo, sob agitacdo constante, com o auxilio de uma

barra magnética e agitador magnético, os reatores estardo conectados com o banho
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termostatizado, no qual seréo aplicadas as variagdes de temperatura, conforme sistema ilustrado

nas Figura 7 e Figura 8.

Figura 7 - Sistema utilizado para a realizacédo das extracgoes.

Fonte: Autora, 2018.

Figura 8 - Reator de vidro encamisado utilizado nas extragoes.

Fonte: Autora, 2018.

4.6 Métodos analiticos

4.6.1 Método qualitativo para identificacdo de Taninos
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De acordo com a Farmacognosia, € possivel realizar testes nos extratos para identificar

a presenca de taninos totais, taninos condensados e taninos hidrolisaveis.

4.6.1.1 ldentificacdo de Taninos totais — Cloreto Férrico

Retirou-se uma aliquota de 2 mL do extrato bruto, adicionou-se 10 ml de agua destilada
e 4 gotas de solucéo cloreto férrico a 1% (p/v) em etanol. O aparecimento da coloracgéo cinza-

escuro indica reagao positiva para taninos totais.

4.6.1.2 Identificacdo de Taninos — Gelatina

Retirou-se uma aliquota de 2 mL do extrato bruto, adicionou-se 2 gotas de acido
cloridrico SR e gotejou-se gelatina SR até precipitacdo. O aparecimento de um precipitado

indica reagdo positiva para taninos totais.

4.6.1.3 ldentificacdo de Taninos Condensados (TC)

Retirou-se uma aliquota de 2 mL do extrato bruto, adicionou-se 0,5 ml de vanilina a 1%
(p/v) em metanol e 1 mL de &cido cloridrico SR. O aparecimento de coloragdo vermelha, indica

reacao positiva para taninos condensados.

4.6.1.4 Identificacdo de Taninos Hidrolisaveis

Retirou-se uma aliquota de 5 mL do extrato bruto, adicionou-se 10 mL de acido acético
2M e 5 mL de acetato de chumbo. O aparecimento de precipitado esbranquicado indica a

presenca de taninos hidrolisaveis.

4.6.2 Determinacdo do Teor de Polifendis Totais (PF)

Para a determinacédo do teor de polifendis totais, utilizou-se a metodologia descrita por
Singleton & Rossi (1965), com modificagdes. Os extratos secos serdo previamente diluidos com
uma solucédo de etanol 10% em agua, e aliquotas variando de 0,1 a 0,5 mL serdo usadas. As
aliquotas serdo adicionadas a tubos de ensaio, sendo os volumes completados para 0,5 mL com

a solucdo de etanol 10%. Deve-se adicionar 0,5 mL do reagente Folin-Ciocalteu e, ap6s 3
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minutos, 0,5 mL de carbonato de sddio a 20%. Em seguida completar para 5 mL adicionando
agua, e posteriormente, agitar os tubos. Aguardar 90 minutos em repouso, em local escuro, ler

as absorbancias em espectrofotdmetro a 725 nm.

4.6.2.1 Obtencéo da curva de calibracdo para Teor de PF

Pesou-se 0,7 mg de acido galico, adicionou-se 1 ml de etanol, apds isto adicionou-se 9 ml
de &gua destilada (solugdo padrdo 0,07 mg/mL de acido galico). Nos tubos de ensaio adicionou-
se 0 a 0,5 mL aliquotas da solu¢do padréo e perfazendo 0,5 mL, adicionando tubos de ensaio
de etanol a 10%. No tempo zero, adicionou-se 0,5 mL do reagente Folin-Ciocalteau. Agitou-se
0 tubo no vortex, apds 3 min, adicionou-se 0,5 mL de Na,COsz saturado a mistura e completando
em 5 mL com &gua destilada. Agitou-se novamente o tubo no vortex. Aguardou- se por 90
minutos, mantendo a rea¢do no escuro, as absorbancias foram lidas em espectrofotometro a 725

nm. Os resultados foram expressos em mg de acido galico por 100 md de amostra.

4.6.3 Determinacgdo do Teor de Taninos Condensados (TC)

O teor de taninos condensados foi determinado pelo método da vanilina segundo Price et
al. (1978). Pesou-se 0,01 g dos extratos em po, diluiu-se em metanol e aliquotas variando de 1
ml desta solucdo foram colocadas em tubos de ensaio. Adicionou-se 5 ml da mistura vanilina-
HCI 8% 1:1, sequido de agitacdo no vortex, cobriu-se os tubos de ensaio com papel aluminio e
permaneceram por 20 min em banho-maria a 30°C. Apos este tempo, resfriou-se os tubos e, em
seguida a absorbancia foi lida em espectrofotdometro a 500 nm. Como solugdo padréo, usou-se

catequina nas concentragdes de 0,0002 a 0,0010 mg/mL em metanol.

4.6.3.1 Obtencéo da curva de calibracdo para Teor de TC

Pesou-se 0,05 g de catequina e adicionou-se 50 mL de metanol. Nos tubos de ensaios
adicionou-se de 0 a 1,0 mL aliquotas da solucdo padréo e perfazendo 0,2 mL, adicionando nos
tubos de ensaio 5 ml de Vanilina-HCI 8% 1:1. Agitou-se por 20 minutos em banho-maria a
30°C. Apos este tempo, esperou-se esfriar e as absorbancias foram lidas em espectrofotémetro
a 500 nm. Para o calculo da curva padrdo, subtraiu-se a absorbancia da amostra sem vanilina
da absorbancia correspondente da amostra contendo vanilina. Os resultados foram expressos

em mg de equivalente de catequina por 100 mg de amostra.
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4.6.4 Analise por HPLC

Os extratos obtidos e secos em estufa através do procedimento 3.3, foram submetidos a
analise por Cromatografica Liquida de Alta Eficiéncia (HPLC) com coluna C-18. Utilizando-
se para o preparo da fase mdvel A, &cido formico a 0,1% e para a fase mével B, Acetonitrila.

Os cromatogramas foram observados a 280 nm.
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5 RESULTADOS

5.1 Prospeccéao tecnologica do uso da Mimosa tenuiflora (willd.) Poiret

A Jurema Preta é relatada na literatura em diferentes areas da ciéncia, com aplicabilidades
industriais, principalmente por ser uma potencial produtora de taninos (Paes et. al.,2006) e ter
alta densidade basica e boa capacidade calorifica para geracdo de energia (ARAUJO et al.,
2004). Contudo, a quantidade de patentes e artigos que abordam essas aplica¢fes ainda sao
poucos diante do seu potencial.

De acordo com a Tabela 12, na base WIPO obteve-se 749 registros em relacdo a busca
realizada com o nome cientifico da planta, Mimosa tenuiflora. Enquanto que na base INPI
somente 2 patentes foram registradas, evidenciando o amplo campo de oportunidade de

pesquisas nesta area e a necessidade do Brasil evoluir em pesquisas e patentes.

Tabela 12 - Total de registros de patentes e artigos cientificos localizados nas bases investigadas.

SCIENCE  Google

PALAVRAS-CHAVE INPI ESPACENET WIPO SCIELO SCOPUS DIRECT Académico

Mimosa tenuiflora 2 18 749 55 590 100 4.820
Jurema Preta 0 1 4 39 100 23 5.010
Mimosa tenuiflora or 0 1 18 23 74 16 1.760
Jurema Preta
Mimosa tenuifloraand 4 443 3 4 33 412
skin treatment
Mlmosa_ te_nmflqra and 1 1 185 2 65 11 242
antimicrobial
Mimosa tenuifloraand 6 409 5 72 33 1.180
extracts
Mimosa tenuiflora and 0 1 489 1 8 2 298
cosmetics
Mimosa tenuiflora and
(fitoterapic or herbal 1 0 46 0 4 0 1.620
remedy)
Mimosa tenuifloraand 0 0 0 0 3 81
effluents
Mimosa tenuifloraand 0 6 1 6 3 105
leather
Mimosa tenuiflora and 0 1 33 0 74 34 1.400
biomass
Mimosa tenl_Jlrora and 1 1 0 3 75 46 242
tannins
Continua
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Concluséao

SCIENCE  Google

PALAVRAS-CHAVE INPI ESPACENET WIPO SCIELO SCOPUS DIRECT Académico

Jurema Preta and skin

0 0 0 0 6 2 93
treatment
Jurema Preta and 0 0 0 0 25 11 89
antimicrobial
Jurema Preta and 0 0 1 5 48 8 453
extracts
Jurema Preta and
cosmetic 0 0 0 0 0 ° 234
Jurema Preta and
(fitoterapic or herbal 0 0 0 0 0 0 1.430
remedy)
Jurema Preta and 0 0 0 0 0 0 56
effluents
Jurema Preta and 0 0 0 1 6 2 45
leather
Jurem_a Preta and 0 0 0 0 74 10 722
biomass
Jurema P_reta and 0 0 0 4 75 21 202
tannins

Fonte: Autora, 2018.

A Figura 9 demonstra o ranking de paises em relacdo a quantidade de patentes
identificadas na base WIPO.

Figura 9 - Namero de documentos de patentes registrados na base WIPO por paises, utilizando-
se a palavra-chave Mimosa tenuiflora no periodo de Fevereiro e Marco de 2018.
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Fonte: Autora, 2018.

A partir da Figura 9, constata-se que os Estados Unidos ocupa a primeira colocacdo no

ranking de patentes, seguido do Japdo. Contudo, o Brasil ocupa o 8° lugar dentre estes paises,
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apesar da abundéncia desta espécie predominante na caatinga do Brasil.
Realizou-se também pesquisa de patentes na plataforma WIPO para a Mimosa tenuiflora

compreendida entre os anos de 1988 até o presente momento, podendo ser visualizada atraves

da Figura 10.

Figura 10 - Numero de patentes por ano utilizando a plataforma WIPO utilizando a palavra-chave
Mimosa tenuiflora para o periodo de 1988 a Margo de 2018.
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*Patentes depositadas até 0 momento pesquisado, Mar¢o de 2018.
Fonte: Autora, 2018.

Observou-se a primeira publicacdo de patente no ano de 1988, com apenas 1 (um)
registro. O ano de 2010 obteve-se 0 maior nimero de publicacdes de patentes, com 90 (noventa)

registros.
5.2 Determinacéao do teor de umidade em base seca (uU%b)

Através da analise de determinacdo do teor de umidade em base seca, obteve-se um

percentual de 9,93%= 0,36, como & possivel observar na Tabela 13.

Tabela 13 - Teor de Umidade em base seca das cascas utilizadas no experimento.

Massa Massa Teor de
Inicial final Umidade Média
(%), 9 (%)
Amostra 1 3,9638 3,5636 10,10
Amostra 2 3,7658 3,3918 9,93 9,93%=+ 0,36
Amostra 3 3,122 2,8281 9,41

Fonte: Autora, 2018.
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Estes dados corroboram com os dados da literatura, de acordo com Paes et al. (2006), o
teor de umidade da jurema preta em base seca foi de 9,3%. O teor de umidade em base seca
expressa a quantidade de agua existente nas cascas ap0s a secagem ao ar, a baixa umidade

facilita a moagem das cascas, além disso, potencializa o poder calorifico da biomassa.
5.3 Extracdes com diferentes propor¢des etanol/agua e determinacéo do tst

Inicialmente foram realizadas extracOes para avaliar o efeito de diferentes proporcdes de
etanol em &gua no teor de sélidos totais sobre a extracdo da casca da Jurema Preta. Afim de
determinar o rendimento em g/ g de cascas e verificar se ha alteragfes significativas. Foi
possivel observar que a solucdo de 60% etanol em agua obteve o maior teor de sélidos totais,

como é possivel ver no Grafico 1, com cerca de 6,31 g/L.

Gréfico 1 - Variacdo do TST frente a diferentes proporcoes de etanol em agua.

7

Concentracao de solidos totais (g/L)

0 20 40 60 80 100
Proporc¢éo etanol em agua (%)

Fonte: Autora, 2018.

Diversos estudos demonstram que solventes com polaridade maior extraem maiores
teores de compostos fenolicos, entretanto, solvente alcodlico tem sido empregado para extracao
de compostos fendlicos, dando maior rendimento de extrato total. Solugdes de misturas de
alcoois e agua, a literatura relata que sdo mais eficientes na extracdo de compostos fenolicos
em comparacdo com 0s mesmos solventes quando utilizados puros (HUSSAIN et al., 2012;
GIRONI & PIEMONTE, 2011). Através da extracdo, variando-se a concentracao de etanol em

agua, é possivel observar a diferenca de coloracdo dos extratos, conforme Figura 11.
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Figura 11 - Mudanca de coloragdo dos extratos variando-se as concentragdes de etanol em agua

(%).

100%  80%  60% - 40%  20% 0%

Fonte: Autora, 2018.

Gréfico 2 - Mudancas na absorcéo do extrato bruto aquoso contendo 1,0 mL do extrato das cascas
de Mimosa tenuiflora em funcéo da concentracéo de etanol em agua (0 a 100%6).
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Fonte: Autora, 2018.

Como relatado por Souza (2013), este obteve um maior rendimento de polifenois totais e

taninos condensados para as cascas de cajueiro quando utilizou etanol a 50% em agua, 13,77

mg EAG/100 mg casca e 11,49 mg EC/100 mg casca respectivamente, quando comparado

quanto utilizou somente agua, 6,49 mg EAG/100 mg casca e 5,34 mg EC/100 mg casca. Com

0 objetivo de verificar os efeitos das interacdes da variavel proporcdo etanol/agua e as outras

variaveis, mesmo obtendo um resultado favoravel utilizando etanol a 60%, foi realizado o

planejamento experimental considerando-a.

57



5.4 ldentificacéo de taninos

5.4.1 Identificacdo de Taninos Totais — Cloreto Férrico

De acordo com o procedimento, o aparecimento da coloragédo cinza escuro indica positivo
para taninos totais, como é possivel visualizar na Figura 12, onde tem a compara¢do com a

solucdo branco (extrato bruto, sem adicdo de reagentes).

Figura 12 - Reacao positiv\g i@ra taninos totais (branco a esquerda).

Fonte: Autora, 2018.

5.4.2 Identificacdo de Taninos Totais — Gelatina

De acordo com o procedimento, este € mais um teste confirmativo para taninos totais, o
aparecimento de precipitado nitido indica positivo para taninos totais, como € possivel
visualizar na Figura 13, onde tem a comparagdo com a solugdo branco (extrato bruto, sem

adicdo de reagentes).

Figura 13 - Reagdo positiva para taninos totais, com a presenca de precipitado esbranquicado
(solugdo branco a direita).

Fonte: Autora, 2018.
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5.4.3 ldentificagdo de Taninos Condensados
De acordo com o procedimento, o aparecimento da coloracdo vermelha indica positivo
para taninos condensados, nosso extrato bruto ja apresenta a coloracdo avermelhada, porém

pode-se observar uma nitida diferenca entre os tons dos dois tubos de ensaio (Figura 14).

Figura 14 - Reacdo positiva para taninos condensados (branco a esquerda).

Fonte: Autora, 2018.
5.4.4 ldentificacdo de Taninos Hidrolisaveis
De acordo com o procedimento, 0 aparecimento de precipitado esbranquicado indica
positivo para taninos hidrolisaveis, assim é possivel observar na Figura 15, o surgimento

particulas brancas no fundo do tubo de ensaio, indicando teste positivo.

Figura 15 - Teste positivo para taninos hidrolisaveis (branco a esquerda).

Fonte: Autora, 2018.
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5.5 Curvas de calibracgdo

Através do procedimento descrito na metodologia deste trabalho, obteve-se as curvas de
calibracdo para Polifendis Totais (Grafico 3) com R2=0,9822 e Taninos Condensados (Grafico

4) com R? = 0,9960.

Absorbancia

Absorbancia

Gréfico 3 - Curva de calibracdo para Polifenois Totais.
1,200
1,000
0,800
0,600

0,400

0,200 y =0,4369x - 0,259
R2 =0,9822
0,000

0,000 0,500 1,000 1,500 2,000 2,500 3,000
mg de &c galico/ mL

Fonte: Autora, 2018.

Gréfico 4 - Curva de calibracéo para Taninos Condensados.
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Fonte: Autora, 2018.
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5.6

ExtracOes realizadas através do planejamento experimental

Os resultados experimentais para as diferentes condi¢bes de extracdo, obtidos pelo

Delineamento Composto Central Rotacional (DCCR), e varidveis de resposta para Taninos

Condensados e Teor de Sélidos Totais, sdo apresentados na Tabela 14.

Tabela 14 - Delineamento experimental e respostas em diferentes condicdes de extracgao.

Volum
_ Tempo e do ~Concentra(;
Experi- Tempoeratur de  Solvent 29 et,anol em TC* pT* (TST
mento a(°C) extraca agua ) (%)
o (min) (ml) (%)

1 41,25 67,5 22,5 25 837+122 260,9+10,7 127
2 41,25 67,5 22,5 75 612 £+35 2068+4,8 16,1
3 41,25 67,5 47,5 25 35 +£3,.2 249,1 +8,1 164
4 41,25 67,5 47,5 75 529 +13 2468 +7,1 204
5 41,25 142,5 22,5 25 369 +1,1 2498 +7,6 151
6 41,25 1425 225 75 506 +0,9 1974 +46 161
7 41,25 1425 47,5 25 449 +06 2520 +28 169
8 41,25 1425 47,5 75 544 +04 190,8 £3,7 21,2
9 63,75 67,5 22,5 25 456 +1,3 2341 +2,7 141
10 63,75 67,5 22,5 75 65 +1,1 1657 +54 18,1
11 63,75 67,5 47,5 25 357 +11 2559 +50 194
12 63,75 67,5 47,5 75 67,7 +15 2043 +24 238
13 63,75 1425 22,5 25 46,4 +16 2545 +6,2 128
14 63,75 1425 225 75 445 +06 2140 £6,0 202
15 63,75 1425 47,5 25 635 +19 1846 +29 209
16 63,75 142,5 47,5 75 532 +04 2221 +42 199
17 30 105 35 50 354 +29 2230 +10,9 16,2
18 75 105 35 50 50,6 +2,0 2245 +30 227
19 52,5 30 35 50 36,1 +05 2453 +10 179
20 52,5 180 35 50 544 +32 2354 +30 187
21 52,5 105 10 50 491 +13 1651 +57 94
22 52,5 105 60 50 856 +25 1646 +32 188
23 52,5 105 35 0 32,7 +11 1926 +16,8 10,2
24 52,5 105 35 100 414 +12 1923 +03 14
25 52,5 105 35 50 58,2 +36 1518 +48 201
26 52,5 105 35 50 647 +35 1776 +59 183
27 52,5 105 35 50 50,2 +0,9 1536 +1,9 203
28 52,5 105 35 50 426 +06 1755 +34 185

* mg EC/ g de extrato seco; ** mg EAG/g de extrato seco.

Fonte: Autora, 2019.
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5.6.1 Taninos Condensados

A partir da analise dos resultados para o teor de taninos condensados foi possivel obter o
modelo de regressao para descrever a variavel resposta. A Equacdo 4 representa 0 modelo de
segunda ordem para a variavel dependente (taninos condensados), considerando todos os

coeficientes de regressao para 95% de confianca.

Modelo de Regressao:

Taninos condensados (mg EC /g extrato seco) = 146,7140 — 0,2568T — 0,0065T2 —
0,4044 t — 0,0010 t2 — 4,6925V + 0,0262V? + 0,4592 C — 0,0056 C% + 0,0038T .t +
0,0182T.V +0,0029T.C +0,0136¢t.V —0,0024¢t.C + 0,0081V.C 4)

Sendo: T: Temperatura (°C); t: Tempo (min); V: Volume do solvente (mL) e C:

Concentracdo etanol em agua (%).

Na Figura 16 temos o diagrama de Pareto, onde os valores absolutos de tca, fornecem as
alturas das barras, e o0 valor de tin fornece o limite a partir do qual os efeitos sao significativos.
De acordo com o diagrama, nenhum dos parametros avaliados apresentaram influéncia
significativa no intervalo de dados analisados. O que podemos observar no diagrama séo
tendéncias como aumento do volume de solvente (+1,48), reducdo da variavel concentracdo
etanol em &gua (-1,26), reducdo de temperatura (-0,72) e aumento do volume do solvente
utilizado (+0,70). Como também as interacdes entre as variaveis ndo foram significativas ao
nivel de 95% de confianca para os dados de taninos condensados obtidos.

Obteve-se, pela analise de variancia (ANOVA) do software, obteve-se R2 = 0,52834. O
coeficiente de correlagdo R? representa quantitativamente a qualidade do ajustamento, pois
fornece uma medida da proporcao da variagdo explicada pela equacdo de regressao em relacao
a variacdo total das respostas (RODRIGUES & IEMMA, 2009).

62



Figura 16 - Diagrama de Pareto para taninos condensados.

4 factors, 1 Blocks, 28 Runs; MS Residual=183,2837
DV: Taninos Condensados (mg EC/ g extrato seco)

Pareto Chart of Standardized Effects; Variable: Taninos Condensados (mg EC/ g extrato seco)

2Lby3L | 1.879851
Volume do Solvente (mL)(Q) ‘ 1,480621
Concentracio Etanol/Agua (%)(Q) ‘-1,26049
1Lby3L 11,178145
(4)Concentracdo Etanol/Agua (%)(L) ‘1,133836
3LbyaL 7460354
1Lby2L 7312624
Temperatura (°C)(Q) -, 722217

(3)Volume do Solvente (mL)(L) :| ,699601

2lbyaL}  ]-661001
Tempo (min)(Q) }  |-51867
(1)Temperatura (°C)(L) :| ,4885145
llbyal | |,3804042
(2)Tempo (min)(L) | |-238226
p=,05

Os graficos de superficie de resposta sdo mostrados nas Figura 17 a Figura 22.

Standardized Effect Estimate (Absolute Value)

Fonte: Autora, 2018.

De acordo com a Figura 17, a elevacao do volume de solvente resulta em um aumento no

teor de taninos condensados. Nota-se que em 70 mL de solvente e concentragédo de 40% etanol

em agua, a resposta para taninos condensados fica entre 0,8 a 0,9 mg/mL.

Figura 17 - Superficie de resposta para o teor de taninos condensados em fun¢do da concentragdo
etanol em agua (%) e volume do solvente (mL) sendo T=52,5°C e t=105 min.

Fitted Surface; Variable: Taninos Condensados (mg EC/ g extrato seco)
4 factors, 1 Blocks, 28 Runs; MS Residual=183,2837
DV: Taninos Condensados (mg EC/ g extrato seco)

Fonte: Autora, 2018.

I >80
Il <80
[J<60
B < 40
<20
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Na Figura 18, demonstra que em o tempo nédo influenciou na extracdo de taninos,

enguanto que a concentracdo de etanol em agua deve ser de 40 a 100% que é a regido mais

escura da cela (vermelho).

Figura 18 - Superficie de resposta para o teor de taninos condensados em fun¢édo da concentragéo
etanol em agua (%) e tempo (min) sendo T=52,5°C e V=35 mL.
Fitted Surface; Variable: Taninos Condensados (mg EC/ g extrato seco)

4 factors, 1 Blocks, 28 Runs; MS Residual=183,2837
DV: Taninos Condensados (mg EC/ g extrato seco)

Fonte: Autora, 2018.

Na Figura 19, a superficie de resposta indica que quantidades maiores de solvente (acima

de 70 mL) e no tempo de 200 minutos, pode-se obter valores maiores para taninos condensados,

entre 1,2 a 1,4 mg/mL.

Figura 19 - Superficie de resposta para o teor de taninos condensados em funcéo do volume do
solvente (mL) e tempo (min) sendo T=52,5°C e C=50%.

Fitted Surface; Variable: Taninos Condensados (mg EC/ g extrato seco)
4 factors, 1 Blocks, 28 Runs; MS Residual=183,2837
DV: Taninos Condensados (mg EC/ g extrato seco)

Fonte: Autora, 2018.

Na Figura 20, podemos ver a cela (area vermelha) centralizada na superficie, assim pode-

se observar as melhores condigdes. A temperatura ideal vai na faixa de 50 a 60 graus e a
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proporc¢do de etanol em &gua de 40 a 60% nessa regiao.

Figura 20 - Superficie de resposta para o teor de taninos condensados em funcao da temperatura
(°C) e concentragdo de etanol em &gua (%) sendo V =35 mL e t = 105 min.
Fitted Surface; Variable: Taninos Condensados (mg EC/ g extrato seco)

4 factors, 1 Blocks, 28 Runs; MS Residual=183,2837
DV: Taninos Condensados (mg EC/ g extrato seco)

M > 40
Bl <40
[ <20
<o

Fonte: Autora, 2018.

Na Figura 21, ndo se observa a melhor regido, mas pode-se deduzir que volume de
solventes maiores que 70 mL e temperaturas na faixa de 60 a 80 °C apresentam maiores teores

de taninos.

Figura 21 - Superficie de resposta para o teor de taninos condensados em funcéo da temperatura
(°C) e volume do solvente (mL) sendo C =50% e t = 105 min.

Fitted Surface; Variable: Taninos Condensados (mg EC/ g extrato seco)
4 factors, 1 Blocks, 28 Runs; MS Residual=183,2837
DV: Taninos Condensados (mg EC/ g extrato seco)

> 100
< %
<76
[ < 56
<36

Fonte: Autora, 2018.

Na Figura 22, observa-se que a temperatura para a extracao e a faixa de tempo que foi
utilizada para as extracdes, neste caso, ndo influenciaram para o aumento do teor de taninos
condensados. De acordo com Derkyi et al. (2011), tempos longos podem oxidar os compostos
fenolicos de uma solucao, por isso € ideal utilizar tempos mais curtos para extracao de taninos

e compostos polifendis no geral.
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Figura 22 - Superficie de resposta para o teor de taninos condensados em funcéo da temperatura
(°C) e tempo (min) sendo C =50% e V =35 mL.

Fitted Surface; Variable: Taninos Condensados (mg EC/ g extrato seco)
4 factors, 1 Blocks, 28 Runs; MS Residual=183,2837
DV: Taninos Condensados (mg EC/ g extrato seco)

AAAAV
8

Fonte: Autora, 2018.

5.6.2 Polifendis Totais

A partir da anélise dos resultados para o polifendis totais foi possivel obter o modelo de
regressao para descrever a variavel resposta. A Equacdo 5 representa 0 modelo de segunda
ordem para a variavel dependente (polifendis totais), considerando todos os coeficientes de

regressdo para 95% de confianca.

Modelo de Regressao:

Polifendis totais (mg / g de extrato seco) = 920,1383 — 16,8163 T + 0,1417 T? — 3,5521 ¢t +
0,0157 t2 + 0,0131V + 0,0205 V2 — 4,0416 C + 0,0162 C? + 0,0131 T.t —
0,0112T.V 40,0104 T.C — 0,0206 t.V + 0,0040 t.C + 0,0276 V.C (5)

Sendo: T: Temperatura (°C); t: Tempo (min); V: Volume do solvente (mL) e C:

Concentracdo de etanol em agua (%).

Na Figura 23 temos o diagrama de Pareto, onde os valores absolutos de tca, fornecem as
alturas das barras, e o valor de twn fornece o limite a partir do qual os efeitos sdo significativos.
De acordo com o diagrama, tempo e temperatura quadraticos e concentracdo em funcgéo linear
apresentaram significancia no intervalo de dados analisados. Sendo o que apresentou maior

significancia foi o fator tempo ao nivel de 95% de confianca para os dados polifendis totais.
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Pela analise de variancia (ANOVA), obteve-se R2 = 0,75168.

Figura 23 - Diagrama de Pareto para polifendis totais.

Pareto Chart of Standardized Effects; Variable: Polifenéis Totais (mg EAG/ g)
4 factors, 1 Blocks, 28 Runs; MS Residual=622,5813
DV: Polifenéis Totais (mg EAG/ g)

Tempo (Min)(Q)  EEEE
Temperatura (°C)(Q) W 3,521289
)Concentragdo Etanol/Agua (%)(L) ‘—2,40226
Concentragdo Etanol/Agua (%)(Q) \ 14986254
2Lby3L |-1,55162
3Lby4L |1,38118

(Temperatura CC)L) | ]-944441
llby2L | ],8885698
@)Tempo (min)L) |~ ]-,640659
Volume do Solvente (mL)Q) |~ ],6294154
2Lby4L :|,6017332
llbyal | ],4707861
ilby3L | ]-252541

(3)Volume do Solvente (mL)(L) ,L1756508

p=,05

Standardized Effect Estimate (Absolute Value)

Fonte: Autora, 2019.

Os graficos de superficie de resposta para polifendis totais sdo mostrados nas Figura 24 a
Figura 29.
De acordo com a Figura 24, a elevacdo do volume de solvente resulta em um aumento no

teor de polifendis totais, apesar deste grafico ndo apresentar as melhores faixas de valores.

Figura 24 - Superficie de resposta para polifendis totais em funcéo da concentracao etanol em
agua (%) e volume do solvente (mL) sendo T=52,5°C e t=105 min.

Fited Surface: Variable: Polfendis Totais  (mg EAG/q)
4factors, 1 Blocks, 28 Runs: MSResidual=6225813
DV:Polfenis Totais (g EAG/g)
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Fonte: Autora, 2019.
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As superficies de respostas das Figuras 25, 26, 27, 28 e 29 ndo apresentam as melhores
faixas para o teor de polifendis totais.

Figura 25 - Superficie de resposta para o teor de polifendis totais em fun¢do da concentracao
etanol em agua (%) e tempo (min) sendo T=52,5°C e V=35 mL.

Fitted Surface; Variable: Polifendis Totais (mg EAG/ q)
4 factors, 1 Blocks, 28 Runs; MS Residual=622,5813
DV: Polifendis Totais (mg EAG/ g)

Fonte: Autora, 2019.

Figura 26 - Superficie de resposta para o teor de polifendis totais em fun¢do do volume do solvente
(mL) e tempo (min) sendo T=52,5°C e C=50%b.

Fitted Surface; Variable: Polifendis Totais (mg EAG/ g)
4 factors, 1 Blocks, 28 Runs; MS Residual=622,5813
DV: Polifendis Totais (mg EAG/ g)

@ 4

I > 350
B < 320
[1< 270
I < 220
I < 170

Fonte: Autora, 2019.
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Figura 27 - Superficie de resposta para o teor de polifenois totais em funcéo da temperatura (°C)
e concentracao de etanol em agua (%) sendo V =35 mL e t = 105 min.

Fitted Surface; Variable: Polifendis Totais (mg EAG/ g)
4 factors, 1 Blocks, 28 Runs; MS Residual=622,5813
DV: Polifendis Totais (mg EAG/ q)

Fonte: Autora, 2019.

B > 450
I < 420
I < 370
<320
[ < 270
B < 220
M < 170

Figura 28 - Superficie de resposta para o teor polifendis totais em fun¢do da temperatura (°C) e

volume do solvente (mL) sendo C =50% e t = 105 min.

Fitted Surface; Variable: Polifendis Totais (mg EAG/ g)
4 factors, 1 Blocks, 28 Runs; MS Residual=622,5813
DV: Polifendis Totais (mg EAG/ g)

Fonte: Autora, 2019.

Il > 360
B < 328
[ < 288
<28
[ < 208
B < 168
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Figura 29 - Superficie de resposta para o teor de taninos condensados em fungdo do volume (mL)
e tempo (min) sendo C =50% e T =52,5 °C.

Fitted Surface; Variable: Polifendis Totais (mg EAG/ q)
4 factors, 1 Blocks, 28 Runs; MS Residual=622,5813
DV: Polifendis Totais (mg EAG/ q)

I > 350
B < 320
<270
B < 220
Il < 170

Fonte: Autora, 2019.

Estes graficos sugerem novas faixas de valores para otimizar a extracdo de polifendis

totais, para que seja possivel obter ponto 6timo para esta variavel dependente.

5.6.3 Teor de Sélidos Totais

A partir da andlise dos resultados para o teor de sélidos totais foi possivel obter o0 modelo
de regressdo para descrever a variavel resposta. A Equacgéo 6 representa 0 modelo de segunda
ordem para a variavel dependente (taninos condensados), considerando todos os coeficientes

de regressao para 95% de confianca.
Modelo de Regressao:

Teor de sdlidos totais (%) =—6,6992 — 0,1761 T + 0,0026T2 + 0,0724 t + 0,6355 V —
0,0064V2 + 0,3322 C — 0,0024 C? —0,0008 T .t + 0,0017 T.V + 0,0005T.C +
0,0006t.V —0,0003¢t.C +0,0008V.C (6)

Sendo: T: Temperatura (°C); t: Tempo (min); V: Volume do solvente (mL) e C:

Concentracdo etanol em agua (%).

Na Figura 30 temos o diagrama de Pareto, onde os valores absolutos de tca, fornecem as

alturas das barras, e o valor de tiwpn fornece o limite a partir do qual os efeitos sdo significativo7so



Figura 30 - Diagrama de Pareto para Teor de Solidos Totais.

Pareto Chart of Standardized Effects; Variable: Teor de Sélidos Totais (%)
4 factors, 1 Blocks, 28 Runs; MS Residual=3,540705

(3)Volume do Solvente (mL)(L)
Concentragdo Etanol/Agua (%)(Q)
(4)Concentragdo Etanol/Agua (%)(L)
(1)Temperatura (°C)(L)

Volume do Solvente (mL)(Q)
Temperatura (°C)(Q)

1Lby2L

2Lby3L

2Lby4L

3Lby4L

1Lby3L

(2)Tempo (min)(L)

1Lby4L

Tempo (min)(Q)

De acordo com o diagrama,

DV: Teor de Sdlidos Totais (%)

5,695198

-3,91884

\&807646

\-2,61708

L TN se51276
- 704159
:::::::::]3571299
L I -s44727
L T -544727
| T 5181551
N 4013758
| 2790066

,116616

\2,961503

p=,05

Standardized Effect Estimate (Absolute Value)

Fonte: Autora, 2019.

ao nivel de 95% de confianca, somente a variavel Tempo

(min) ndo influenciou na extracdo de sélidos totais para as faixas de valores apresentadas. O

gue podemos inferir, mais uma vez, que para este planejamento experimental, o tempo néo

influencia na extracdo de taninos condensados, que é o objetivo deste trabalho. As interacdes

entre as variaveis ndo foram significativas.

Obteve-se, pela analise de variancia (ANOVA) do software, obteve-se R2 = 0,8637.

Os graficos de superficie de resposta para polifendis totais sdo mostrados nas Figuras 31

a 36.

A Figura 31, apresenta o ponto 6timo para teor de solidos totais, indicando que entre 30

a 60 mL de solvente nas concentragdes entre 40 a 80% de solugdo etandlica, ha elevagdo do

teor de sélidos totais.
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Figura 31 - Superficie de resposta para o teor de solidos totais em funcéo da proporcéo etanol em
agua (%) e volume do solvente (mL) sendo T=52,5°C e t=105 min.

Fitted Surface; Variable: Teor de Sélidos Totais (%)
4 factors, 1 Blocks, 28 Runs; MS Residual=3,540705
DV: Teor de Sélidos Totais (%)

Fonte: Autora, 2019.

Nas Figuras 32 e 33, corroboramos com o Diagrama de Pareto, onde o tempo nao

influencia na extracao de sélidos totais para este processo.

Figura 32 - Superficie de resposta para o teor de sdlidos totais em fun¢do da concentracéo etanol
em agua (%) e tempo (min) sendo T=52,5°C e V=35 mL.
Fited Surface; Variable: Teor de Solidos Totais (%)

4factors, 1 Blocks, 28 Runs;MSResidual=3,540705
DV:Teor de Sélidos Totais (%)

‘! R
N -
e Lol ) 5
F W

Fonte: Autora, 2019.

Figura 33 - Superficie de resposta para o teor de solidos totais em funcéo do volume do solvente
(mL) e tempo (min) sendo T=52,5°C e =50%.

Fited Surface; Variable: Teor de S6lidos Totais (%)
4factors, 1 Blocks,28 Runs;MSResidual=3,540705
DV: Teor de Solidos Totais (%)

Fonte: Autora, 2019.
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Na Figura 34, podemos observar que os altos teores de solidos totais encontram-se na
faixa de concentracdo etanolica entre 40 a 80%, este grafico também demonstra que maiores

temperaturas, obtém-se maior TST, como também é possivel observar nas Figuras 35 e 36.

Figura 34 - Superficie de resposta para o teor de solidos totais condensados em funcédo da
temperatura (°C) e concentracgéo etanol em agua (%) sendo V =35 mL e t = 105 min.

Fitted Surface; Variable: Teor de Séiidos Totais (%)
4 factors, 1 Blocks, 28 Runs; MS Residual=3,540705
DV: Teor de Sdlidos Totais (%)

Fonte: Autora, 2019.

Figura 35 - Superficie de resposta para o teor de solidos totais em fun¢do da temperatura (°C) e
volume do solvente (mL) sendo C =50% e t = 105 min.
Fitted Surface; Variable: Teor de Sélidos Totais (%)

4 factors, 1 Blocks, 28 Runs; MS Residual=3,540705
DV: Teor de Sdlidos Totais (%)

B
A
*BEERY

Fonte: Autora, 2019.
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Figura 36 - Superficie de resposta para o teor de solidos totais em fun¢do da temperatura (°C) e
tempo (min) sendo C =50% e V = 35 mL.

Fitted Surface; Variable: Teor de Sélidos Totais (%)
4 factors, 1 Blocks, 28 Runs; MS Residual=3,540705
DV: Teor de Sdlidos Totais (%)

Fonte: Autora, 2019.

5.7 Novo planejamento experimental (A)

De acordo com os graficos de superficie de resposta do planejamento experimental do
item anterior (5.6), realizou-se novo planejamento, considerando que nenhuma das variaveis
foram significativas para taninos condensados e que as variaveis temperatura e tempo de
extracdo ndo influenciaram na concentragcdo de taninos condensados. Logo, considerou-se
Temperatura (C°) = 30 e Tempo (min) = 30 constantes, valores minimos dentro da faixa
especificada no planejamento experimental anterior (Tabela 9).

Assumindo os valores para um delineamento experimental com 2 niveis e 2 variaveis
independentes, com faixa de trabalho para volume de solvente de 20 mL a 50 mL e concentragéo
de etanol de 35 % a 65%, p6de-se elaborar a Tabela 15, com a + 1,414, calculado de acordo

com a Equacéo 1.

Tabela 15- Valores numéricos e codificados das variaveis independentes.

Variaveis de - Codificagéo
Cddigos
Volume do Solvente x1 20 24.4 35 45,6 50
(ml)
Concentracéo
Etanol/Agua (%) X2 35 39.4 50 60,6 65

Fonte: Autora, 2019.

Com este Planejamento Experimental (A), gerou-se nova sequéncia experimental, com
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12 experimentos, sendo 1 ponto central mais 3 repeticdes, e obteve-se as varidveis dependentes
de Taninos Condensados, Polifendis Totais e TST, dispostos na Tabela 16. Além destes,
também foi possivel analisar as variaveis respostas pela concentracdo de sélidos totais por

volume de solvente.

Tabela 16 - Planejamento experimental (A) e respostas em diferentes condicBes de extracao.

Volume

_ Concentragdo TST Sc')_lidos
Experimento (2;3:&? TC*  PT** (%) ggtgfvggr{?e])l
(mL)
. 244 39,4 4%@* 222?,'9581 104 0,426
, 244 60,6 5%%21 zezy,ggi 140 0,574
5 456 39,4 5‘(':‘)”25%“: 22;,7211 g 039
. 456 60,6 5%)”91%1 23;1’,77831 g5 0408
: 20,0 50,0 6%”27?(’5* 3523"29“ 37 0685
5 50,0 50,0 5%”91%“: 223'5;‘ * g 0376
. 350 65,0 6‘(‘)”27861’ 268‘"863* 7o 0486
0 350 50,0 G%ﬁ%i 2417"%1 o 0457
" 350 50,0 5%”7121' 2021,251 55 0443
” 350 50,0 5%”77%1’ 2123,'fsli 7o 0486

*mg EC/ g de extrato seco; ** mg EAG/g de extrato seco.
Fonte: Autora, 2019.

5.7.1 Taninos Condensados
A partir da analise dos resultados para o teor de taninos condensados foi possivel obter o
modelo de regressdo para descrever a variavel resposta. A Equacdo 7 representa 0 modelo de

segunda ordem para a variavel dependente (taninos condensados), considerando todos os
coeficientes de regressao para 95% de confianca.
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Modelo de Regressao:

Taninos condensados (mg EC /g extrato seco) =—101,351 + 2,150V — 0,016V ?2 + 4,844C —
0,035C2 — 0,028 V.C ()

Sendo: V: Volume do solvente (mL) e C: Concentracdo etanol em agua (%).

Na Figura 37 temos o diagrama de Pareto, no qual novamente, nenhum dos parametros
avaliados apresentaram influéncia significativa no intervalo de dados analisados. Pode-se
observar algumas tendéncias como diminuigdo de concentracdo de etanol (-1,78) e aumento do
volume do solvente utilizado (+1,69). Como também as interacdes entre as varidveis nao foram
significativas ao nivel de 95% de confianca para os dados de taninos condensados obtidos.

Obteve-se, pela analise de variancia (ANOVA) do software, obteve-se Rz = 0,6588.

Figura 37 - Diagrama de Pareto para taninos condensados, no novo planejamento (A).

Pareto Chart of Standardized Effects; Variable: Taninos condensados (mg EC/ g extrato)
2 factors, 1 Blocks, 12 Runs; MS Residual=31,19981
DV: Taninos condensados (mg EC/ g extrato)

(2)Concentragdo etanol em agua (%)(L) 2,026746
Concentragdo etanol em agua (%)(Q) -1,78281
(1)Volume do solvente (mL)(L) -1,69564
1Lby2L -1,10731
Volume do solvente (mL)(Q) -, 792011
p=,05

Standardized Effect Estimate (Absolute Value)

Fonte: Autora, 2019.

De acordo com o gréfico de superficie de respostas da Figura 38, hd maior extracdo de

taninos condensados em volumes abaixo de 45 mL de solvente.
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Figura 38 - Superficie de resposta para o teor de taninos condensados em fun¢do do volume de
solvente (mL) e concentracéo de etanol (%), T=30 °C e t = 30 min.

Fitted Surface; Variable: Taninos condensados (mg EC/ g extrato)
2 factors, 1 Blocks, 12 Runs; MS Residual=31,19981
DV: Taninos condensados (mg EC/ g extrato)

(| |
858883

Fonte: Autora, 2019.

Mesmo as variaveis ndo sendo significativas, a superficie de resposta teve a formacao de
um ponto 6timo. Com este planejamento experimental, 0 ponto 6timo para extracdo de taninos
condensados é de V=12,15 mL e concentracédo de etanol em agua de C = 64,36%, considerando
tempo de t = 30 min e temperatura de T = 30°C. Para os extratos utilizados, como € possivel
ver na Tabela 16, o volume mais baixo, de 20 mL com a concentracdo de etanol de 50%, obteve-

se 0 maior teor de taninos condensados, de 69 = 0,76 mg/ g de extrato seco.

5.7.2 Polifenois Totais

A partir da analise dos resultados para o teor de polifendis totais foi possivel obter o
modelo de regressdo para descrever a variavel resposta. A Equacdo 8 representa 0 modelo de
segunda ordem para a variavel dependente (polifendis totais), considerando todos 0s
coeficientes de regressao para 95% de confianca.

Modelo de Regressao:

Polifendis totais (mg EAG /g extrato seco) =386,7170 — 17,3975V + 0,2538V?2 +
5,4998 C — 0,0148C% — 0,0607 V.C (8)

Sendo: V: Volume do solvente (mL) e C: Concentracédo etanol em agua (%).

Na Figura 39 temos o diagrama de Pareto, no qual demonstrou significancia paraﬁl



variavel volume de solvente (mL), apresentando uma tendéncia para seu aumento (+2,52). As
concentracdes do solvente ndo foram significativas e as interacdes entre as variaveis ndo foram
significativas ao nivel de 95% de confianca para os dados de taninos condensados obtidos.

Obteve-se, pela analise de variancia (ANOVA) do software, obteve-se R2 = 0,7573.

Figura 39 - Diagrama de Pareto para polifendis totais, no novo planejamento (A).

Pareto Chart of Standardized Effects; Variable: Polifendis totais (mg EAG/ g extrato)
2 factors, 1 Blocks, 12 Runs; MS Residual=820,2676
DV: Polifendis totais (mg EAG/ g extrato)

(1)Volume do solvente (mL)(L) -2,79065
Volume do solvente (mL)(Q) 2,519009
(2)Concentragdo etanol em agua (%)(L) 1,9812
1Lby2L -,476246
Concentragdo etanol em 4gua (%)(Q) -,147166
p=,05

Standardized Effect Estimate (Absolute Value)

Fonte: Autora, 2019.

Através da superficie de resposta da Figura 40, pode-se corroborar com o diagrama de
Pareto, no qual nos informa que a concentracdo etandlica ndo é significativa para esta faixa de

valores.

Figura 40 - Superficie de resposta para o teor de polifendis totais em funcéo do volume de solvente
(mL) e concentracédo de etanol (%), T=30 °C e t = 30 min.

Fitted Surface; Variable: Polifendis totais (mg EAG/ g extrato)
2 factors, 1 Blocks, 12 Runs; MS Residual=820,2676
DV: Polifendis totais (mg EAG/ g extrato)

I > 400
Il < 380
[ < 330
<280
B < 230
I < 180

Fonte: Autora, 2019.
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5.7.3 Teor de Sélidos Totais

A partir da andlise dos resultados para o teor de sélidos totais (TST) foi possivel obter o
modelo de regressao para descrever a variavel resposta. A Equacao 9 representa o modelo de
segunda ordem para a varidvel dependente (teor de sélidos totais), considerando todos os

coeficientes de regressao para 95% de confianca.

Modelo de Regressao:

Teor de S6lidos Totais (%) = —26,5229 + 0,5947V — 0,0007V2 + 1,0141C — 0,0067C2 —
0,0065 V.C (9)

Sendo: V: Volume do solvente (mL) e C: Concentracédo etanol em agua (%).

Na Figura 41 temos o diagrama de Pareto, no qual demonstrou significancia para as
variaveis volume de solvente (mL) e concentracdo de etanol (%) nos modelos lineares, porém
nossa superficie de resposta representa um modelo quadratico. As interacBes entre as variaveis
ndo foram significativas ao nivel de 95% de confianca para os dados de taninos condensados
obtidos.

Obteve-se, pela analise de variancia (ANOVA) do software, obteve-se R2 = 0,8784.

Figura 41 - Diagrama de Pareto para Teor de Solidos Totais (%), para novo planejamento (A).

Pareto Chart of Standardized Effects; Variable: TST (%)
2 factors, 1 Blocks, 12 Runs; MS Residual=,7637784
DV: TST (%)

(1)Volume do solvente (mL)(L) . 7,73194
(2)Concentragdo etanol em agua (%) (L) 4,142461
Concentragdo etanol em agua (%)(Q) 12,17104
1Lby2L -1,6p914
Volume do solvente (mL)(Q) -,217104
p=,05

Standardized Effect Estimate (Absolute Value)

Fonte: Autora, 2019.
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Na Figura 42, que representa a superficie de resposta para TST (%), indica que maiores
volumes de solvente (acima de 50 mL) aumenta o TST independente da concentra¢do do

solvente etanol em agua.

Figura 42 - Superficie de resposta para o teor de sélidos totais em func¢édo do volume de solvente
(mL) e concentracédo de etanol (%), T=30 °C e t = 30 min.

Fitted Surface; Variable: TST (%)
2 factors, 1 Blocks, 12 Runs; MS Residual=, 7637784
DV: TST (%)

AANAAAAAANAY
S

Fonte: Autora, 2019.

5.7.4 Concentracdo de S6lidos Totais (g/ ml de extrato)

Como citado anteriormente, também foi analisado as concentracdes de sélidos totais nos
extratos obtidos. Pois através da Tabela 16, € possivel observar que a concentracdo de solidos
totais apresenta linearidade com os teores de taninos condensados e polifendis totais. Por isso,
é possivel analisar o processo de extracdo de taninos atraves desta variavel, ja que o Diagrama
de Pareto ndo foi significativo e a superficie de resposta para Taninos Condensados néo foi
satisfatoria.

A partir da andlise dos resultados para o teor de concentracdo de solidos totais (g/mL de
extrato), foi possivel obter o modelo de regressao para descrever a variavel resposta. A Equagédo
10 representa 0 modelo de segunda ordem para a variavel dependente (polifendis totais),

considerando todos os coeficientes de regressdo para 95% de confianga.

Modelo de Regressao:

Concentracdo de soélidos totais (g de extrato seco / mL de extrato bruto) =—0,2694 —
0,0094V + 0,0002V?2 + 0,0372C — 0,0002C? — 0,0003 V.C (20)
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Sendo: V: Volume do solvente (mL) e C: Concentragéo etanol em agua (%).

Na Figura 43, temos o diagrama de Pareto, no qual demonstrou significancia para as
variaveis volume de solvente (mL) e concentracdo de etanol, nos modelos lineares. As
interacdes entre as variaveis ndo foram significativas ao nivel de 95% de confianca para o0s
dados.

Obteve-se, pela analise de variancia (ANOVA) do software, obteve-se Rz = 0,8952.

Figura 43 - Diagrama de Pareto para Concentracéo de solidos totais, para o Planejamento
Experimental (A).

Pareto Chart of Standardized Effects; Variable: Solidos Totais (g/ml de extrato)
2factors, 1 Blocks, 12 Runs; MS Residual=,0015686
DV: Solidos Totais (g/ml de extrato)

(1)Volume do solvente (mL)(L) . -5,71672
(2)Concentragdo etanol em agua (%)(L) 2,969087
Volume do solvente (mL)(Q) 1,69279
1Lby2L -1,66885
Concentragdo etanol em dgua (%)(Q) -1,64988
p=,05

Standardized Effect Estimate (Absolute Value)

Fonte: Autora, 2019.

Observando o grafico de superficie de resposta (Figura 44) verifica-se que a diminuicéo
do volume implica no aumento da concentragdo de solidos totais extraidos. Costa et al. (2011)
e Sousa (2013) também relataram este efeito em extratos aquosos de mulateiro (Calycophyllum
spruceanum) e de cajueiro (Anacardium occidentale L.), respectivamente. Eles observaram que
a diminuicdo do volume utilizando o mesmo valor massico de cascas das plantas, aumentava a
eficiéncia da extracdo de taninos. Este efeito, pode estar relacionado a saturacdo do solvente
utilizado na extracdo. Logo, o extrato seco (g) obtido, que é composta por todos sélidos sollveis

presentes no extrato, é proporcional a razdo massa de cascas (g)/ volume de solvente (mL).

81



Figura 44 - Superficie de resposta para a concentragdo de solidos totais em funcéo do volume de
solvente (mL) e concentracéo de etanol (%), T=30 °C e t = 30 min.

Fitted Surface; Variable: Solidos Totais (g/ml de extrato)
2 factors, 1 Blocks, 12 Runs; MS Residual=,0015686
DV: Solidos Totais (g/ml de extrato)

. >08
B <08
<07
<06
[1<05
<04
M<03

Fonte: Autora, 2019.

Como é possivel visualizar na Figura 44, o gréafico ainda ndo estando na faixa de valores
otimos, € possivel observar o aumento da concentracdo de solidos totais com a diminuicdo do
volume e a concentracdo de etanol entre 55 a 70%. Para esta superficie de resposta os pontos
6timos obtidos sdo: para Volume = 50,25 mL e Concentracdo de etanol/agua = 48,78%.

Com base nos dados obtidos nos dois planejamentos experimentais e as variaveis
respostas, foi possivel obter as maiores concentracdes de taninos condensados que estdo

dispostos na Tabela 17.

Tabela 17 - Melhores condi¢tes de extracao para taninos condensados.

Tempo Volume ~ . e Tgo_r de
Temperatura de do Concentracdo  Taninos Pollfen_0|s solld(_)s
°C) extracio Solvente etanolem  condensados Totais Totais
(min) (ml) agua (%) (mgEC/g) (mgEAG/g) (TST)
(%)
30 30,0 20,0 50,0 69,2+0,8 353,3+2,6 13,7
41,25 67,5 22,5 25,0 83,7+122 260,9+10,7 12,7
52,5 105 60 50,0 85,6 £2,5 164,6 + 3,2 18,8

Fonte: Autora, 2019.

Como é possivel observar, apesar do maior teor de taninos condensados ser de 85,6 + 2,5
mg EC/g em relagdo aos outros experimentos, para isto ser possivel, é necessaria uma aplicacdo de maior
temperatura, maior tempo de extracdo e maior volume de solvente para 0 processo, 0 que encarece 0
custo de producdo a nivel industrial. Visando isso, é mais viavel a utiliza¢do das variaveis de temperatura
= 41,25°C, tempo = 67,5 min, volume do solvente = 22,5 ml e concentracdo etanol dgua = 25% para
obter altos valores de taninos condensados.
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5.8 Analise por HPLC

Através da analise por Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (HPLC), foi possivel

obter os cromatogramas das Figuras 45 e 46.

Figura 45 - Perfil cromatografico a 280 nm do extrato de M. tenuiflora.
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Fonte: Autora, 2018.

Figura 46 - Espectros de absorcéo, de 200 a 800 nm do extrato no tempo de retencdo de 12,78

minutos.
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Fonte: Autora, 2018.
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Tabela 18- Picos do cromatograma com comprimento de onda 280 nm, e suas respectivos tempos
de retencao e areas em %o.

Tempo Tempo
N° do de Area Ne do de Area
Pico Retencao (%) Pico Retencao (%)
(min) (min)
1 0,286 0,153 46 17,031 1,139
2 1,054 0,209 47 17,176 2,359
3 2,682 0,449 48 17,385 3,135
4 2,787 0,393 49 17,598 2,712
5 2,918 1,934 50 17,985 4,544
6 3,221 0,666 51 18,089 3,976
7 3,368 0,677 52 18,350 2,605
8 3,541 0,197 53 18,468 4,761
9 3,711 0,351 54 18,712 1,445
10 4,326 0,160 55 18,818 2,326
11 5171 0,230 56 18,912 10,415
12 5,978 0,941 57 19,827 2,689
13 6,645 0,634 58 22,282 0,085
14 7,076 0,710 59 24,054 3,321
15 7,551 0,314 60 24,299 1,552
16 7,921 0,497 61 24,406 1,372
17 8,277 0,318 62 24,640 0,519
18 8,588 0,300 63 24,753 0,892
19 8,896 0,117 64 24,882 0,655
20 9,172 0,308 65 25,021 0,462
21 9,483 0,112 66 25,141 0,542
22 9,743 0,165 67 25,330 0,280
23 10,250 0,149 68 25,489 0,348
24 10,697 0,110 69 25,611 0,202
25 11,106 0,101 70 25,730 0,300
26 11,520 0,085 71 25,822 0,492
27 11,933 0,157 72 25,995 0,300
28 12,308 1,508 73 26,440 0,116
29 12,775 7,100 74 26,948 0,531
30 13,081 0,212 75 27,083 0,132
31 13,523 0,129 76 27,200 0,235
32 13,709 0,227 77 27,346 1,036
33 13,981 0,365 78 27,629 0,173
34 14,263 1,221 79 28,102 0,666
35 14,442 1,250 80 28,840 1,313
36 14,677 0,567 81 29,534 0,192
37 14,902 0,958 82 30,337 0,320
38 15,200 1,235 83 30,693 1,321
39 15,404 1,748 84 31,873 0,083
40 15,608 1,532 85 34,037 0,984
41 15,802 2,145 86 34,409 0,326
42 16,181 1,244 87 35,090 0,836
43 16,438 2,256 88 36,104 0,132
44 16,676 1,954 89 36,306 0,507
45 16,853 1,288 90 37,883 0,295
Total 100,000

Fonte: Autora, 2018.
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Através da Tabela 18, podemos observar todos os picos apresentados no cromatograma e
as areas correspondentes. Pode-se observar que o pico 56, obteve o maior percentual em area
(10,415%) no tempo de retencdo de 18,912 minutos. Para posteriores estudos, faz-se necessario
realizar o procedimento com o cromatograma do padrdo de vanilina para determinar o pico
correspondente no extrato de Jurema preta, e consequentemente, determinando o teor de taninos

condensados e outros compostos polifendlicos.
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6 CONCLUSAO

As cascas da Jurema Preta apresentam os compostos fendlicos de interesse, tanto taninos
condensados quanto os taninos hidrolisaveis, como relatado na literatura.

Os extratos obtidos com etanol a 50% em &gua apresentaram elevadas quantidades de
polifenais totais e taninos condensados em relagdo as outras concentragdes de etanol em agua
corroborando com Sousa (2013), que obteve maiores concentracBes de taninos condensados
utilizando etanol em agua a 50% para a casca de cajueiro. Através do planejamento foi possivel
observar que menores volumes de solvente, apresentava maiores quantidades de taninos
condensados e polifendis totais.

A variavel volume de solvente (mL) foi a que apresentou maior significancia ao longo
dos planejamentos experimentais, para as variaveis respostas. Compreendeu-se que menores
volumes de solvente, obtém-se maiores valores para taninos condensados e também de outros
compostos polifendlicos.

As variaveis temperatura e tempo de extracdo ndo se mostraram significativas através dos
diagramas de Pareto para taninos, porém analisando os maiores teores de taninos condensados
do Planejamento inicial (85,6 mg EC/g de extrato) e do Planejamento (A) (69,2 mg EC/g de
extrato), ambos com concentracdo de etanol de 50% em agua, porém com diferentes
temperaturas, volume e tempo, (52,5°C, 60 mL e 105 min) e (30°C, 20 mL e 30 min)
respectivamente, a aplicacdo da temperatura e tempo maiores realizados no Planejamento
inicial, possibilitou que extrato com de maior volume de solvente obtivesse maior teor de
taninos condensados, este resultado pode ter sido obtido por conta do aumento da difusividade
gue a temperatura mais alta proporciona ao extrato, aliado ao tempo de contato maior.

Pode-se observar uma relacédo diretamente proporcional entre a concentracdo de solidos
totais e os teores de polifendis totais e taninos condensados no processo de extracéo.

Através dos planejamentos, foi possivel obter os modelos de regressdo matematicos para

todas as variaveis respostas e obter um ponto 6timo para taninos condensados.
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