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RESUMO

A demanda por medicamentos fitoterapicos esta crescendo, refletindo o interesse
global por terapias naturais. Esse aumento impulsiona a validacdo de beneficios a
saude e a criacdo de normas rigorosas de qualidade. Entre as plantas medicinais,
Parkinsonia aculeata, ou "turco", destaca-se por suas propriedades no tratamento de
doencas inflamatérias e metabdlicas, como a resisténcia insulinica. Técnicas de
secagem S&80 essenciails para preservar compostos bioativos e aumentar a
estabilidade dos extratos. Nesse contexto, o presente trabalho objetivou obter e
caracterizar fisico-quimicamente extratos secos de Parkinsonia aculeata, por
diferentes métodos de secagem. Assim, obtiveram-se o0s extratos secos e realizaram-
se a caracterizacao fisico-quimica da droga vegetal, do extrato hidroalc6olico e
extratos secos obtidos por diferentes métodos (liofilizacdo, spray dryer e estufa de
circulacao), conforme Farmacopeia Brasileira (FB) 62 edicdo. As metodologias
empregadas incluiram a determinacéo de matéria estranha, analise granulométrica,
perda por dessecacdao, cinzas totais e sulfatadas, analise fitoquimica, pH, densidade
relativa, residuo seco, microscopia eletrébnica de varredura, andlise de tamanho de
particula, porosidade e andlise termogravimétrica. Os resultados obtidos para a droga
e solucdo extrativa foram todos satisfatorios. Através da cromatografia de alta
eficiéncia, foi possivel identificar luteolina em todos os extratos analisados, um
composto amplamente estudado por suas propriedades farmacoldgicas,
especialmente no tratamento de diabetes e resisténcia insulinica. Os resultados
obtidos foram essenciais para validar a qualidade e seguranca da droga vegetal,
mostrando que tanto o material vegetal quanto os extratos fluido e secos de
Parkinsonia aculeata atendem aos parametros de controle de qualidade fisico-
quimicos estabelecidos pela Farmacopeia, garantindo sua adequagdo para 0

desenvolvimento de um produto fitoterapico.

Palavras-chaves: Métodos de secagem, Plantas medicinais, Resisténcia insulinica.



ABSTRACT

The demand for herbal medicines is growing, reflecting the global interest in natural
therapies. This increase is driving the validation of health benefits and the creation of
strict quality standards. Among medicinal plants, Parkinsonia aculeata, or “Turkish”,
stands out for its properties in the treatment of inflammatory and metabolic diseases,
such as insulin resistance. Drying techniques are essential to preserve bioactive
compounds and increase the stability of extracts. In this context, the aim of this study
was to obtain and physico-chemically characterize dried extracts of Parkinsonia
aculeata using different drying methods. Thus, the dried extracts were obtained and
the physicochemical characterization of the plant drug, hydroalcoholic extract and
dried extracts obtained by different methods (lyophilization, spray dryer and circulation
oven) was carried out, according to the Brazilian Pharmacopoeia (FB) 6th edition. The
methodologies employed included the determination of foreign matter, granulometric
analysis, loss on drying, total and sulphated ash, phytochemical analysis, pH, relative
density, dry residue, scanning electron microscopy, particle size analysis, porosity and
thermogravimetric analysis. The results obtained for the drug and extractive solution
were all satisfactory. Using high-efficiency chromatography, it was possible to identify
luteolin in all the extracts analyzed, a compound widely studied for its pharmacological
properties, especially in the treatment of diabetes and insulin resistance. The results
obtained were essential to validate the quality and safety of the plant drug, showing
that both the plant material and the fluid and dry extracts of Parkinsonia aculeata meet
the physicochemical quality control parameters established by the Pharmacopoeia,
guaranteeing their suitability for the development of a herbal product.

Keywords: Drying methods, Medicinal plants, Insulin resistance.



Figura 1.

Figura 2.

Figura 3.
Figura 4.

Figura 5.

Figura 6.
Figura 7.
Figura 8.

Figura 9.

Figura 10.

Figura 11.

Figura 12.

Figura 13.
Figura 14.
Figura 15.

Figura 16.

Figura 17.
Figura 18.

Figura 19.

Figura 20.

LISTA DE ILUSTRACOES

Fluxograma da classificacdo taxonémica de Parkinsonia
aculeata

Parkinsonia aculeata L.

Distribuicdo geografica de P. aculeata no Brasil

Estruturas dos principais flavonoides.
Principio funcional do spray dryer convencional

Droga vegetal de P. aculeata.
Histograma de distribuicdo granulométrica.

Gréfico de interse¢do granulométrica de P. aculeata.
Determinacgéo do indice de intumescéncia de P. aculeata

Curva de TG da droga vegetal.

Reacao de Shinoda (A), na figura B esta o controle (tubo a
esquerda) e o teste (tubo a direita)

(1) Controle; (2) teste de gelatina; (3) reagdo com o cloreto
férrico; na figura B, a reacdo com o acetato de chumbo
(tubo 4)

Reacao de Borntrager para P. aculeata.

Teste para antocianinas, antocianidinas e flavonoides.

Teste de Cumarinas (A — Controle B — Reagdo em luz UV)

Formacao do acido cis-hidroxicianinamico.

Teste de presenca de saponinas em P. aculeata.

Extrato hidroalcodlico das partes aéreas de P. aculeata.
Determinagcdo de pH do extrato hidroalcoolico de P.
aculeata

Extrato seco de partes areas de P. aculeata obtido por
atomizacao.

25

26

29
31

34

53
55
56

58
59

61

62

62

64
64

66
67

68

69



Figura 21.

Figura 22.

Figura 23.

Figura 24.

Figura 25.

Figura 26.

Figura 27.

Figura 28.

Figura 29.

Extrato seco de partes areas de P. aculeata obtido por
liofilizacao.

Extrato seco de partes areas de P. aculeata obtido em
estufa de circulacao.

Fotomicrografias do extrato seco em estufa de circulacao
de P. aculeata. Barras de escala nas figuras equivalem a
1mm, com aumento de 100x (a), 500 um, com aumento de
200x (b) e 200 pm, com aumento de 400x (c)
Fotomicrografias do extrato seco por liofilizacdo de P.
aculeata. Barras de escala nas figuras equivalem a 1mm,
com aumento de 100x (a), 500 pm, com aumento de 200x
(b) e 200 pm, com aumento de 400x (c).

Fotomicrografias do extrato seco de P. aculeata obtido em
Spray Drying nas condicbes de secagem 160 °C e
9mL/min. (a) Aumento de 100x; (b) Aumento de 200x; (c)
Aumento de 400x; (d) Aumento de 800x; (e)1.0k; (f)1.5k
Fotomicrografias do extrato seco de P. aculeata obtido em
Spray Drying nas condicbes de secagem 165 °C e
9mL/min. (a) Aumento de 100x; (b) Aumento de 200x; (c)
Aumento de 400x; (d) Aumento de 800x; (e)1.0k; (f)1.5k
Fotomicrografias do extrato seco de P. aculeata obtido em
Spray Drying nas condicbes de secagem 170 °C e
9mL/min. a) Aumento de 100x; b) Aumento de 200x; c)
Aumento de 400x; d) Aumento de 800x; €)1.0k; f)1.5k.
Fotomicrografias do extrato seco de P. aculeata obtido em
Spray Drying nas condicbes de secagem 150 °C e
6mL/min. a) Aumento de 100x; b) Aumento de 200x; c)
Aumento de 400x; d) Aumento de 800x; e)1.0k; f)1.5k.
Fotomicrografias do extrato seco de P. aculeata obtido em
Spray Drying nas condicbes de secagem 155 °C e
9mL/min. a) Aumento de 100x; b) Aumento de 200x; c)
Aumento de 400x; d) Aumento de 800x; e)1.0k; f)1.5k.

72

72

75

76

i

i

78

78

79



Figura 30.

Figura 31.

Figura 32.

Figura 33.

Figura 34.

Figura 35.

Figura 36.

Figura 37.

Figura 38.

Figura 39.

Figura 40.

Figura 41.

Figura 42.

Reacdo de Shinoda e Pew para identificacdo de
flavonoides.

Perfil cromatografico de extratos secos de P. aculeata

Curvas termogravimétricas referentes ao extrato seco de
P. aculeata.

Curvas termogravimétricas referentes ao extrato seco de
P. aculeata.

Curvas termogravimétricas referentes ao extrato seco de
P. aculeata.

Curvas termogravimétricas referentes ao extrato seco de
P. aculeata

Curvas termogravimétricas referentes ao extrato seco de
P. aculeata.

Curvas termogravimétricas referentes ao extrato seco de
P. aculeata

Grafico de adsorcao e dessorcdo do extrato seco de P.
aculeata (amostra 7).

Gréfico de adsorcéo e dessorcdo do extrato seco de P.
aculeata (amostra 9).

Grafico de adsorcdo e dessorcdo do extrato seco de P.
aculeata (amostra 19).

Gréfico de adsorcéo e dessorcdo do extrato seco de P.
aculeata (estufa).

Grafico de adsorcao e dessorcdo do extrato seco de P.
aculeata (estufa).

83

119

120

121

122

123

124

91

92

93

94

95



Quadro 1.

Quadro 2.
Quadro 3.

Quadro 4.

Quadro 5.

Quadro 6.

Tabela 1.
Tabela 2.
Tabela 3.
Tabela 4.

Tabela 5.

Tabela 6.

Tabela 7.

LISTA DE QUADROS E TABELAS

Plantas Medicinais de Interesse ao SUS para diabetes
mellitus.

Aplicacbes da secagem por atomizacao.

Relacao entre as antocianinas, antocianidinas, flavondides e
suas cores obtidas no teste seguindo a literatura.
Metabolitos, sistemas de eluicdo, padréo, reveladores e
referéncias bibliogréficas utilizadas para a abordagem
fitoquimica de P. aculeata.

Andlise fitoquimica da droga vegetal e extratos secos de
Parkinsonia aculeata por CCD.

Acéo da luteolina

Condicdes analiticas para os extratos de P. aculeata
Eventos térmicos ocorridos na droga vegetal

indice de espuma para cada tubo de ensaio.

Detalhes do planejamento experimental erendimentos
obtidos no processo de secagem por atomizacao
Determinacéo de umidade dos extratos secos de P.
aculeata.

Eventos térmicos ocorridos nos extratos secos de P.

aculeata.

Porosidade e area superficial dos extratos secos

21

30
41

a7

79

83
49
57
62
67

71

108

101

12



11
111
11.2

2.1
2.2

2.3

2.4

2.5

2.6
2.7
2.7.1
2.7.2
2.7.3

3.1
3.2

3.2.1
3.2.2
3.2.3
3.24
3.25
3.2.6
3.2.7
3.2.8
3.2.8.1

SUMARIO

1N EERI0] 516 [07:X @ I
OBUIETIVOS. ...ttt sttt ettt e e e ne e e e nbe e e e neas
ODJELIVO GEIAI....eeiiiieiie e
ODbjetivos eSPeCIfiCOS.....cccimiiiiiiirirmerrrrr e s s s e r e e e
REFERENCIAL TEOQRICO.......coooeieiieteeeeeteeeee et en s enen e,
RESISTENCIA INSULINICA. ...,
USO DE PLANTAS MEDICINAIS PARA TRATAMENTO DE DIABETES.

ParkinSONIa ACUICALA L........oveeeee e ettt e e e
DISTRIBUICAO GEOGRAFICA de P. aculeata..............ccoceevevveereeenenennne.
COMPONENTES FITOQUIMICOS DAS PLANTAS......ooiiieeeeeeeeeeee e,

CARACTERIZAC;AO DE MATERIAIS VEGETAIS ...,
OPERACOES DE SECAGEM DE EXTRATOS VEGETAIS SECAGEM..
Secagem por ASPersao (SPray-aryer) ......ccccveeeeeeeeeeeieirineeeeee e e e
Obtencéao de extratos secos vegetais por liofilizacao .......................
Obtencéao de extratos secos vegetais em estufa de ar circulante......
MATERIAL E METODOS........uuuutiiieieeeesiinnasnnnnreeeeeeeesssesssssssnnnes
OBTENQAO E PROCESSAMENTO DO VEGETAL...........coiviiiinnnn..
CARACTERIZAGAO FiSICO-QUIMICA DA MATERIA-PRIMA
VEGETAL. ..ottt e et e e st e e e ssae e e anseeennreaenns
Determinacdo de matéria estranha............cccoeiiiiiiiiiiiiiiinicinneeee
Determinacao de Cinzas totais........c.cvvriririiiiiiiiririrr e
Determinacao de Cinzas sulfatadas............ccccvvviiiiiiiiiiiiiicncenenen
Determinacdo granulomeétrica............ccocoveieiiiiiiiiiiie e
Determinacdo de Umidade..........cccveiiiiiiiiiiiiiiiiir e e
indice de iINtUMEBSCENCIA..........ceuiiirnirieiiienieerie e era e eaneas
ANAlISE trMICA. ... e
Prospeccao fitoquimica........ccoeviiiiiiiiii e
Pesquisa de flavonoides..........ccooeiiiiiii

18
18
18
19
19

22

23

27

29

31
34
35
36
36
37



3.2.8.1.1Reaga0 de ShiNOQa............couiii e
3.2.8.1.2REAGA0 UE PEW.......oneii e e
3.2.8.2 Pesquisa de taninoS. . ... ..o
3.2.8.3 Pesquisa de antraquinonas livres (Reagao de Borntrager direta).............
3.2.8.4 Teste para antocianinas, antocianidinas e flavonoides.........................
3.2.8.5 CUMAINGS. ...ttt et et e
3.2.8.6 SAPONINGS. ... .cuiitii it
3.3 OBTENCAO DA SOLUCAO EXTRATIVA. ....cooiiiiiiiieeeee e,
3.4 CARACTERIZACAO DA SOLUCAO EXTRATIVA......ccooiiiiieeeeeeiinn.
3.4.1 Determinacao do ReSidUO S€CO......ccciuieiiiiiiiiiiiar e eeae
3.4.2 Determinacao de PH......ccieiiiiiiiii i e
3.4.3 Determinacdo de Densidade Relativa............c.ccccviviiiiiiiiiiiiiinnens
3.5 OBTENCAO DO EXTRATO SECO......ccuvniiiiiieeeeeeeeeee e
3.5.1 Obtencado do extrato Seco por spray dryer........ccceeveeverierarenraennennns
3.5.2 Obtencao do extrato seco por liofilizagao.........c.ccveriiiriiiiiirinnnnnes
3.5.3 Secagem por estufade ar circulante...........cccoeviiiiiiiiiiiiiiine e,
3.6 CARACTERIZACAO DOS EXTRATOS SECOS......cccevvurrreerernnneennnns
3.6.1 Determinacado de umidade residual............ccceieiiiiiiiiiiiriciree e
3.6.2 MicroscopiaEletrénicade Varredura (MEV)........cccceeeeviiiiiiiiieeeeeeeees
3.6.3 Prospeccao fitoquimicCa........ccccoeiiiiiiiiii e
3.6.3.1 Pesquisa de flavonoides. ...........cuiiiiiiiiiii i
3.6.3.2 Cromatografia em Camada Delgada (CCD).........ccccceeeeeiiiiiiiiiiiiee e,
3.6.3.3 Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE)..........ccccoeveeiieeeiieeenne
3.6.4  ANAlISE termMiCa.....c.iiiiiiii e
3.6.5 Adsorcao e Dessorcéao de Nitrogénio pelo método de Brunauer-
Emmett-Teller (BET)
4 RESULTADOS E DISCUSSAO..........uuuuuunununn e
4.1 OBTENCAO E PROCESSAMENTO DO MATERIAL VEGETAL ..........
4.2 CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA DA MATERIA-PRIMA
421 Determinacdo de Matéria Estranha.............ccocoviiiiiiniiiiiinceceen,
4.2.2 Determinagdo cinzas totais........cvovvririiriiiiiirr e
4.2.3 Determinacao de cinzas sulfatadas...........ccccocviiiiiiiicicicienceeeea,

49



4.2.4  Determinagdo granulometrica...........cocviiiiiiniiiiiiiniincer e
425 Determinagdo de umidade..........ccooviiiiiiiiiiiii
426 Indice de iNtUMESCENCIA........cceuuereieneeeeeireernieeerneeeernneeereneeeenns
O A N = LS = (= 0 ] o= PR
4.2.8 ProspecCao fitOQUIMICA. . erueiarierariernrierarierasinrassnrasanrasnnrananrannnnnnns
4.2.8.1 Pesquisa de flavonoideS...ciciiiiiiiiiieiieiirenr s e
4.2.8.1.1ReaGa0 de SNINOTaA..........oiniiieii e
4.2.8.1.1REAGCA0 UE POW. ... ettt
4.2.8.2 Pesquisa de taninoS. ........ccouiiiiniiii e
4.2.8.3 Pesquisa de antraquinonas livres (Reacao de Borntrager direta).............
4.2.8.4 Teste para antocianinas, antocianidinas e flavonoides........................
< T T O U | 1 F= 1] =
4.2.8.6  SAPONINGS. ...ttt ettt
4.3 OBTENQAO DO EXTRATO HIDROALCOOLICO........ceevieiieeaen.
4.4 CARACTERIZAGAO FiSICO-QUIMICA DO EXTRATO
HIDROALCOOLICO.......c.ciiiieeeeeee ettt
441 Determinac8o de reSiduo SECO..cuiiiiiiirerrrreirrra s s s s raneas
442 Determinagdo do pH da SOlUGA0 exXtratiVa....cuevevreririenererrienennrarans
443 Determinagdo de densidade relativa....cucveve e reririenennrrirnsnraseenns
4.5 OBTENC}AO DE EXTRATO SECO VEGETAL...c.oiiiiiiiiiieii e,
451 Obtencado do extrato SECO POr SPray Aryer...cocevcverererirnenerarirnsnenanas
4.5.2 Obtencao do extrato seco por liofilizZag80.....cvevvririeiiiiriiinircenenn
4.5.3 Obtencéo do extrato seco em estufa de ar circulante.....................
4.6 CARACTERIZACAO DOS EXTRATOS SECOS......cccvviieviieieeiiiaeen,
4.6.1 Determinacdo de umidade residual (Perda por dessecacdao).............
4.6.2 Microscopiaeletronicade varredura (MEV)........ccccoviiiiiiiiiiniiiiiieenns
4.6.3 ProspecCao filOqQUIMICA...uurerrarareeierrrrerrernre s rarrnsnnrn s rnnnnansans
4.6.3.1 Pesquisa de flavonoides.............oiuiiiiiiii
4.6.3.2 Cromatografia em Camada Delgada..............cccooiiiiiiiiiiiiiinnnn.
4.6.3.3 Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE)...........cocccvieinnannn.
4.6.4  ANAIISE TOIMICA. tururirrererrararaeananrarararanrnrararararanansnraranansnsnrannnns
4.6.5 Adsorcéo e Dessorcao de Nitrogénio pelo método de Brunauer-

Emmett-Teller (BET) ...t

65
66
66
67
67
70
70
71
71
72
78
78
80
80
85
87



CONCLUSAO. ..ot et et e e e e e e e e e e ea e e e e rnaearnrearnrnaearnsnens 100

PERSPECTIVAS. ..o et ee e 101
REFERENCIAS. ... e e e e e et e e e ee e e e eeee e, 102
APENDICE . ... coee oo e et e e e e e e e e e e e e e eeeeeeeseeeeeeaien 123

ANEXOS ... 125






1. INTRODUCAO

O uso de plantas medicinais é uma pratica ancestral, que se consolidou como
uma alternativa terapéutica, em varias culturas ao redor do mundo. Desde os tempos
mais remotos, as comunidades utilizam extratos vegetais para o tratamento de
diversas enfermidades, destacando-se pela acessibilidade e pela presenca de
compostos bioativos, que promovem efeitos benéficos a salde humana. Essa
tradicdo, ao longo dos séculos, passou a ser objeto de estudo cientifico, 0 que permitiu
a validacao de suas propriedades medicinais e a incorporacdo de plantas na medicina
contemporanea (Gadelha, 2013; Leite, 2024).

Na atualidade, o interesse por tratamentos naturais cresceu significativamente,
impulsionado pela busca por alternativas aos medicamentos sintéticos, que muitas
vezes apresentam efeitos colaterais adversos. As plantas medicinais, ricas em
principios ativos, sdo cada vez mais reconhecidas por seu potencial terapéutico,
sendo integradas em protocolos de tratamento de véarias doencas, incluindo distarbios
metabdlicos como a resisténcia insulinica (Alexandre, 2008, Brasil, 2006, Santos et
al., 2011; Pedroso, 2021).

O Brasil, devido a sua vasta biodiversidade, € um dos paises com grande
potencial para o uso e desenvolvimento de fitoterapicos. Com a presenca de diversas
espécies vegetais de interesse medicinal, o pais desponta como uma referéncia na
pesquisa e aplicacao dessas plantas, abrigando entre 15% e 20% do total de espécies
vegetais conhecidas no planeta. Os biomas brasileiros, como a Amazonia, a Mata
Atlantica e o Cerrado, destacam-se por sua imensa riqgueza de espécies vegetais,
colocando o pais entre os mais biodiversos do mundo. Além do conhecimento
tradicional, as pesquisas cientificas tém contribuido para a identificacdo e uso de
plantas nativas em terapias eficazes (Bisognin, 2024; Coradin, 2011).

Dentre as espécies com potencial medicinal, Parkinsonia aculeata,
popularmente conhecida como "turco” se destaca pelo uso no tratamento de doengas
inflamatorias e metabdlicas. Recentemente, estudos tém indicado seu possivel papel
no manejo da resisténcia insulinica, uma condi¢cdo que antecede o desenvolvimento
do diabetes tipo 2 e esta associada a complicacbes graves de saude (Araujo et al.,
2016; Barros, 2023; Dib, 2006; Franco, 2016; Leite et al., 2007; Leite et al., 2011).

17



Para o aproveitamento medicinal das plantas, as técnicas de secagem
desempenham um papel fundamental, preservando 0s compostos bioativos e
aumentando a estabilidade dos extratos adquiridos. Diversos métodos de secagem,
como a secagem em estufa, em leito fluidizado, leito de jorro, pulverizacdo e
liofilizacdo, sdo empregados com o objetivo de maximizar a eficacia dos extratos
vegetais, sendo essenciais na producao de fitoterapicos de alta qualidade (Machado
e Borges, 2020; Pachu, 2007; Oliveira e Petrovick 2010;).

A escolha da técnica de secagem influencia diretamente a concentracéo e a
estabilidade dos compostos ativos presentes nos extratos de plantas medicinais
(Silva, 2010). Por isso, a determinacdo do método mais adequado é fundamental para
garantir a eficacia do fitoterapico, especialmente no tratamento de condicdes
complexas como a resisténcia insulinica.

Dessa forma, o emprego de diferentes técnicas de secagem de extratos
vegetais, como o de Parkinsonia aculeata, representa um passo importante na
potencializacdo de tratamentos para a resisténcia insulinica, ja que € uma etapa
essencial para o desenvolvimento de possiveis formulacdes. Aliado a isso, o respaldo
legal e o incentivo a pesquisa no Brasil sdo fundamentais para o avanco da fitoterapia,
consolidando o uso de plantas medicinais como uma pratica segura e eficaz na

medicina moderna.

1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo geral

Obter e caracterizar fisico-quimicamente os extratos secos de Parkinsonia

aculeata, por diferentes métodos de secagem.

1.1.2 Objetivo especificos

= Obter e processar o material vegetal a base de P. aculeata;
= Caracterizar fisico-quimicamente a droga vegetal a base de P. aculeata;

= Obter e caracterizar o extrato hidroalcéolico de P. aculeata;
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= Avaliar a aplicabilidade da estufa de ar circulante, liofilizacdo e da secagem por

aspersao (spray dryer), como técnicas de secagem para obtencédo de extrato
seco de P. aculeata;

» Caracterizar fisico-quimicamente os extratos secos, obtidos por diferentes

técnicas de secagem.
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2. REFERENCIAL TEORICO

2.1 RESISTENCIA INSULINICA

A resisténcia insulinica € uma condicdo em que a resposta celular a insulina é
reduzida, afetando diversas vias metabdlicas, principalmente o metabolismo glicidico,
lipidico e proteico. As partes do corpo mais impactadas por essa condicdo séo o
figado, musculos e o tecido adiposo, embora outros sistemas também possam ser
afetados (Lozano, 2009; Sociedade Brasileira de Diabetes, 2020).

Originalmente, o termo "resisténcia a insulina" foi utilizado para descrever a
variabilidade na dose de insulina, necessaria para diminuir os niveis elevados de
glicose, em pacientes com diabetes mellitus tipo 2 (DM2). Posteriormente, passou a
ser definido como o grau de alteracdo nos niveis de glicose no sangue, apos a
administracdo de uma quantidade especifica de insulina e glicose (James, 2021).

A insulina, um horménio anabdlico produzido pelas células B do pancreas, &
essencial para diversas funcbes metabolicas. Sua liberacdo € estimulada pelo
aumento da glicose sanguinea apos as refeicdes, promovendo a captacao de glicose,
a sintese de proteinas, acidos graxos e glicogénio, além de reduzir a producdo
hepatica de glicose e inibir a lipdlise. Esses efeitos ocorrem principalmente no musculo
esquelético, figado e tecido adiposo (Freitas, Ceschini e Ramallo, 2014).

A disfuncdo da insulina pode ser influenciada por fatores extrinsecos, como
alterac6es nos habitos alimentares e sedentarismo, além de fatores intrinsecos, como
a obesidade. A resisténcia a insulina é particularmente prevalente em individuos
obesos, sendo considerada um fator crucial no desenvolvimento de outras
complicacbes metabolicas associadas ao diabetes mellitus (Paulino e Maldonaro,
2014; Romualdo et al., 2014).

O diabetes mellitus, especialmente o tipo 2, esta intimamente ligado a
resisténcia insulinica. Em pacientes com DM2, a resisténcia a insulina impede que as
células utilizem a glicose de forma eficaz, resultando em hiperglicemia cronica. Com
0 tempo, essa condicdo pode levar ao esgotamento das ceélulas B pancreaticas,
agravando ainda mais o quadro clinico e tornando o controle glicémico um desafio

constante (American Diabetes Association, 2020; Mendonga, 2022).
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Além disso, a resisténcia insulinica esta associada a varias comorbidades,
como hipertensao, dislipidemia e doenca cardiovascular, que sdo frequentemente
observadas em pacientes diabéticos. Essas condi¢cdes, quando combinadas,
constituem a sindrome metabdlica, um importante fator de risco para complicacdes
cardiovasculares graves, como infarto do miocardio e acidente vascular cerebral
(Précoma, 2019).

O manejo eficaz do diabetes mellitus tipo 2 requer ndo apenas o0 controle
glicémico, mas também uma abordagem multidisciplinar, que aborde a resisténcia
insulinica e suas complicacdes associadas. Estratégias de tratamento incluem
mudancas no estilo de vida, como dieta e exercicio fisico, além de intervencdes
farmacologicas que melhoram a sensibilidade a insulina e a fungéo das células j3,
visando retardar a progressao da doenca e reduzir o risco de complicac6es (Gomes,
2023).

2.2 USO DE PLANTAS MEDICINAIS PARA TRATAMENTO DE DIABETES

O homem, desde a antiguidade, utiliza recursos naturais disponiveis como
opcao de cura e tratamento de diversas enfermidades. Em raz&o da facilidade de
acesso, 0 uso das plantas medicinais tem sido revelado em diferentes povos ao redor
do globo, sendo adotada até os dias atuais com o objetivo de gerar melhoria na
gualidade de vida das pessoas, assim como a manutencao da saude (Macedo, 2016;
Jardim et al., 2023).

Diversas espécies de plantas sdo utilizadas na terapéutica de enfermidades
humanas, sendo representativa a variedade empregada etnofarmacologicamente,
com fins antidiabéticos. As plantas que contém principios ativos como glicosideos e
flavonoides tém atividade antioxidante e sdo tidas como indutoras de efeitos
antidiabéticos (Alvarenga et al., 2017; Emiliano e Balliano, 2019).

No Brasil, o uso terapéutico de plantas medicinais pela populagdo sempre
ocorreu de forma expressiva, principalmente devido a extensa e diversificada flora.
Ainda hoje, nas regibes mais pobres do pais e até mesmo nas grandes cidades,
plantas medicinais sdo comercializadas em feiras livres e mercados populares, sendo

também encontradas em residéncias (Alvarenga et al., 2017).
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A maioria dessas plantas cultivadas no Brasil sdo espécies exoticas e
domésticas. Muitas delas foram trazidas para o Brasil ainda no periodo colonial, sendo
diversas espécies nativas. A comunidade indigena iniciou o conhecimento dessas
plantas nativas para uso medicinal e posteriormente, foi introduzida pela populacéo
do pais (CETAP, 2015; Xavier e Nunes, 2018; Matos, 2021).

Além das politicas publicas criadas pelo Ministério da Saude, ha ainda a RDC
n°26/2014, que divide os produtos derivados de plantas em duas categorias: sendo a
primeira sobre 0os medicamentos fitoterapicos, que devem apresentar seguranca e
eficacia através de ensaios clinicos e, por segundo, os produtos tradicionais
fitoterapicos que poderao ser registrados através da comprovacao de tradicionalidade
(Brasil, 2014).

Vale ressaltar que o uso das plantas medicinais tem uma maior adeséo entre
0s idosos e que € mais comum este emprego das plantas de forma associada a terapia
medicamentosa (Flor e Barbosa, 2015; Brito, 2020). Dentre as plantas utilizadas pelo
publico com diabetes mellitus, algumas ja constam na Relacdo Nacional de Plantas
Medicinais de Interesse ao SUS (Renisus) (Brasil, 2009). Essas plantas estao listadas

no Quadro 1.
Quadro 1. Plantas Medicinais de Interesse ao SUS iara Diabetes mellitus.

Fabaceae Bauhinia Forficata Pata-de-vaca
Myrtaceae Syzygium cumini (L) Skeels Jambolao/azeitona
Asterceae Baccharis Trimera (Less) DC. Carqueja
Asterceae Cynara Scolymus L. Alcachofra
Vitaceae Cissus Sicifoides L. Insulina
Cucurbitaceae Marmodica Charantia L. Mel&o de séo caetano
Alliaceae Allium Sativum L. Alho
Liliceae Allium Cepa Cebola
Asphodelaceae Aloe Vera L. Babosa
Musaceae Musa Paradisiaca Banana
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Continuacao quadro 1. Plantas Medicinais de Interesse ao SUS para Diabetes mellitus

Esquisetaceae
Fabaceae
Annonaceae
Lamiceae
Rutaceae
Fabaceae
Myrtaceae
Plantaginaceae
Anacardiaceae
Passifloraceae
Fabaceae

Rubiaceae

Equisitum Spp.

Phaseolus Vulgaris L.
Annona Squamosa L.
Salvia aff oficinales L.

Aegle Marmelos

Trigonella Foenum Graecun

Syzygium Jabulanum DC.
Scolparia Dulcis L.
Anacardium Orientale
Passiflora Edulis Sims
Tamarindus indica L

Genipa Americana L

Cavalinha

Feijdo

Pinha

Salvia

Marmelo da india
Alfovas
Jameldo/Oliva
Vassourinha-doce
Cajueiro
Maracujazeiro
Tamarindeiro

Jenipapo

Fonte: Brasil, 2019.

Essas plantas medicinais, ao serem integradas no manejo de condicdes
cronicas como diabetes mellitus, refletem n&do apenas uma pratica cultural, mas
também uma busca por tratamentos mais naturais e acessiveis. No entanto, é
essencial que seu uso seja feito com cautela e sob orientagdo profissional, uma vez
gue a combinacdo com terapias farmacoldgicas pode gerar interacfes
medicamentosas indesejadas (Dias et al., 2018; Pedroso, 2021). Além disso, a
inclus@o de plantas na Renisus destaca a relevancia cientifica e terapéutica dessas
espécies, o que reforca a necessidade de mais estudos clinicos, que validem sua

eficacia e seguranca no contexto do tratamento de doencas crénicas.

2.3 Parkinsonia aculeata L.

Parkinsonia aculeata L. é uma espécie que se desenvolve em regides aridas,
semiaridas e subumidas, abrangendo desde o sul dos Estados Unidos, norte do
México, Nicaragua e Costa Rica até a América do Sul, comumente conhecida como
turco, espinho de judeu, cina-cina, jeriva, talo verde, espinho de Jerusalém, espinho
de turco e rosa da Turquia (Ahwad, 2023; Bezerra, 2013; Gaido, 2020; Gut et al., 2020;
Romao, 2024; Rosa, 2009; Souto, 2024). Conforme a sua taxonomia, Parkinsonia
aculeata faz parte do grupo das angiospermas, o mais diversificado do reino Plantae.
Dessa forma, pertence ao filo Magnoliophyta, classe Magnoliopsida, ordem Fabales,

familia Fabaceae, também conhecida como Leguminosae. Trata-se da familia das
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leguminosas que inclui feijoes, ervilhas e amendoins e subfamilia Caesalpiniaceae.
Quanto ao género, Parkinsonia é uma homenagem ao botanico inglés John Parkinson,
enquanto o epiteto especifico aculeata faz referéncia aos espinhos presentes no caule
da planta, sendo bastante conhecida por suas flores amarelas (Figura 1) (Ahwan,
2024; Frabricante, 2010).

Figura 1. Fluxograma da classificacdo taxondémica de Parkinsonia aculeata

Reino Plantae

Filo Magnoliophyta

Classe Magnoliopsida

Ordem Fabales

Familia Fabaceae

Subfamilia
Caesalpiniaceae

Género Parkinsonia

Espécie Parkinsonia
aculeata

Fonte: Autor, 2024.

O turco pode alcancar entre 4 e 10 metros de altura, com tronco e galhos de
coloracéo verde e espinhos que variam entre 7 e 12 mm de comprimento. Suas folhas,
gue medem de 20 a 40 cm, sdo compostas por 20 a 30 pares de foliolos ovais com 3
a 8 mm de comprimento (Ahwan, 2024; Divya et al., 2011; Franco, 2016; Hosseini
Doust et al., 2018;). As flores sdo amarelas, organizadas em racemos, cada flor
possuindo cinco pétalas que apresentam areas com pigmentacdo vermelha, com
estames que possuem anteras de cor castanha. O fruto € um legume ou sublegume
indeiscente, com @&pice acentuadamente agudo e constricdes visiveis entre as
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sementes (Figura 2) (Fabricante, 2010; Gaido, 2020; Romao, 2024). Aléem dessas
caracteristicas, a espécie é frequentemente encontrada em ambientes secos e
ensolarados, sendo adaptada a solos pobres, o que reflete sua resisténcia e
capacidade de sobrevivéncia em condi¢des adversas (Fabricante e Andrade, 2014)

Fonte: Aradjo, 2023

Esta espécie vegetal é reconhecida por suas propriedades medicinais e pelo
seu potencial na medicina tradicional em diversas comunidades. O uso tradicional
inclui o emprego de diferentes partes da planta, como folhas, cascas, frutos e partes
aéreas na preparacdo de infusbes, decocgcbes e extratos medicinais. Esses
preparados sdo utilizados no tratamento de uma variedade de condi¢des de saude,
incluindo disturbios gastrointestinais, infec¢des, inflamacgdes, reumatismo e problemas
hepaticos (Divya et al., 2011; Hassan et al., 2015).

Contudo, diversos estudos apontam para as propriedades antieméticas,
antiespermatogénicas, antioxidantes, antimicrobianas, antipiréticas de P. aculeata (Al
et al., 1999; Cruz-veja et al., 2000; Gupta et al., 2007; Hassan et al., 2008; Mulhovo et
al., 2008; Mruthunjaya e Hukkeri, 2008; Mridha et al., 2010, Marzouk et al., 2013;
Frasson et al., 2012, Hosseini Doust et al., 2018). Ademais, outros estudos incluem
atividade amebicida (Kamal e Mathur, 2007), e antiparkinsoniana (Patel et al., 2014).
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Além de atividade hipoglicemiante e moduladora de insulina (Hundekari et al., 2013;
Leite et al., 2007, 2011;).

Em um estudo realizado por Gaiao (2020), que avaliou o efeito da fragao polar
do extrato de partes aéreas de Parkinsonia aculeata sobre a absor¢éo de glicose em
um modelo in vitro de resisténcia insulinica, foram citadas informacdes sobre a
composicao fitoquimica dessa espécie. Entre os compostos mencionados, destacam-
se as C-glicosilflavonas, como isoorientina, vitexina e isovitexina, além de leucina-Il,
vicenina-1l, apigenina, luteolina, kaempferol e crisosseriol (Hassan et al., 2019;
Abdelaziz et al., 2020; Ei-sayed et al., 1991). Outros compostos citados incluem
Parkinsonin-A, Epi-orientina e C-glicosideo de luteolina (Bhatia et al., 1961).

Ademais, Ali et al. (2005) isolaram uma flavanona inédita, denominada
Parkintin, do extrato hidrometandlico das folhas. E vélido ressaltar que estudos
revelam a presenca de compostos bioativos de outras classes de metabdlitos em
Parkinsonia aculeata, incluindo taninos, alcaloides e saponinas (Barros, 2023).

Apesar da sua importancia na medicina tradicional, € fundamental destacar a
necessidade de estudos cientificos mais abrangentes para validar e elucidar os
mecanismos de acdo dos compostos presentes em Parkinsonia aculeata. Além disso,
€ importante investigar a seguranca e efichcia da planta em ensaios clinicos
controlados, visando sua possivel incorporacdo na medicina convencional. Portanto,
a mesma representa uma importante fonte de compostos bioativos com potencial
terapéutico, destacando-se como uma planta de interesse para a pesquisa e

desenvolvimento de novos medicamentos (Franco, 2016).

2.4 DISTRIBUICAO GEOGRAFICA de Parkinsonia aculeata

Parkinsonia aculeata € uma planta leguminosa, amplamente distribuida em
regides tropicais e subtropicais ao redor do mundo. Originaria das areas aridas e
semiaridas da América do Norte e Central, especialmente no sudoeste dos Estados
Unidos, México e Caribe, a espécie se adaptou a diversos ambientes, incluindo partes
da América do Sul, Africa, Australia e sul da Asia (USDA, 2014). Essa planta é
frequentemente encontrada em habitats secos e ribeirinhos, demonstrando uma

notavel capacidade de tolerar condi¢des de seca e solos pobres, 0 que contribui para
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sua ampla disseminacao e estabelecimento em diferentes ecossistemas (Martinez,
2023).

No Brasil, P. aculeata €& amplamente distribuida em vérias regides,
especialmente nas areas semiaridas do Nordeste, onde se adaptou bem as condi¢des
climaticas adversas (Figura 3). A planta € encontrada em estados como Bahia,
Paraiba, Pernambuco, Sergipe, Maranhao, Alagoas, Rio Grande do Norte, Cear4, e
Piaui, onde cresce principalmente em éareas ribeirinhas e solos arenosos, que séo
tipicos dessas regides. Além disso, a espécie também esta presente em partes do
Centro-Oeste (Goias, Mato Grosso do Sul), Sudeste (Espirito Santo, Minas Gerais,
Rio de Janeiro, Sdo Paulo) e Norte do pais, demonstrando uma grande capacidade
de adaptacao a diferentes tipos de solo e clima. A disseminagédo no Brasil tem sido
favorecida, tanto por sua capacidade de reproduzir-se rapidamente, quanto pelo
transporte acidental de sementes por animais e seres humanos. A planta é utilizada
em alguns locais para forragem, controle de erosdo e como cerca-viva, mas também
pode se tornar invasiva, competindo com a vegetacdo nativa e alterando os
ecossistemas locais (Martinez, 2023; Roméao, 2024; USDA, 2014;).

Figura 3. Distribuicdo geografica de P. aculeata no Brasil.

Fonte: Autoria propria 2024.
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2.5 COMPONENTES FITOQUIMICOS DAS PLANTAS

As plantas sdo organismos altamente complexos, que produzem uma
variedade extensa de compostos quimicos essenciais para sua sobrevivéncia e
interacdo com 0 ambiente. Esses compostos sdo coletivamente conhecidos como
fitoquimicos e desempenham papéis importantes nos processos fisioldégicos e
ecoldgicos das plantas. De maneira geral, os fitoquimicos podem ser divididos em
duas categorias principais: metabdlitos primarios e metabdlitos secundarios (Santos,
2019).

Os metabdlitos primarios sdo compostos essenciais para 0S processos vitais
das plantas, como crescimento, desenvolvimento e reproducdo. Eles incluem
carboidratos, lipidios, proteinas e acidos nucleicos, que sdo fundamentais para a
estrutura e funcionamento das plantas (Taiz e Zeiger, 2010). Esses compostos servem
como blocos de construgéo e fontes de energia.

Em contraste, os metabdlitos secundarios ndo sao necessarios para a
sobrevivéncia béasica das plantas, mas desempenham papéis criticos em suas
interacdes ambientais. Eles sdo frequentemente envolvidos em defesa contra
herbivoros, atracdo de polinizadores, e adaptacdo a estresses ambientais (Amorim,
2020; Berger et al., 2019). Ademais, tem grande importancia ecologica devido ao seu
efeito medicinal para os seres humanos. Entre os metabdlitos secundarios,
destacam-se os alcaloides, terpenos, taninos e compostos fendlicos (Vizzoto, Krolow;
Weber, 2010).

Os fendis sdo uma classe de compostos caracterizados por um ou mais grupos
hidroxila, ligados a anéis aromaticos. Eles estdo amplamente distribuidos nas plantas
e desempenham papéis vitais na protecdo contra estresses bidticos e abioticos,
incluindo a defesa contra microrganismos patogénicos, insetos herbivoros e danos
causados pela radiacdo UV (Dixon et al., 2016).

Podem ser encontrados em varias partes das plantas, como folhas, frutos,
raizes e cascas, e sao responsaveis pela cor, sabor e aroma de muitos produtos
vegetais. Além disso, tém sido amplamente estudados por suas propriedades
antioxidantes e potenciais beneficios a satde humana, como a redugéo do risco de

doencas crbnicas (Balasundram et al., 2006).
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Os flavonoides, um subgrupo dos compostos fendlicos, sdo conhecidos por
suas funcdes na protecdo contra a radiagcdo UV, sinalizacdo para polinizadores e
defesa contra patdgenos. Eles estdo presentes em uma variedade de plantas, sendo
encontrados, basicamente, em flores, frutos, sementes, talos, raizes, folhas e cascas.
(Feldman, 2001; Kumar e Pandey, 2013). Possuem um ndcleo caracteristico C6-C3-
C6 e sao biossintetizados a partir das vias do acido acético e do acido chiquimico
(Cazarolli, 2008; Coutinho, 2009). Na Figura 4, observa-se as principais estruturas
desta classe.

Figura 4. Estruturas dos principais flavonoides.

90 CIC
Zon
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0
Flavanona Antocianidina Isoflavona

Fonte: Autor, 2024

2.6 CARACTERIZACAO DE MATERIAIS VEGETAIS

A caracterizacdo de materiais vegetais é um passo essencial no
desenvolvimento de produtos fitoterapicos, pois garante a qualidade, seguranca e
eficacia do insumo vegetal. A droga € a parte da planta utilizada na preparacéo do
medicamento, e sua identificacdo correta envolve a realizacéo de testes que avaliam
caracteristicas morfolégicas, microscépicas, fisico-quimicas e microbiolégicas (Brasil,

2014). Esses testes permitem a padronizagdo do material vegetal, assegurando que
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ele atenda as especificacbes farmacologicas, evitando contaminagbes ou
adulteracdes que possam comprometer a seguranca do produto final (Soares, 2017).

Os principais testes realizados para a caracterizacao da droga vegetal incluem
as andlises macroscopica e microscopica, que avaliam as caracteristicas visuais e
estruturais do material vegetal. A andlise macroscépica observa aspectos como cor,
odor, sabor, textura e forma da droga, enquanto a analise microscépica investiga
detalhes anatémicos e histoldgicos, como a presenca de tricomas, estdmatos e células
secretoras. Essas andlises sdo fundamentais para a identificagédo correta da planta e
para garantir a autenticidade do material vegetal, evitando confusbes com espécies
similares (Macrini, 2011; Simdes, 2017).

Além das andlises morfologicas, sdo realizadas também andlises fisico-
guimicas para a caracterizacdo da droga vegetal. Entre elas, destacam-se a
determinacdo de umidade, cinzas totais e insollveis em acido e identificacdo de
constituintes quimicos especificos, como alcaloides, flavonoides e taninos
hidrolisdveis ou condensados. Essas andlises sdo importantes para estabelecer a
qualidade do material vegetal e garantir que ele possui 0s principios ativos em
concentracfes adequadas para o uso terapéutico (Hubinger, 2009; Macrini, 2011).

Por outro lado, a caracterizacdo da solucdo extrativa, que € o extrato obtido a
partir da droga vegetal, também desempenha um papel crucial no controle de
qgualidade. Testes como a determinacéo do teor de sélidos totais, pH, densidade e a
identificacdo e quantificacdo de marcadores quimicos sao realizados para assegurar
a padronizacao e eficacia do extrato (Brasil, 2010). A importancia desses testes reside
na necessidade de garantir que o extrato possua atividade biolégica consistente e
esteja livre de contaminantes, garantindo, assim, a seguranca e eficacia do produto

desenvolvido (Soares, 2017).
2.7 OPERACOES DE SECAGEM DE EXTRATOS VEGETAIS SECOS
2.7.1 Secagem por Asperséo (Spray dryer)
O método de secagem por aspersdo tem se tornado cada vez mais importante

ao longo dos anos sendo um método eficaz para a producéo de pds. Esse processo

continuo, simples e de etapa Unica oferece excelente escalabilidade, o que o torna
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amplamente utilizado nas industrias alimenticia, quimica e farmacéutica (Quadro 2),

tanto para fins de producao quanto de pesquisa (Voigt, 2000).

Quadro 2. AplicagcBes da secagem por atomizacgéo.

IndUstria alimenticia

Inddstria quimica

Industria farmacéutica

Leite em po, ovos, café

Materiais de ceramica,
nanomateriais, baterias e

ciéncia de materiais

Administracao pulmonar,

granulacao, encapsulacao

Alimentos para bebés

Detergentes, sabonetes

Produtos biofarmacéuticos,
como enzimas, hormonios,
aminoacidos, peptideos e

proteinas

Racéo

Pesticidas, herbicidas,
fungicidas, inseticidas,

fertilizantes

Antibiéticos, vacinas,

vitaminas, leveduras

Encapsulacéo de

flavorizantes

Pigmentos, tintas e corantes

Compostos bioativos,

nutracéuticos

Cosmeéticos

Fonte: Buchi, 2024.

Este método permite processar diferentes quantidades de material de forma

eficiente, resultando em um produto seco em uma Unica operagao, consistindo em

trés etapas que envolvem: atomizacao, desidratacao e coleta de pé. De inicio, o fluido
€ disperso em goticulas, criando uma ampla area superficial, formada por pequenas
gotas expostas ao ar quente; isso aumenta a superficie de contato das goticulas, que
sdo expostas a um fluxo de ar quente na camara, resultando na rapida evaporacédo do
solvente e consequentemente a formacéo da particula sélida (Figura 5) (Oliveira et al.,
2010; Lochneckel et al., 2018).
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Figura 5. Principio funcional do spray dryer convencional

Legenda: (1) + (2) Formac&o de gotas: atomizador duplo fluido do S-300, (3) Aquecimento: aquecer o
ar de entrada na temperatura desejada (max. 250°C), (4) Camara de secagem: troca de calor por
conducdo entre o ar de secagem e as gotas da amostra, (5) Coleta de particulas em dois lugares
possiveis, (6) Coleta de particulas: tecnologia de ciclone, (7) Filtro de saida: coleta das particulas mais
finas para proteger o usuario e o ambiente e (8) Ar de secagem: aplicado pelo aspirador.

Fonte: Buchi, 2024.

E importante destacar que, conforme Masters (1997), as propriedades fisicas
gue afetam a qualidade dos produtos obtidos séao influenciadas pelos parametros de
secagem utilizados durante o processo, bem como pelas caracteristicas do fluido de
alimentacdo, seja uma suspensao, emulsdo ou solu¢do. Tendo como exemplo, as
goticulas expostas a temperaturas mais altas podem reduzir de tamanho, enquanto
aquelas sujeitas a temperaturas mais baixas tendem a manter seu tamanho original.
Existe também a possibilidade de que particulas, com diferentes niveis de umidade,
encontrem-se e formem aglomerados (Gomes, 2021; Souza, 2013).

Ademais, em comparacao com outros processos de secagem para a produgao
do material final, como secagem em estufa, secagem em leito fluidizado e liofilizacao,

a secagem por aspersao € uma técnica que oferece diversas vantagens, do ponto de
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vista tecnoldgico. Dentre elas, diminuicdo do tempo de producdo devido a
caracteristicas favoraveis para a transposicdo de escala, incluindo flexibilidade e
facilidade operacional, resultando em um produto de alta qualidade (Baccarin et al.,
2016; Masters, 1985; Shaw, 1997). Consequentemente, ao ajustar as condi¢des de
analise, pode-se obter um controle preciso sobre as caracteristicas das particulas do
po, como estabilidade fisico-quimica, solubilidade, morfologia e fluidez (Chaul et al.,
2017; Oliveira, 2015).

Além disso, é imprescindivel ressaltar que, apesar do emprego de temperaturas
relativamente elevadas, o curto tempo de contato entre as goticulas e o ar impede a
degradacao significativa de constituintes presentes nos extratos vegetais (Vladi¢ et
al., 2016). Sendo um ponto importante, ja que na producdo de fitoterdpicos, a
preservacao dos componentes bioativos dos extratos é essencial para garantir que a
atividade biolégica da planta utilizada seja mantida (Cortés-Rojas; Souza; Oliveira,
2015).

No entanto, ha algumas desvantagens no processo de secagem por
pulverizagdo, uma vez que o custo inicial é elevado devido a necessidade de
investimento em infraestrutura. O spray dryer € um equipamento projetado para
operacdo continua, o que pode ser uma limitacdo em casos onde se deseja producao
em lotes menores ou que tenha necessidade de frequentes ajustes e manutencgdes.
Além disso, a complexidade na formulacao e reologia também é um fator preocupante,
ja que exige o ajuste na formulacdo para garantir que o liquido seja adequado, pois a
pulverizacdo pode ser complexa, especialmente quando se trabalha com novas
moléculas ou compostos com caracteristicas fisico-quimicas desafiadoras como
solugdes mais viscosas (Broadhead et al., 1992; Kumuro, 2024; Silva, 2014; Wendel
e Celik, 1998). Contudo, o valor do produto final pode justificar o investimento inicial

necessario (Voigt, 2000).

2.7.2 Obtencao de extratos secos vegetais por liofilizagao

A liofilizacdo, ou secagem por congelamento, € um método que permite a
remocao de agua de materiais biolégicos ou quimicos, mantendo suas propriedades

estruturais e funcionais. Este processo € particularmente vantajoso para a obtencao
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de extratos secos vegetais, pois preserva compostos sensiveis ao calor que podem
ser degradados em outros métodos de secagem (Terroni et al., 2013).

A técnica consiste em trés etapas principais: congelamento, sublimacgéo
primaria e sublimacdo secundéaria. O congelamento é a fase inicial, onde a agua
contida no material é solidificada. Durante a sublimacéo primaria, a 4gua congelada é
removida sob vacuo, passando diretamente do estado sdlido para o gasoso, sem
passar pelo estado liquido. Na sublimacao secundaria, a &gua remanescente ligada a
matriz do material € removida a temperaturas mais elevadas, garantindo a obtencao
de um produto final seco e estavel (Ratti, 2001; Aulton 2002; Taylor, 2016).

E importante frisar que a etapa do congelamento é um passo critico na
liofilizagdo, pois determina a estrutura do material seco. Congelamentos rapidos
geralmente formam cristais de gelo pequenos, o que pode preservar a estrutura celular
da planta e melhorar a qualidade do extrato seco. De acordo com Ratti (2001), a taxa
de congelamento afeta significativamente as propriedades fisicas do produto final,
influenciando a capacidade de reidratacdo e a retencdo de compostos bioativos do
material.

E um método que oferece varias vantagens sobre outros métodos de secagem,
tais como preservacao da qualidade, uma vez que os compostos bioativos, incluindo
vitaminas, antioxidantes e flavonoides, sao bem preservados devido a auséncia de
calor elevado durante o processo (Boss et al., 2004). O produto tende a apresentar
boa estabilidade em termos de armazenamento, com menor risco de oxidacdo e
deterioracdo (Lima, 2019) e uma reidratacdo eficaz, pois, produto liofilizado é
altamente poroso, permitindo uma rapida e completa reidratacdo quando necessario,
0 que € benéfico para aplicacdes farmacéuticas e também alimenticias (Terroni et al.,
2013).

E valido ressaltar que, apesar das vantagens significativas, a liofilizacio
apresenta desafios, como o alto custo de operacéo e o tempo prolongado necessario
para o processamento. Entretanto, a liofilizacdo é superior as outras técnicas de
conservacao por preservar melhor as caracteristicas do produto, minimizando a
decomposicéo térmica e a perda de volateis, o que mantém as qualidades essenciais
do produto (Terroni, 2013).
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2.7.3 Obtencéao de extratos secos vegetais em estufa de ar circulante

A secagem em estufa de circulacdo de ar € um processo amplamente
empregado na industria para remover a umidade de diversos materiais, como
alimentos, produtos farmacéuticos e materiais biologicos. Esta técnica envolve 0 uso
de uma estufa equipada com um sistema de circulacdo de ar quente, que proporciona
uma distribuicdo uniforme da temperatura e umidade dentro da camara de secagem
(Silva et al., 2019).

O processo de secagem consiste em desidratar as amostras vegetais, através
de um fluxo constante de ar aquecido. Sendo bastante utilizada devido a sua eficiéncia
e controle preciso de temperatura, umidade e fluxo de ar, permitindo um controle mais
uniforme das condicbes de secagem, reduzindo o tempo necessario para a
desidratacdo e minimizando a degradacdo de compostos termosensiveis (Goula,
2010).

Durante o processo de secagem em estufa de circulacao de ar, o extrato fluido
€ colocado em bandejas ou prateleiras dentro da estufa, onde é exposto a uma
corrente de ar quente, que circula continuamente através do sistema. Nesta etapa,
pode ser adicionado um adjuvante de secagem para otimizar o processo, levando em
consideracdo fatores como: condicbes de secagem, tipo de extrato vegetal e
propriedades desejadas no produto final (Goula, 2010; Shishi, 2017). Apos a
secagem, o extrato seco é cuidadosamente removido das bandejas e armazenado em
recipientes hermeticamente fechados, para evitar a reabsor¢cdo de umidade e a
manipulacdo do composto (Bhandari et al., 2018).

Um dos principais beneficios da secagem em estufa de circulagédo de ar € a
capacidade de controlar com precisdo as condicdes de secagem, incluindo
temperatura, umidade relativa e velocidade do ar. Isso permite adaptar o processo as
caracteristicas especificas do material a ser seco, garantindo uma secagem eficiente
e de alta qualidade (Adapa et al., 2020).

Contudo, a temperatura do ar de secagem é um fator critico que influencia
diretamente na taxa de evaporacdo da umidade e na qualidade do produto final.
Temperaturas muito altas podem resultar em danos térmicos aos componentes
sensiveis do material, enquanto temperaturas muito baixas podem prolongar o tempo

de secagem e aumentar os custos operacionais (Mujumdar, 2014).
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Além disso, a velocidade do ar também desempenha um papel importante na
eficacia da secagem. Uma velocidade do ar muito baixa pode resultar em uma
transferéncia de calor insuficiente, enquanto uma velocidade do ar muito alta pode
causar a agitacdo excessiva do material, prejudicando a distribuicdo uniforme da
umidade (Silva et al., 2019).

E valido ressaltar que a utilizacéo de estufas de ar circulante é especialmente
vantajosa na producédo em larga escala de extratos secos vegetais. Lima et al. (2017)
destacam que este método permite uma padronizacao do processo, essencial para a
producdo industrial de fitoterapicos. Dessa forma, conclui-se que a secagem de
materiais vegetais em estufa de ar circulante € um método simples, eficiente e

controlado para a obtencao de extratos secos.
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3. MATERIAL E METODOS

3.1 OBTENCAO E PROCESSAMENTO DO VEGETAL

As partes aéreas de Parkinsonia aculeata foram coletadas em abril de 2022 e
2023 pela Associagdo Comunitdria do Cardo, Sitio Pocgos Pretos, Altinho,
Pernambuco, Brasil (coordenadas geogréficas fornecidas por GPS - latitude:
08°29.241° e longitude: 36°02.046’), identificada e depositada no Herbario UFPE -
Geraldo Mariz, pertencente ao Departamento de Botanica, do Centro de Biociéncias
(CB), da Universidade Federal de Pernambuco/UFPE.

O acesso ao material foi cadastrado no Sistema Nacional de Gestdo do
Patrimbnio Genético e do Conhecimento Tradicional Associado (SisGen), sob o
namero AA0932F.

ApOs secagem em temperatura ambiente, o material foi seco em estufa de ar
circulante a temperatura de 60 + 2°C por aproximadamente 7 dias, para estabilizacdo
de peso e calculou-se o rendimento de secagem. Posteriormente, as partes aéreas
foram submetidas a cominuicdo em moinhos de facas, com abertura de malha
intermediaria, obtendo-se a matéria-prima vegetal (MPV) de P. aculeata. Em seguida,
a droga vegetal foi caracterizada de acordo com a Farmacopeia Brasileira 62 edi¢do
(Brasil, 2019).

3.2 CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA DA DROGA VEGETAL

3.2.1 Determinacdo de matéria estranha

Cerca de 500 g das partes aéreas de P. aculeata foram espalhadas em uma
fina camada sobre uma superficie coberta com papel manteiga, e a partir da técnica
de quarteamento, os materiais estranhos a droga foram separados manualmente. De
inicio, a olho nu e, em seguida com o auxilio de uma lupa. O material separado foi
pesado e, com base no peso da amostra submetida ao ensaio, foi calculada a

porcentagem de matéria estranha (Brasil, 2019). A analise foi realizada em triplicata.
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3.2.2 Determinacéao de Cinzas totais

Amostras contendo 3 g do material vegetal foram transferidas para cadinhos de
porcelana previamente calcinados, arrefecidos e pesados. As amostras foram
distribuidas uniformemente nos cadinhos e incineradas, aumentando, gradativamente
a temperatura até, no maximo, 600 = 25°C (30 minutos a 200°C, 60 minutos a 400°C
e 90 minutos a 600°C). Apés a incineracao, os cadinhos foram arrefecidos por 40
minutos em dessecador e pesados (Brasil, 2019). A analise foi realizada em triplicata.

3.2.3 Determinacao granulométrica

O material vegetal foi submetido a analise granulométrica, para obter dados
guantitativos sobre o tamanho médio da droga vegetal obtida por cominuicao.
Amostras de 25 g do material vegetal foram submetidas a passagem através de
tamises, previamente pesados e tarados. A abertura das malhas dos tamises
utilizados na andlise, foram de 850, 600, 500, 425, 250 e 150 um. O conjunto de
tamises foi tampado e ajustado a 60 vibracdes por segundo durante 15 minutos.
Posteriormente, utilizando um pincel adequado, foi removida toda a amostra retida na
superficie superior de cada malha para um papel impermeavel, e o p6 retido foi pesado

(Brasil, 2019). A analise foi realizada em triplicata.

3.2.4 Determinacdo de Umidade

Amostras de 1 g do material vegetal foram pesadas e transferidas para pesa-
filtros chato, previamente dessecados durante 30 minutos. Apés resfriamento em
dessecador, os pesa-filtros, contendo as amostras, foram pesados e tampados. Em
seguida, foram agitados brandamente para distribuir a amostra, da maneira mais
uniforme possivel, a uma altura ideal de 5 mm, e colocados os pesa-filtros na estufa,
retirando as tampas, porém, deixando-as também na estufa. As amostras foram secas
a 105°C, por 2 horas. Os pesa-filtros foram colocados no dessecador para esfriar até
temperatura ambiente e, em seguida, pesados até obter o peso constante (Brasil,
2019).
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3.2.5 indice de intumescéncia

Foi utilizado 1 g da droga vegetal em provetas de 25 mL, com adi¢do de 4gua
ultrapura, mantidos sob agitacéo a cada 10 minutos por uma hora. As amostras foram
deixadas em repouso por 3 horas, a temperatura ambiente. Posteriormente, foram
verificados o0s volumes finais ocupados pelas amostras, onde o indice de
intumescéncia (li) foi calculado em mililitros, pela média de 3 determinacfes segundo
a equacao abaixo:

li=Vf-Vi

Onde, Vf corresponde ao volume final ocupado pela amostra (mL);

Vi € o volume inicial ocupado pela amostra (mL) (Brasil, 2019).

3.2.6 Anélise térmica

Para os ensaios de Termogravimetria foi utilizada uma termobalanca,
(Shimadzu®), modelo DTA-60. As condi¢Ges operacionais para obtencdo das curvas
TG foram: razdo de aguecimento de 10° C.min!, atmosfera de nitrogénio ultrapuro (50
mL.min't) e um intervalo de temperatura entre 25°C e 600°C. Cada amostra teve uma
massa aferida em torno de 5+0,1mg em cadinhos de alumina abertos. A calibracdo do
equipamento foi realizada na razdo de aquecimento de 10°C.min-%, utilizando como
padrdo o oxalato de célcio (Gomes, 2019).

As curvas termogravimétricas (TG) foram analisadas utilizando o software TA

60®, e os gréaficos foram gerados com o auxilio do software Origin®.

3.2.7 Prospeccéo fitoquimica

Realizou-se a prospeccao fitoquimica das partes aéreas de P. aculeata
a partir da realizacdo de reacbOes colorimétricas e/ou de precipitacdo para a
identificagéo das principais classes de metabdlitos secundarios (Sociedade Brasileira
de Farmocognosia, 2009).
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3.2.7.1 Pesquisa de flavonoides

A extracdo foi preparada, por decocto, utilizando 1 g da droga vegetal
pulverizada e 10 mL de &lcool 70% por 2 minutos, para realizar as reacfes de

identificacdo. Logo a seguir, o extrato foi filtrado, com o auxilio de algod&o.

3.2.7.1.1 Reagéo de Shinoda

Cerca de 2 mL do extrato alcodlico obtido foi colocado em um tubo de ensaio.
A seguir, foram adicionados pequenos fragmentos de magnésio metalico. Adicionou-
se também 1 mL de &cido cloridrico concentrado.

Reacao positiva indica presenca de flavondides, desenvolvendo uma coloragao

r6sea a vermelha.

3.2.7.1.2 Reacao de Pew

Para essa reacdo, foram utilizados cerca de 3 mL do extrato obtido em capsula
de porcelana levada ao banho-maria, até secura. Foram adicionados 3 mL de metanol,
sendo esse conteudo, transferido para um tubo de ensaio. Uma pequena porcao de
zinco metalico e 3 gotas de &cido cloridrico concentrado foram adicionados a este tudo
de ensaio.

Reacdo positiva indica presenca de flavonodides, desenvolvendo lentamente

uma coloracéo vermelha.

3.2.7.2 Pesquisa de taninos

A extracao foi preparada, por decocto, utilizando-se 5 g da droga vegetal
pulverizada com 100 mL de 4gua destilada, durante 15 minutos. Em seguida, o extrato
foi filtrado com algodao, para realizacdo das reacOes de identificacdo (Sociedade
Brasileira de Farmocognosia, 2009).

De inicio, o filtrado foi distribuido em tubos de ensaio identificados para realizar

3 reagoes:
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a. Gelatina - Em 2 mLdo extrato obtido, foram adicionadas 2 gotas de HCI diluido e
uma solucdo de gelatina a 2,5% (p/v), gota a gota. Ocorrendo a formacdo de

precipitado, a reacao sera positiva para taninos.

b. Cloreto férrico - Em 2 mL do extrato, foram adicionados 10 mL de agua destilada e
4 gotas da solucéo de FeCI® a 1% (p/v) em metanol. O aparecimento de coloracéo
azul indica reagdo positiva para taninos hidrolisaveis, e verde para taninos

condensados.

c. Acetato de Chumbo - Em 5 mL do extrato, foram adicionados 10 mL da solucédo de
acido acético a 10% (v/v) e 5 mL da solucdo de acetato de chumbo a 10% (p/v). A

formacao de um precipitado esbranquicado indica presenca de taninos hidrolisaveis.

3.2.7.3 Pesquisa de antraquinonas livres (Reacao de Borntrager direta)

Foi adicionada uma pequena quantidade da droga em um tubo de ensaio e 5
mL de solugdo de NH4OH a 10% (v/v).
Reacado positiva indicando presenca de antraquinonas, desenvolvendo uma

coloracéo résea ou avermelhada (Sociedade Brasileira de Farmacognosia, 2009).

3.2.7.4 Teste para antocianinas, antocianidinas e flavonoides

Foi realizado através do método da variagcdo de pH. Em 3 tubos de ensaio
contendo 4 mL de extrato, condicionou-se um deles a pH 3, outro a pH 8,5 e o terceiro
a pH 11, utilizando HCI e NaOH concentrados, com auxilio de papel tornassol para
controle dos pH (Oliveira, 2021). Observou-se o aparecimento de cores, conforme o
Quadro 3 (Matos, 1997).
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Quadro 3. Relacdo entre as antocianinas, antocianidinas, flavonéides e suas cores obtidas no teste
seguindo a literatura.

Compostos Acido (pH 3) Base (pH 8,5) Base (pH 11)

Antocianinas e Vermelho Lilas Azul purpura

antocianidinas

Flavonas, flavonois e - - Amarelo
xantonas

Chalconas e auronas Vermelho - Vermelho plrpura
Flavonois - - Vermelho laranja

Fonte: Matos, 1997.

3.2.7.5 Cumarinas

Aqueceu-se em chapa-quente, durante cerca de 10 minutos, o p6 da droga
vegetal em uma camara de microssublimacdo (o sublimado apresentou-se sob a
forma de cristais). Dissolveu-se o0 sublimado obtido com 0,5 mL de metanol.
Lancaram-se cinco gotas, concentrando-se em um unico ponto, de modo a obter duas
manchas de 1 cm de diametro, em uma folha de papel filtro e secou-se; depois de
seco, juntou-se uma gota de solucédo alcodlica de hidréxido de potassio a 10% (p/v) e
secou-se. Posteriormente, a outra mancha foi descoberta e verificou-se a
fluorescéncia (Sociedade Brasileira de Farmacognosia, 2009).

Reacdo positiva: Fluorescéncia azul-esverdeada.

3.2.7.6 Saponinas

O indice afrosimétrico, também conhecido como indice de espuma, é
determinado pela maior diluicdo em que 1 g da droga € capaz de produzir 1 cm de
espuma. Para isso, uma solucéo foi preparada usando 100 mL de agua destilada, e
uma série de dez diluicdes foi feita. Cada solucéo diluida foi agitada e deixada em
repouso por 15 minutos. Apds esse periodo, o comprimento da espuma persistente
foi medido com o auxilio de uma régua. Finalmente, o indice de espuma (IE) foi
calculado, usando a férmula IE = 1000/Me, onde Me representa a meédia das diluicbes
em que a droga apresentou espuma de 1 cm (Brasil, 2019).
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3.3 OBTENCAO DA SOLUCAO EXTRATIVA

A solucdo extrativa foi obtida a partir de partes aéreas pulverizadas de P.
aculeata, que foram maceradas com uma mistura de etanol e agua (1:1; v/v) (Leite,
2011). Utilizou-se 1 litro dessa solucao hidroalcoolica para cada 50 g de matéria-prima
vegetal seca. A suspensdo resultante foi deixada em repouso durante 7 dias a
temperatura ambiente, com homogeneizacao diria. Apos esse periodo, o extrato foi
filtrado, através de papel filtro e armazenado em frasco de vidro ambar.

3.4 CARACTERIZACAO DA SOLUCAO EXTRATIVA

3.4.1 Determinacdo do Residuo Seco

Foram transferidos 2 mL da solucéo extrativa para pesa-filtros. Evaporou-se até
secura em banho-maria e dessecou-se em estufa a 105 °C, durante 3 horas. Deixou-
se esfriar em dessecador, sobre silica e pesou-se. Calculou-se o residuo seco em

porcentagem sobre o volume (Brasil, 2019). A analise foi realizada em triplicata.

3.4.2 Determinacéao de pH

Foi realizada através da utilizacdo de cerca de 25 mL da solucéo extrativa em
pHmetro Micronal® modelo B474 previamente calibrado. O resultado foi expresso pela

média de seis determinag@es (Brasil, 2019).

3.4.3 Determinacgéo de Densidade Relativa

Foram utilizados trés picndmetros de 25 mL, previamente calibrados. A
calibracdo consiste na determinagdo da massa do picnémetro vazio e da massa de
seu conteado com agua destilada. As amostras foram transferidas para os
picnémetros, removendo o0 excesso da substancia e pesados. O peso das amostras

foi obtido, através da diferenca de massa do picndmetro cheio e vazio. A densidade
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relativa foi determinada por meio da razéao entre a massa da amostra liquida e a massa

da agua, ambas a 20°C (Brasil, 2019). A analise foi realizada em triplicata.

3.5 OBTENCAO DO EXTRATO SECO

A obtencdo dos extratos secos foi realizada através de trés técnicas de
secagem que apresentam mecanismos distintos: Secagem por pulverizacdo (spray

dryer), liofilizacéo (freeze dryer) e a estufa de circulagéo (Silva, 2010).

3.5.1 Obtencao do extrato seco por spray dryer

Para a obtencdo do extrato seco por atomizacédo, foi utilizado o equipamento
Buchi Labortechnik® (Modelo B-290). Um planejamento experimental foi realizado,
avaliando diferentes temperaturas de atomizacdo (150, 155, 160, 165 e 170°C),
percentuais de Aerosil® (10, 20 e 30%), que foi o adjuvante de secagem de escolha e
fluxo de ar médio (3mL/min., 6mL/min. e 9mL/min.). Em cada experimento, foram
utilizados 500 mL de extrato vegetal, e 0os pesos obtidos apdés a secagem foram
registrados e calculado o rendimento de cada teste. Foram obtidas 20 amostras

durante o experimento, com pesos entre 2,5 g e 0,7 g. (Silva, 2021).

3.5.2 Obtencao do extrato seco por liofilizac&o

Primeiramente, para a obtenc&o do extrato seco por liofilizacéo, o extrato fluido
obtido por maceracao foi filtrado a vacuo, desalcoolizado e concentrado utilizando um
evaporador rotativo (RV10 Basic, IKA®). O extrato concentrado foi, entdo, direcionado
ao processo de liofilizacdo. O equipamento utilizado foi o LIOTOP® (Modelo L101),
onde o extrato preparado foi distribuido em recipientes adequados e congelados por
2 dias. Apos o0 congelamento, os recipientes foram transferidos para o liofilizador,
operando com 0s seguintes parametros: 210 Vca e temperatura de -50°C, durante 7
dias. O extrato seco obtido foi armazenado a -20°C, em um recipiente adequadamente
vedado e protegido da luz (Franco, 2022).
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3.5.3 Secagem por estufa de ar circulante

A secagem da solucédo extrativa em uma estufa de ar circulante foi realizada a
uma temperatura controlada de 60°C, por cerca de 2 horas e meia, com o objetivo de
remover a umidade da solucdo de forma eficiente. Para otimizar o processo de
secagem e evitar a manipulacdo de compostos bioativos, foi adicionada celulose
microcristalina 101 a 10% (p/v), como adjuvante. Apds o processo, o extrato seco foi
cuidadosamente coletado e armazenado em condi¢cdes adequadas, para evitar a
reabsorcdo de umidade e possivel manipulacdo dos componentes ativos (Oliveira et
al., 2013; Vieira e Nicolete, 2012).

3.6 CARACTERIZACAO DOS EXTRATOS SECOS

3.6.1 Determinacéo de umidade residual

Foi realizada através do método gravimétrico, onde foram pesados cerca de
0,5 g dos extratos secos e transferidos para pesa-filtros chatos previamente
dessecados durante 30 minutos, nas mesmas condicbes a serem empregadas ha
determinacdo. ApOGs resfriamento em dessecador, os mesmos foram pesados
tampados, contendo as amostras. Posteriormente, foram colocados em estufa
(aproximadamente 105°C) por 2 horas (Brasil, 2019). Os pesa-filtros foram
armazenados em dessecador, para estabilizacdo de temperatura e entdo pesados. A

operacao foi repetida, até peso constante.

3.6.2 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

A analise foi realizada em parceria com o Laboratorio de Espectroscopia de
Impedancia e Materiais Organicos (LEIMO), da Universidade Federal do Vale do S&o
Francisco — Campus Juazeiro. Os extratos secos foram transferidos para o suporte
metalico de aluminio recoberto com fita adesiva de grafite, de forma a fixar o material
para a primeira etapa de metalizagéo. Posteriormente, foram depositados 120 mm de
filme de ouro, a partir de uma metalizadora Quorum®, modelo Q150R ES aplicando

uma taxa de deposicéo do filme metalico de 10 mm/min.
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Com a evaporacdo da camada de ouro sobre as particulas do material de
interesse, o suporte metalico (com trés amostras por vez) foi rosqueado na base do
microscopio eletrénico de varredura TM-1000 (Hitachi, Japao), que teve sua camara
de andlise evacuada com uma bomba turbo molecular para que, entdo, um potencial
elétrico de aceleracdo dos elétrons de 5 kV pudesse estabelecer imagens com

magnificacdo entre 100x e 1500x.

3.6.3 Prospeccéo fitoquimica

Realizou-se a prospeccéo fitoquimica dos extratos secos de P. aculeata, a
partir de reacdes colorimétricas para a identificacdo de flavonoides. A fitoquimica da
droga vegetal e dos extratos de secos de P. aculeata também foi analisada utilizando
a técnica de Cromatografia em Camada Delgada (CCD), realizada em parceria com o
laboratorio de Farmacognosia da UFPE. Utilizou-se também a Cromatografia Liquida

de Alta Eficiéncia (CLAE) para a identificacdo dos metabdlitos.

3.6.3.1 Pesquisa de flavonoides

A extracdo foi preparada, por decocto, utilizando-se 1 g da droga vegetal
pulverizada 10mL de alcool a 70% por 2 minutos, para realizar as reacdes de
identificagdo. Logo a seguir, o extrato foi filtrado com algodao (Sociedade Brasileira

de Farmacognosia, 2009).

a. Reacao de Shinoda

Cerca de 2 mL de cada extrato alcoolico obtido foi colocado em um tubo de
ensaio. A seguir foram adicionados pequenos fragmentos de magnésio metalico.
Adicionou-se também 1 mL de &cido cloridrico concentrado.

Reacéao positiva indica presenca de flavonoides, desenvolvendo uma coloracao

roésea a vermelha (Sociedade Brasileira de Farmacognosia, 2009).

46



b. Reacdo de Pew

Para essa reacao, foram utilizados cerca de 3 mL de cada extrato obtido em
capsula de porcelana levada ao banho-maria até secura. Foram adicionados 3 mL de
metanol, sendo esse conteldo entdo transferido para um tubo de ensaio. Uma
pequena porcédo de zinco metalico foi adicionada e também 3 gotas de acido cloridrico
concentrado.

Reacao positiva indica presenca de flavonoides, desenvolvendo lentamente

uma coloragéo vermelha (Sociedade Brasileira de Farmacognosia, 2009).

3.6.3.2 Cromatografia em Camada Delgada (CCD)

Pesou-se aproximadamente 1 g da droga vegetal e dos extratos secos por
spray dryer (amostras 7, 9 e 14), uma amostra liofilizada e outra obtida por estufa de
circulacdo. Foram solubilizados em 1 mL de solucdo hidroalcéolica (1:1etanol:agua),
em eppendorf, sendo, em seguida, submetido a agitacdo, até solubilizacdo completa.
Todas as classes de metabdlitos secundarios e padrdes quimicos utilizados nessa
triagem estdo apresentados no Quadro 4.

Com auxilio de um capilar de vidro, tanto as amostras, quanto os padrfes foram
aplicados em placas cromatogréaficas de silica gel 60 — F254, sendo eluidas em cubas
saturadas com o sistema moével especifico, utilizando reagentes grau analitico durante
todo experimento.

Apds secagem a temperatura ambiente, as placas foram visualizadas sob a luz
ultravioleta, reveladas com o0s agentes cromogénicos especificos (Quadro 4) e

fotografadas. As bandas obtidas foram analisadas de acordo com o fator de retencao

(Rf).
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Quadro 4. Metabdlitos, sistemas de eluicdo, padrédo, reveladores e referéncias bibliogréaficas
utilizadas para a abordagem fitoguimica de P. aculeata

Metabdlitos Sistemade Padrdes Reveladores Referéncias
eluicéo
AcOEt: Acido Neu, 1956
Flavonoides Acético: Acido Quercetina NEU + UV Markhan, 1982
Formico: Agua
100:11:11:27
AcOEt: Acido Neu, 1946
Derivados Acético: Acido Acido Cafeico NEU + UV Wagner, Bladt,
Cinamicos Formico: Agua 1996
100:11:11:27
AcOEt: Acido
Taninos Acético: Acido Acido galico NEU + UV Stiasny,1912
hidrolisaveis Formico: Agua
100:11:11:27

Fonte: Oliveira, 2021.

3.6.3.3 Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE)

A analise por CLAE-DAD foi realizada utilizando um cromatégrafo liquido de

alta eficiéncia da Shimadzu Prominence LC-20AT, com um detector de arranjo de
diodo (SPDM20), injetor automatico SIL-20AC, forno CTO-20A e degaseificador DGU-

20A5. A separacado cromatografica foi feita com uma coluna Luna C-18 (250 mm x 4,6

mm X 5 um, Phenomenex). As condicdes do sistema estdo representadas na tabela

1.

Tabela 1. Condi¢des analiticas para os extratos de P. aculeata

Coluna HPLC

C18 (250 mm x 4,6 mm)

Fases Moveis

Fase mével A: H20: acido férmico (99:1,

Solvente A)
Fluxo 1,0 mL/min.
Gradiente 0-15min: 40-50% B;
15-18min: 50- 100% B;
18-20min: 100-40% B.
Temperatura 40 °C
Deteccéao 254nm e 230nm
Volume de injecéo 10 yL

Fonte: Franco, 2016
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Foram utilizadas 7 amostras: extrato seco de P. aculeata liofilizado, seco em
estufa de ar circulante, e cinco amostras do planejamento fatorial em spray dryer (7,
4,9, 14 e 19). Para a filtracdo das amostras, foram utilizados filtros de nylon (Allcrom)

0,45 pym. Todos os solventes utilizados foram grau HPLC.

3.6.4 Analise térmica

Para os ensaios de Termogravimetria dos extratos obtidos, foi utilizada uma
termobalanca, (Shimadzu®), modelo DTA-60. As condigbes operacionais para
obtencéo das curvas TG foram: razdo de aquecimento de 10°C.mint, atmosfera de
nitrogénio ultrapuro (50 mL.mint) e um intervalo de temperatura entre 25°C e 600°C.
Cada amostra teve uma massa pesada em torno de 5,00+0,1 mg, em cadinhos de
alumina abertos. A calibracdo do equipamento foi realizada na razdo de aquecimento
de 10°C.min, utilizando como padréo o oxalato de calcio.

As curvas termogravimétricas (TG) foram analisadas utilizando o software TA
60%, e os gréaficos foram gerados com o auxilio do software Origin® (Gomes, 2019).

3.6.5 Adsorcédo de dessorcado de nitrogénio pelo método Brunauer-Emmett-
Teller (BET)

As isotermas de adsorcdo de nitrogénio foram realizadas a -190°C, sob uma
ampla faixa de pressao relativa (p/po) de 0,010 a 0,995, com um analisador de
adsorcao volumétrica ASAP 2420 (Micromeritics). Antes das medi¢cfes, as amostras
foram gaseadas por duas horas, em temperatura ambiente. A area superficial
especifica de cada amostra foi calculada pelo referido método. O didmetro do poro e
a distribuicdo do tamanho do poro foram calculados, a partir do ramo de absorcao da
isoterma correspondente, usando o método de Barret-Joyner-Halenda (BJH) (Barrett
etal., 1951).
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 OBTENCAO E PROCESSAMENTO DO MATERIAL VEGETAL

Droga vegetal refere-se a planta medicinal ou suas partes que possuem 0s
compostos responsaveis pela acao terapéutica. Apds serem colhidas, essas plantas
passam por processos de estabilizacdo, quando necessario, e secagem. Podem ser

apresentadas de forma integra, fragmentada, triturada ou pulverizada (Brasil, 2014a).
Ao dar inicio a uma pesquisa envolvendo uma droga vegetal, seja como
matéria-prima ou como ativo na preparacdo de um produto, é crucial assegurar sua
qualidade para garantir a seguranca e eficacia. Para certificar que o produto ou insumo
tenha a confiabilidade necessaria para o uso, é essencial estabelecer critérios
rigorosos de qualidade, especialmente para os insumos de origem vegetal. Isso se
deve a complexidade da composicdo da matriz vegetal, bem como as variacfes
associadas a identificacao, condic¢des de cultivo, coleta, transporte, fornecimento e
armazenamento. E valido ressaltar que esses fatores apresentam desafios
especificos que ndo sdo comuns aos materiais ativos constituidos por uma unica
substancia. A definicdo de critérios de qualidade abrangentes é fundamental para
mitigar esses desafios e garantir a seguranca e eficacia dos produtos finais (Barni et
al., 2009; Bezerra, 2021; Soares e Farias, 2017).

A avaliacdo da qualidade das drogas vegetais envolve uma série de ensaios
preconizados por Farmacopeias e outros codigos oficiais. Dentre esses ensaios estdo
0s ensaios de identificacdo, que verificam a autenticidade da droga vegetal; ensaios
de pureza, que detectam a presenca de contaminantes e impurezas; ensaios
guantitativos, que medem a concentragdo dos componentes ativos; e ensaios
farmacoldgicos e toxicoldgicos (Brasil, 2019).

Para este estudo, foram coletadas 4.050 g de partes aéreas de Parkinsonia
aculeata. Apos secagem, a perda de agua foi de 28,4%. O processo de cominui¢ao
do material apresentou um rendimento de 62,10%, onde ao final do processamento
foi obtido 1,0801 g de matéria-prima bruta pulverizada. Portanto, obteve-se um
rendimento de aproximadamente 44,46% da planta seca pulverizada em relacdo a

planta fresca.
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As principais caracteristicas organolépticas da droga vegetal incluem uma
coloracdo esverdeada, com aspecto de pd grosso ou intermediario e odor

caracteristico da matéria prima vegetal (Figura 6).

Figura 6. Droga vegetal de P. aculeata
‘ N

Fonte: Autor, 2024.

4.2 CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA DA MATERIA-PRIMA VEGETAL

4.2.1 Determinacdo de Matéria Estranha

Essa etapa € fundamental para identificar e eliminar materiais externos a
planta, assegurando que as drogas estejam livres de adulterantes e contaminantes,
tais como insetos, impurezas internas (partes da prépria planta diferentes da
padronizada) e externas (outras espécies vegetais adulterantes, areia, pedras, entre
outros). Em uma amostra de 500 g de partes aéreas de P. aculeata, foram
encontrados 3,1 g de matéria estranha, ou seja 0,62% de matéria estranha, estando
de acordo com o limite preconizado pela Farmacopeia Brasileira, 62 edi¢cdo, que é de
no maximo 2% p/p (Brasil, 2019). Dessa forma, confirma-se que o material esta
praticamente livre de residuos contaminantes, que possam interferir na qualidade do
produto final.
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4.2.2 Determinacdao cinzas totais

De acordo com a Sociedade Brasileira de Farmacognosia (SBFgnosia), a
analise das cinzas totais tem como objetivo determinar a propor¢cédo dos componentes
de natureza inorganica, como carbonatos, cloretos e 6xidos de silicio, ferro e aluminio,
por exemplo, que sdo inerentes ao material vegetal e sdo substancias consideradas
ndo volateis. Além desses componentes intrinsecos, as cinzas totais podem conter
substancias néo fisioldgicas, como areia, pedra, e terra que estejam aderidas a
superficie do material vegetal (Brasil, 2019; Lima, 2019; Sociedade Brasileira de
Farmacognosia, 2009).

O contetdo de cinzas totais identificado no estudo pode indicar tanto a
guantidade de minerais presentes na planta, quanto a existéncia de impurezas
inorganicas nao volateis que podem contaminar o material vegetal (Silva et al., 2020).
No entanto, ndo foram encontrados dados referentes a esta anélise em monografias
farmacopeicas sobre P. aculeata.

O valor encontrado nos experimentos foi de 4,70% + 0,14, um valor elevado,
guando comparado com um estudo de Rosa (2000), realizado com as sementes de
P. aculeata, coletadas no municipio de Itapipoca, Ceara — Brasil, que foi de 2,63%.
Essa diferenca pode ter como resposta a parte da planta utilizada, a regido e a estacao
do ano que foi realizada a coleta do material vegetal. Contudo, ambos apresentam-se
dentro do intervalo aceitdvel nas monografias de drogas vegetais descritas na
Farmacopeia Brasileira (Volume Il), onde a porcentagem de cinzas totais aceita deve
ser até 14% (Brasil, 2019; Macédo et al., 2020).

4.2.3 Determinagé&o granulométrica

Neste experimento com a droga vegetal derivada de P. aculeata, foi possivel
analisar tanto a distribuicdo, quanto o tamanho médio das particulas da matéria-prima
vegetal. A Figura 7 apresenta os resultados das porcentagens de material vegetal

retido em cada tamis utilizado.
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Figura 7. Distribuicao granulométrica do p6 de P. aculeata
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Fonte: Dados da pesquisa, 2024.

Foi observado que as particulas do p6é de P. aculeata ficaram retidas, na sua
grande maioria, entre o tamis de abertura de 600 uym e o coletor, ou seja,
representando 83,67% de retencdo de particulas. De acordo com a analise
granulométrica, a Farmacopeia Brasileira (2019) classifica o pé como grosso quando
todas as particulas passam por um tamis com abertura nominal de malha de 1,70 mm,
e no maximo 40% passam por um tamis de 355 pym. No entanto, o po utilizado neste
estudo ndo se enquadra em nenhuma das classificagbes mencionadas pela
Farmacopeia Brasileira. Por outro lado, a Farmacopeia Americana (USP, 2023)
considera como grosso o pé em que 50% ou mais das particulas se encontram entre
355 um e 1000 um. Com base nesses critérios, 0 pé empregado neste trabalho pode
ser classificado como grosso, conforme o0s parametros estabelecidos pela
Farmacopeia Americana.

No estudo de caracterizagdo da droga vegetal de P. aculeata, realizado por
Barros e colaboradores (2023), a porcentagem granulométrica encontrada de sua
matéria-prima vegetal foi de 82% de po retido entre as malhas de 250 ym e 850 ym,
estando aproximadamente 65% do material retido entre as malhas de 355 um e 1000
pum, utilizando moinho de facas com abertura intermediaria. Esse resultado contribui
para a reafirmacéo da classificacdo da droga vegetal de P. aculeata como grosso
(Lima, 2019).
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Além disso, com base no grafico que mostra a intersecdo das curvas de
retencdo e passagem da droga vegetal de P. aculeata (Figura 8), foi determinado que

o tamanho médio das particulas € de 0,145 pm.

Figura 8. Gréfico de intersecao granulométrica de P. aculeata
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Fonte: Dados da pesquisa, 2024.

De modo geral, o perfil granulométrico de drogas vegetais é fundamental para
determinar a qualidade e eficacia do produto final. O tamanho das particulas pode
influenciar diretamente a solubilidade, a taxa de liberagdo dos insumos farmacéuticos
ativos e, consequentemente, a biodisponibilidade dos compostos bioativos no
organismo. Ademais, o perfil granulométrico é importante para garantir a uniformidade
na producdo de medicamentos fitoterapicos, uma vez que variacdes no tamanho das
particulas podem afetar a dose e a estabilidade do produto. Portanto, a analise
granulométrica é uma etapa essencial no controle de qualidade e na padronizacdo de
drogas vegetais (Lemos, 2015).

4.2.4 Determinacao de umidade

A determinacdo do teor de agua em drogas vegetais € um parametro
fundamental para identificar a quantidade de agua residual no material vegetal, uma
vez que sua presenca excessiva na droga vegetal expressa suscetibilidade a

contaminacao microbioldgica, contaminacéo por insetos e alteracdes fisico-quimicas,
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como os processos de hidrdlise e atividade enzimatica de seus componentes. Sendo
um parametro essencial para assegurar a qualidade, seguranca e conservacao das
drogas vegetais utilizadas na producdo de medicamentos (Costa, 2009; Gois et al.,
2022).

Para estabelecer o limite de umidade, deve-se seguir as diretrizes
determinadas em monografias da espécie vegetal em estudo. Porém, para P. aculeata
ndo ha valores especificos acerca do percentual aceitavel de umidade. A média do
valor obtido da perda por dessecacdo de P. aculeata foi de 12,03% + 0,1562 e
apresenta-se de acordo com a Farmacopéia Brasileira 62 edicdo, na qual este valor
pode variar de 8 a 14%. O resultado obtido difere do encontrado do encontrado por
Barros (2023) que foi de 7% de agua residual em uma amostra coletada na regido do
Xingo, Sergipe - Brasil. E importante frisar que diferencas significativas em estudos de
mesmas espécies presentes na literatura possivelmente estdo relacionadas a
guestdes sazonais e ao local de coleta do material vegetal, uma vez que podem diferir

na distribuicdo de agua e seiva (Lima, 2019).

4.2.5 indice de intumescéncia

O indice de intumescéncia em drogas vegetais mede a capacidade de
absorcdo de 4gua da matéria-prima. Este parametro € crucial para avaliar a qualidade
das drogas vegetais, pois influencia a formacao de mucilagens e géis, podendo afetar
a eficacia terapéutica e a estabilidade do produto final. O indice de intumescéncia de
P. aculeata foi de 0,967 = 0,0471 (Figura 9), o que sugere um indice de
intumescimento baixo, segundo a Farmacopeia Brasileira (Brasil, 2019).

De modo geral, valores elevados indicam uma maior capacidade da droga
vegetal de absorver agua, o que é desejavel para muitas aplicacdes terapéuticas.
Dessa forma, um valor préximo a 1 como o apresentado, sugere que a droga vegetal
tem uma capacidade limitada de intumescéncia, o que pode indicar menor eficacia em
formar géis e mucilagens (Frasson, 2003).

Por outro lado, a presenca de mucilagens pode indicar propriedades
emolientes, facilitando a producdo de xaropes com efeitos expectorantes e
demulcentes (Silva, 2022).
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Figura 9. Determinacao do indice de intumescéncia de P. aculeata

o

Fonte: Dados da pesquisa, 2024.

4.2.6 Andlise térmica

A termogravimetria fornece informacgdes sobre a composicao, a estabilidade
térmica da amostra, dos residuos formados e dos produtos intermediarios. De acordo
com Denari (2013), além das caracteristicas intrinsecas da amostra, como
granulometria, solubilidade dos gases envolvidos, natureza, tamanho e calor de
reacdo, quantidade, empacotamento e condutividade térmica; as propriedades
termoanaliticas das substancias também sao influenciadas por fatores instrumentais,
como a atmosfera utilizada na analise, a taxa de aquecimento e a sensibilidade da
balanca (Silva, 2021).

A curva termogravimétrica da droga vegetal de P. aculeata esta representada
na figura 10 e os dados relacionados aos eventos térmicos ocorridos durante a
analise, demonstrados na Tabela 1.

A curva termogravimétrica de P. aculeata, indica que a droga vegetal é
termicamente estavel até a temperatura de 52,76°C.

O evento de deterioracdo térmica é caracterizado por trés etapas consecutivas
(tabela 1). O primeiro decaimento registrado ocorreu entre 52,76°C e 77,40°C, sendo
esta faixa de temperatura correspondente a perda de umidade da droga vegetal. O
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segundo evento ocorreu entre 141,77°C e 252,34°C, caracterizado como um evento
exotérmico, com uma perda de aproximadamente 21,60% de massa da amostra. Ja a
terceira etapa de degradacao, no entanto, deu-se entre 278,89°C e 338,63°C. Nesta
faixa, foi possivel observar a maior perda de massa da amostra, equivalente a 26,12%,
podendo ser decorrente de uma decomposi¢cdo de compostos organicos presentes na
amostra. Dessa forma, o segundo e o terceiro evento, podem estar relacionados com
a perda de massa dos metabdlitos secundarios do material vegetal (Silva, 2021).
Portanto, embora a perda de massa comece a ocorrer a partir de 141,77°C, é
necessario realizar estudos cromatograficos para determinar se essa perda inicial esta

associada aos metabdlitos secundarios, responsaveis pela atividade farmacolégica de

interesse.
Figura 10. Curva de TG da droga vegetal
100
80
2 60
£
20
Temperatura (°C)
Legenda: Curvas TG - curvas termogravimétricas.
Fonte: Dados da pesquisa, 2024.
Tabela 1. Eventos térmicos ocorridos na droga vegetal
Amostra Eventos Intervalo de Perda de Massa
temperatura (°C) massa (%) residual
1° 56,76-77,40 7,188
Droga vegetal 2° 141,77-252,34 21,596 45,097
3° 278,89-338,63 26,119

Fonte: Dados da pesquisa, 2024.

57



4.2.7 Prospeccao fitoquimica

4.2.7.1 Pesquisa de flavonoides

4.2.7.1.1 Reacao de Shinoda e Reacédo de Pew

A droga vegetal de P. aculeata apresentou um resultado positivo na reacéo de
Pew, indicando a presenca de compostos fendlicos. Contudo, a reacdo de Shinoda foi
negativa, o que pode sugerir uma concentracao de flavonoides abaixo do limite de
deteccdo do teste (Figura 11). Conforme Cazarolli et al. (2009), os flavonoides
presentes em P. aculeata apresentam efeitos benéficos no controle do diabetes,
contribuindo para a melhora da tolerancia a glicose, do perfil lipidico e, da biossintese

de glicogénio, além de favorecer a captacao de insulina e sua sinalizacao.

Figura 11. Reacéo de Shinoda (A), na figura B esta o controle (tubo & esquerda) e o teste (tubo a
direita)

Fonte: Dados da pesquisa, 2024

4.2.7.2 Pesquisa de taninos

As aplicacdes terapéuticas dos taninos estdo associadas a trés principais
propriedades desses metabdlitos: a capacidade de complexar com ions metdlicos, a
acdo antioxidante e sequestradora de radicais livres, além da habilidade de formar
complexos com macromoléculas, como proteinas e polissacarideos. Os taninos sao

usados como anti-inflamatorios antissépticos (Santos, 2012).
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A identificacédo de taninos na droga vegetal de P. aculeata foi realizada por meio
de trés reacdes distintas. A primeira, utilizando gelatina, resultou em uma precipitacao
muito leve, sugerindo a presenca de taninos, mas em baixa concentracao. A segunda
reacdo com cloreto férrico apresentou uma coloracdo azulada, indicando a presenca
de taninos hidrolisaveis, que reagem com o ferro para formar complexos coloridos.
Finalmente, a reacdo com acetato de chumbo também foi positiva, confirmando a
presenca de taninos, uma vez que este reagente forma precipitados com esses
compostos. Esses resultados indicam que a planta contém taninos, com
predominancia de taninos hidrolisaveis (Figura 12) (Sociedade Brasileira de

Farmacognosia, 2009).

Figura 12. (1) Controle; (2) teste de gelatina; (3) reacdo com o cloreto férrico; na figura B, a reacao
com 0 acetato de chumbo (tubo 4

Fonte: Dados da pesquisa, 2024.

4.2.7.3 Pesquisa de antraquinonas livres (Reacéo de Borntrager direta)

A pesquisa de antraquinonas livres em P. aculeata, realizada por meio da
reacdo de Borntrager direta, apresentou resultado negativo, pois ndo ocorreu
mudanca na coloracdo (Figura 13). As antraquinonas livres sao utilizadas
terapeuticamente como laxantes e catarticos, pois atuam irritando o intestino grosso,
aumentando a motilidade intestinal e, consequentemente, reduzindo a reabsorcao de

agua (Camacho et al., 2000).
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Figura 13. Reacgdo de Borntrager para P. aculeata.

Fonte: Dados da pesquisa, 2024.
4.2.7.4 Teste para antocianinas, antocianidinas e flavonoides

O teste para antocianinas, antocianidinas e flavonoides apresentou resultado
negativo nas trés condi¢cbes de pH (acido, neutro e alcalino). Esse resultado sugere
gue os compostos dessas classes, se presentes, estdo em concentragfes muito
baixas ou ndo estdo presentes no extrato da amostra de P. aculeata. Além disso, a
auséncia de alteracéo na coloragao nas diferentes condi¢des de pH reforca a auséncia
desses compostos especificos (Figura 14). Isso pode influenciar diretamente na
caracterizacdo quimica e nas atividades farmacolégicas esperadas da droga vegetal,
ja que esses compostos sdo conhecidos por suas propriedades antioxidantes, anti-
inflamatérias e de protecao contra o estresse oxidativo.

Figura 14. Teste para antocianinas, antocianidinas e flavonoides

T S i

Fonte: Dados da pesquisa, 2024
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4.2.7.5 Cumarinas

As cumarinas sao heterosideos conhecidos por suas diversas propriedades
bioativas, incluindo efeitos anti-inflamatérios, anticoagulantes e antimicrobianos.
Esses compostos também séo utilizados em perfumes e como aditivos alimentares
devido ao seu aroma agradavel. Cumarinas puras apresentam fluorescéncia natural,
mas em meio alcalino, elas podem formar acido cis-o-hidroxicinAmico. Sob radiagéo
ultravioleta, este acido pode se converter em seu isbmero trans, que também é
fluorescente, emitindo geralmente luz azul, e alguns derivados podem fluorescer até
mesmo sob luz natural (Sociedade Brasileira de Farmacognosia, 2019).

A presenca de cumarinas no extrato de P. aculeata foi detectada através da
extracdo do sublimado formado pelo aquecimento da cumarina. Para identificacéo,
utilizou-se uma solucéo reveladora de KOH, pois as cumarinas geralmente aparecem
como manchas azuis ou verdes sob luz UV de 365nm, com intensificacdo da coloracao
na presenca de uma base devido a abertura do anel lacténico. O papel de filtro tratado
com solucdo de hidroxido de potassio revelou uma coloracdo azul esverdeada

evidente (Figura 15), confirmando a presenca de cumarina na amostra.

Figura 15. Teste de Cumarinas (A — Controle B — Reacdo em luz UV)

Fonte: Dados da pesquisa, 2024

Em meio alcalino, as cumarinas formam &cido cis-o-hidroxicinamico que, sob
acdo de radiacdo ultravioleta, origina o isbmero trans (Figura 16), responsavel pela

fluorescéncia e pela coloracdo azul esverdeada observada.
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Figura 16. Formacéo do acido cis-o-hidroxicinamico

(0] (0] OH OH
COOH
—_— _—
/ KOH/Sol alcoolica / Luz UV /
COOH
Cumarina Ac. cis-0-hidréxicinAmico

Fonte: Autor, 2024.

4.2.8.6 Saponinas

As saponinas sdo compostos quimicos encontrados em diversas plantas,
conhecidos por suas propriedades surfactantes, que lhes permitem formar espuma
em solucdes aquosas. Estas substancias possuem uma parte lipofilica conhecida
como aglicona ou sapogenina, e uma parte hidrofilica composta por um ou mais
acucares que desempenham um papel significativo tanto na defesa das plantas contra
patégenos, quanto na interacdo com outros organismos (Freitas, 2023).

Ao aplicar a técnica de indice de espuma, foi obtido um resultado qualitativo,
demonstrado na tabela abaixo.

Tabela 2: indice de espuma para cada tubo de ensaio.

Tubos 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Espuma + + + + + + + + + +

Legenda: (+) presenca de espuma; (-) auséncia de espuma.

Fonte: Dados da pesquisa, 2024

Em todas as diluicbes da amostra de P. aculeata observa-se a presenca de
espuma (Figura 17). Portanto, de acordo com a Farmacopeia, € recomendada uma
espuma de no minimo 1 cm de altura, apds o repouso de 15 minutos. Para as amostras
desde estudo, foi possivel observar espuma em todos os tubos, porém, a altura da
espuma de todos os tubos foi inferior a 1 cm, indicando que o indice de espuma é

menor do que 100 para as diluicbes de P. aculeata.
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Figura 17. Teste de presenca de saponinas em P. aculeata.

Fonte: Dados da pesquisa, 2024.

4.3 OBTENCAO DO EXTRATO HIDROALCOOLICO

O extrato fluido € produzido através da extracdo de uma substancia vegetal
com um liquido apropriado. Geralmente, a proporcao entre a parte do extrato e a parte
da droga vegetal seca utilizada na preparacao € equilibrada, seja em massa ou
volume. E crucial que essas solu¢des atendam a especificacdes rigorosas em relacéo
ao teor de marcadores e ao residuo seco. Quando se trata de extratos padronizados,
a proporcdo entre a substéncia vegetal e o extrato pode ser ajustada conforme
necessario, para alcancar os niveis desejados de constituintes ativos. Essas medidas
garantem a qualidade e eficacia dos produtos farmacéuticos derivados de extratos
vegetais (Brasil, 2019).

O extrato hidroalcoolico a base de P. aculeata, obtido por maceragéo, possui
coloragdo marrom e odor caracteristico da espécie (Figura 18). Apds extracdo
apresentou um rendimento em torno de 82%.
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Figura 18. Extrato hidroalcdolico das partes aéreas de P. aculeata.

Fonte: Dados da pesquisa, 2024.

4.4 CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA DO EXTRATO HIDROALCOOLICO

4.4.1 Determinacéo de residuo seco

O resultado encontrado para a determinacdo de residuo seco no extrato de P.
aculeata foi 1,71% * 0,02%, ou seja 1,71 g de solidos soluveis para cada 100 mL de
solucao extrativa. Dessa forma, pode-se afirmar que a presenca de sélidos totais no
extrato hidroalcoolico € baixa, o que pode resultar em baixo rendimento na etapa de
secagem. No caso da preparacao de extratos secos, este parametro € empregado
também para o célculo das concentracdes de adjuvantes a serem empregados na
etapa de secagem do extrato (Castro 2018; Lima, 2019; Tomasi, 2021).

E valido salientar que existe uma variedade de elementos que afetam o teor do
residuo seco de solugbes extrativas, como o método de extracao utilizado, incluindo
a selecao da parte da planta, sua origem, o nivel de processamento, o tamanho das
particulas, o tipo de solvente, a duragédo da extragdo, a temperatura, a polaridade e a

concentracéo do solvente (Oliveira, 2016).
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4.4.2 Determinacao do pH da solucéo extrativa

O pH foi obtido pela média de seis determinacfes (Figura 19), de acordo com
as diretrizes da Farmacopeia Brasileira 62 edicao (Brasil, 2019), resultando em um
valor de 6 = 0,14, considerado de natureza acida apesar de se encontrar préximo da
neutralidade.

Esse pH, ligeiramente &acido e préximo ao pH fisiolégico da pele
(aproximadamente 5,5), sugere que o extrato pode ser adequado para formulacdes
topicas, com baixo risco de causar irritacdes cutaneas ou em mucosas. Além disso,
pode favorecer a estabilidade de compostos sensiveis a oxida¢do, como flavonoides
e outros metabdlitos secundérios, indicando maior viabilidade para o desenvolvimento
de formulacdes orais. Por fim, esse pH proximo a neutralidade também pode exigir
cuidados com conservantes, ja que pode facilitar o crescimento microbiano,
ressaltando a importancia de testes adicionais de preservacao e estabilidade para

garantir a viabilidade comercial do extrato (Sweta et. al., 2019)

Figura 19. Determinagdo de pH do extrato hidroalcodlico
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Fonte: Dados da pesquisa, 2024.

4.4.3 Determinacao de densidade relativa

A média da densidade relativa do extrato hidroalcéolico de P. aculeata obtida,
utilizando a temperatura de 20°C, foi de 0,9273 + 0,03 g/mL, um pouco abaixo da

densidade da agua destilada, o que era previsto, pois 0 etanol € um dos solventes
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utilizados na extracdo. Corroborando com Barros (2023), onde o valor da densidade

relativa para o extrato hidroalcéolico de P. aculeata foi 0,9 g/mL.
4.5 OBTENCAO DE EXTRATO SECO VEGETAL
4.5.1 Obtencao do extrato seco por spray dryer
Foram obtidas 20 amostras através do planejamento experimental realizado e

foi visto que, todas as amostras de extratos secos por atomizagédo de P. aculeata

apresentam-se como um po marrom claro, muito leve e fino (Figura 20).

Figura 20. Extrato seco de partes areas de P. aculeata obtido por atomizagéo.

Fonte: Dados da pesquisa, 2024.

Os detalhes do planejamento experimental realizado e os rendimentos obtidos

estdo apresentados na Tabela 3.
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Tabela 3: Detalhes do Planejamento Experimental e Rendimentos Obtidos dos extratos de P. aculeata

POUCO RESIDUO
ACUMULADO NO
1 170 10 6 2,79 29,66 CICLONE 113
POUCO RESIDUO
ACUMULADO NO
2 160 10 6 2,41 25,62 CICLONE 105
POUCO RESIDUO
ACUMULADO NO
2,02 21,47 CICLONE 109

1,74 16,95 SEM RESIDUO 103
2,12 20,66 SEM RESIDUO 112

2,17 20,24 SEM RESIDUO 107
ACUMULO DE
RESIDUO
CONSIDERADO NO
7 160 10 9 1,79 19,03 CICLONE 99
ACUMULO DE
RESIDUO
CONSIDERADO NO
8 165 10 9 1,47 15,62 CICLONE 98
ACUMULO DE
RESIDUO
CONSIDERADO NO
9 170 10 9 2,05 21,79 CICLONE 100
MUITO POUCO
ACUMULADO DE
10 170 20 9 2,44 23,78 RESIDUO 118
MUITO POUCO
ACUMULADO DE
11 160 20 9 2,46 23,97 RESIDUO 117
MUITO POUCO
ACUMULADO DE
12 165 20 9 2,5 24,36 RESIDUO 116

165 10
160 20
170 20
165 20

o 0o A W
D O O O
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13

14

15

16

17

18

19

20

Continuacéo databela 3. Detalhes do Planejamento Experimental e Rendimentos Obtidos dos extratos de P. aculeata

150

150

150

150

155

155

155

155

20

10

20

10

20

20

10

10

1,7879

1,08

0,4954

0,7

0,6309

0,93

0,58

0,65

17,42

11,48

12,071

18,607

18,44

22,66

10,6

11,87

ACUMULO DE
RESIDUO
CONSIDERADO NA
TORRE
MUITO ACUMULO NA
TORRE
POUCO RESIDUO
ACUMULADO NO
CICLONE E NA
TORRE
POUCO RESIDUO
ACULUMADO NO
CICLONE E NA
TORRE
POUCO RESIDUO
ACULUMADO NO
CICLONE E NA
TORRE
POUCO RESIDUO
ACUMULADO NO
CICLONE E NA
TORRE
POUCO RESIDUO
ACUMULADO NO
CICLONE E NA
TORRE
POUCO RESIDUO
ACUMULADO NO
CICLONE E NA
TORRE

116

110

89

90

92

102

88

98

Fonte: Dados da pesquisa, 2024.
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4.5.2 Obtencao do extrato seco por liofilizacéo

O extrato seco de P. aculeata apresentou-se visivelmente como um p6 marrom
(Figura 21).

Figura 21. Extrato seco de partes areas de P. aculeata obtido por liofilizagao.

|- e e

Fonte: Dados da pesquisa, 2024.

4.5.3 Obtencéo do extrato seco em estufa de ar circulante

O extrato seco de P. aculeata apresentou-se visivelmente como um p6é marrom,

levemente brilhoso, fino e pouco denso (Figura 22).

Figura 22. Extrato seco de partes areas de P. aculeata obtido em estufa de circulagéo

Fonte: Dados da pesquisa, 2024
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4.6 CARACTERIZACAO DOS EXTRATOS SECOS

4.6.1 Determinacao de umidade residual (Perda por dessecacdao)

Conforme a tabela 4, observou-se um aumento significativo na umidade
residual ap0s o armazenamento para todos os extratos secos analisados, indicando
gue esses produtos possuem alta higroscopicidade. A perda de umidade que excede
o valor de referéncia de 5% estabelecido pela Farmacopeia para amostras de extrato
seco vegetal pode ser atribuida a varias variaveis associadas ao processo de
secagem e armazenamento. Condi¢cdes de umidade relativa elevada ou temperaturas
inadequadas, durante o armazenamento, podem ter contribuido para uma perda
adicional de umidade. A interacdo do extrato com o ambiente pode levar a uma
desidratacdo mais acentuada, ultrapassando o limite especificado. Além disso,
variacfes nas condi¢cdes de processamento, como temperatura, tempo de secagem e
eficiéncia do equipamento, podem ter comprometido a integridade do extrato seco,
resultando em uma secagem ineficiente e perda excessiva de umidade (Fernandes,
2013).

No que diz respeito a estabilidade fisica, alguns extratos secos apresentaram
mudancas significativas em suas caracteristicas macroscopicas, como alteragdo na
coloracdo e aglomeracéao das particulas. As amostras 1, 13, 16, 19 e 20 mostraram a
formacdo do fenébmeno conhecido como caking (empacotamento), diretamente
associado a perda de fluidez e a formacéao de aglomerados indesejados. A severidade
do caking é influenciada pela combinacéo de fatores fisicos que promovem novas
interacdes entre as particulas, aumentando a coeséo e resultando na formacao de
blocos sélidos (Calvert et al., 2013). Além disso, a diversidade natural dos vegetais
pode causar variagOes nas propriedades de secagem e na capacidade de retencéo
de umidade, levando a amostras que nao atendem estritamente aos critérios da
farmacopeia. Nesses casos, € essencial considerar ajustes nos parametros de
secagem ou revisar 0os métodos de armazenamento para garantir que as amostras de
P. aculeata atendam aos padrdes regulatérios e possibilitar o desenvolvimento de

futuras formulagdes.
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Tabela 4. Determinacéo de umidade dos extratos secos de P. aculeata

AMOSTRA RESULTADO (%)
ESTUFA 10,42
LIOFILIZADO 8,22
1 (Spray dryer) 8,04
2 (Spray dryer) 8,82
3 (Spray dryer) 8,23
4 (Spray dryer) 7,36
5 (Spray dryer) 6,68
6 (Spray dryer) 7,31
7 (Spray dryer) 11,48
8 (Spray dryer) 12,46
9 (Spray dryer) 11,59
10 (Spray dryer) 6,69
11 (Spray dryer) 6,73
12 (Spray dryer) 10,24
13 (Spray dryer) 8,92
14 (Spray dryer) 8,47
15 (Spray dryer) -
16 (Spray dryer) 8,82
17 (Spray dryer) 7,68
18 (Spray dryer) 7,68
19 (Spray dryer) -
20 (Spray dryer) -

Fonte: Dados da pesquisa, 2024.

4.6.2 Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

A Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) fornece informacgdes detalhadas
sobre a morfologia e a microestrutura das amostras, permitindo a observacao de
caracteristicas superficiais que ndo sdo visiveis em técnicas convencionais de
microscopia. Essas analises sdo essenciais para entender a distribuicdo dos
componentes, a uniformidade das particulas e a presenca de possiveis imperfeicdes
ou contaminacdes na superficie dos materiais testados. No contexto deste trabalho,
esta metodologia foi utilizada para caracterizar os extratos secos e identificar a
influéncia das diferentes técnicas de secagem na estrutura final do material (Dedavid,
Gomes e Machado, 2007).

Na figura 23, estéo representadas as fotomicrografias das particulas do extrato
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seco de P. aculeata, obtido em estufa de ar circulante nos aumentos de 100x, 200x e
400x.

As particulas do extrato tém morfologia indefinida e bastante irregular,
apresentando caracteristicas pastosas, com tamanhos e formatos variados. Foram
observados aglomerados continuos e irregulares, com superficie aparentemente lisa.

No entanto, uma area plana é visivel quando observada com aumento de 100x.

Figura 23. Fotomicrografias do extrato seco em estufa de circulacao de P. aculeata. Barras de escala
nas figuras equivalem a 1mm, com aumento de 100x (a), 500 um, com aumento de 200x (b) e 200 um,

; i

g o i ey ;
. T e S . SN e = S
IPCM-2015_9737 1981/05/13 23:20 L D3.0 x100 1Tmm IPCM-2015_9738 1981/05/13 2321 L D3.1 x200 500um IPCM-2015 9739 1981/05(13 23:22 L D3.1 x400 200 um

Legenda: (A) 100x; (B) 200x; (C) 400x
Fonte: Dados da pesquisa, 2024.

Na Figura 24, estao representadas as fotomicrografias das particulas do extrato
seco liofilizado de P. aculeata. Assim como o extrato seco em estufa de ar circulante,
a amostra liofilizada apresenta morfologia bem irregular e indefinida, com particulas
de tamanhos e formatos variados. Foram observados varios aglomerados separados,
em contraste com a amostra da estufa, que exibiu aglomerados continuos. A maioria
das particulas possui um formato levemente arredondado na superficie, com aparente
auséncia de porosidade. Além disso, € possivel visualizar algumas particulas com
superficie plana. Silva (2018) justifica que essa irregularidade nas formas pode ser
atribuida aos espacos anteriormente ocupados pelo gelo durante o processo, que

desapareceram apos a secagem.

Figura 24. Fotomicrografias do extrato seco por liofilizacdo de P. aculeata. Barras de escala nas figuras
equivalem a 1mm, com aumento de 100x (a), 500 pm, com aumento de 200x (b) e 200 um, com
aumento de 400x (c).
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IPCM-2015_9740 1981/05(13 2324 L D39 x100 1mm IPCM-2015 9741 1981/0513 2325 L D39 x200 500um IPCM-2015 9742

Fonte: Dados da pesquisa, 2024.

As Figuras 25, 26, 27, 28 e 29 apresentam fotomicrografias dos extratos secos
por spray dryer de P. aculeata. As particulas exibem o perfil tipico de produtos
pulverizados, com formas esféricas e ovaladas variadas em tamanho e aglomeradas,
de acordo com o adjuvante de secagem utilizado, e superficie lisa.

Em um estudo realizado por Tonon et al. (2008), € mencionado que, quando a
temperatura do ar de entrada é mais baixa, a maioria das particulas tende a apresentar
uma superficie enrugada. Com o0 aumento da temperatura de secagem, ha uma
formacdo maior de particulas com superficie lisa, uma vez que temperaturas mais
elevadas provocam uma evaporac¢ao mais rapida da agua e resultam na formacao de

uma crosta lisa e dura.

Figura 25. Fotomicrografias do extrato seco de P. aculeata obtido em Spray Dryer nas condi¢ces de
secagem 160 °C e 9mL/min. (a) Aumento de 100x; (b) Aumento de 200x; (c) Aumento de 400x; (d)
Aumento de 800x; (e)1.0k; (f)1.5k

IPCM-2015_9743

Fonte: Dados da pesquisa, 2024.
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Figura 26. Fotomicrografias do extrato seco de P. aculeata obtido em Spray Dryer nas condi¢des de
secagem 165 °C e 9mL/min. (a) Aumento de 100x; (b) Aumento de 200x; (c) Aumento de 400x; (d)

Aumento de 800x; (e)1.0k; (f)1.5k

20159749 TSET0E 0616 L mm IPCM-2015_9750 9810514 00:17 L X200 500um IPCM-2015_9751 1981/05/14 00:18 L D&1 xd00 200 um

1981/05/14  00:19 L D41 x1.0k 100um IPCM-2015_9754 1981/05/14 00.19 L D41 x1.5k _ 50um

IPCM-2015_9752 1981/05/14 00:18 L D41 x800 100um IPCM-2015_9753
Fonte: Dados da pesquisa, 2024.
Figura 27. Fotomicrografias do extrato seco de P. aculeata obtido em Spray Dryer nas condi¢des de

secagem 170 °C e 9mL/min. a) Aumento de 100x; b) Aumento de 200x; c¢) Aumento de 400x; d)
Aumento de 800x; e)1.0k; f)1.5k.

IPCM-2015_9755 TeT051E 0021 U mm IPCM-2015_9756 10 2L IPCM-2015_8757 1981/0514 0022 L D& x40 200 um

987/05/14 0023 L D44 x1.0k 100um IPCM- 2015_9760 1981/05/14 00:24 L DA4 x5k

IPCM- 2015 9758 1981/05/14  00:23 L D44 x800 100 um IPCM 2015 9759

Fonte: Dados da pesquisa, 2024.
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Figura 28. Fotomicrografias do extrato seco de P. aculeata obtido em Spray Drying nas condi¢des de
secagem 150 °C e 6mL/min. a) Aumento de 100x; b) Aumento de 200x; c¢) Aumento de 400x; d)

Aumento de 800x; €)1.0k; f)1.5k

fal 2w &
IPCM-2015_9769 1981/05/14  00:32 L D4.2 x400 200 um

i SWE o T

IPCM-2015_9767 : 2 X100 Tmm IPCM-2015 9768

IPCM-2015_9772 1981/05/14 00:33 L D42 x15k  50um

IPCM-2015_9770

Legenda: (A) 100 x; (B) 200 x; (C) 400 x; (D) 800 x; (E) 1,0k x; (F) 1,5k x
Fonte: Dados da pesquisa, 2024.

Figura 29. Fotomicrografias do extrato seco de P. aculeata obtido em Spray Drying nas condi¢fes de
secagem 155 °C e 9mL/min. a) Aumento de 100x; b) Aumento de 200x; c¢) Aumento de 400x; d)

Aumento de 800x; ezl. 1.5k
¥, & r “:‘ B 4

*

IPCM-2015_9761 138T/05/7 z IPCM-2015_9762 19810514 00:27 L D43 400 200um

£

3 / N 2 i
IPCM-2015_9764 1981/05/14  00:27 L D43 x800 100um IPCM-2015_9765

Fonte: Dados da pesquisa, 2024.

Dessa forma, observa-se que as particulas do extrato seco, tanto em estufa de

ar circulante quanto liofilizado, apresentam tamanhos variados e formas irregulares,
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contrastando com as particulas arredondadas tipicas do processo de secagem em
spray dryer. Isso confirma a importancia do método de secagem nas caracteristicas
morfolégicas das particulas resultantes.

Além disso, segundo Beltran e colaboradores (2005), as diferencas morfolégicas
entre pdés obtidos a diferentes temperaturas podem estar relacionadas as
caracteristicas fisicas da crosta formada. Esta pode ser flexivel e colapsada quando
se utilizam temperaturas baixas a intermediérias, ou rigida e porosa quando se
empregam temperaturas mais elevadas. Portanto, a variacdo no processo de
secagem nao so altera a forma das particulas, mas também influencia as propriedades
da crosta, evidenciando a complexidade dos fatores envolvidos na obtencdo de pos

com caracteristicas desejadas.

4.6.3 Prospeccao fitoquimica

Neste estudo, a prospeccao fitoquimica dos extratos secos foi realizada por
meio de Cromatografia em Camada Delgada (CCD) e Cromatografia Liquida de Alta
Eficiéncia (CLAE). A CCD é uma técnica amplamente utilizada para a separacao e
identificacdo de flavonoides e outros metabdlitos secundarios, permitindo a
observacdo de padrbes de migracdo dos compostos e fornecendo uma viséo
detalhada da composicao quimica do extrato.

Complementarmente, foram realizados testes colorimétricos, métodos
sensiveis especificamente para a deteccdo de flavonoides, baseados na reacéo
desses compostos com reagentes especificos que resultam em mudancas de cor.

Ja a CLAE foi empregada para uma andlise mais detalhada e quantitativa dos
extratos, proporcionando uma abordagem abrangente para a identificacdo dos
compostos e a compreensao do perfil fitoquimico dos extratos secos. A combinacéo
dessas técnicas contribui para uma avaliagdo mais completa do potencial

farmacoldgico e das propriedades benéficas de P. aculeata.

4.6.3.1 Pesquisa de flavonoides

Os resultados obtidos com a reacao de Shinoda indicam uma forte presenca

de flavonoides nas amostras de P. aculeata. Esta reacdo, que utiliza acido cloridrico
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e um agente redutor para formar complexos coloridos com flavonoides, mostrou uma
coloracédo intensa em todas as amostras testadas. A mudanca de cor, que variou de
rosa claro a vermelho intenso, confirmou a presenca desses compostos bioativos. O
resultado uniforme entre as amostras sugere que a concentracédo de flavonoides é
consistente, reforcando a hipétese de que P. aculeata € uma fonte rica desses
compostos.

Na reacdo de Pew, que envolve a utilizacdo de reagentes especificos para
detectar flavonoides através da formacao de um complexo colorido, as amostras de
P. aculeata também apresentaram resultados positivos. O desenvolvimento de
coloragBes caracteristicas nas amostras reforca a presenca dos flavonoides. A
precisdo desta reacdo na deteccdo desses compostos é evidenciada pela
uniformidade dos resultados, corroborando os achados da reacédo de Shinoda. Ambos
0s testes mostram que P. aculeata contém flavonoides em quantidades que séo
detectaveis por métodos colorimétricos, destacando a eficacia dessas reacdes como
ferramentas analiticas. A concordancia entre os resultados das duas rea¢des aumenta
a robustez das conclusdes sobre o perfil de flavonoides das amostras testadas (Figura
30).

Figura 30: Reacéo de Shinoda e Pew para identificacdo de flavonoides nos extratos secos de P.
aculeata

- & ll
ﬁ L B '

B C D |

Legenda: A: extrato seco liofilizado; B: extrato seco em estufa; C: extrato seco por spray dryer (150°C,
10% aerosil); D: extrato seco por spray dryer (160°, 10% aerosil) e E: extrato seco por spray (170°C e
10% aerosil).

Fonte: Dados da pesquisa, 2024.

Embora as reacdes de Shinoda e Pew fornecam evidéncias qualitativas

7

robustas da presenca de flavonoides nas amostras de P. aculeata, € importante
reconhecer que esses testes nao quantificam a concentracdo desses compostos. A
natureza qualitativa dos testes indica apenas a presenca ou auséncia de flavonoides
e, em alguns casos, a intensidade de sua presenca. Para obter uma compreensao
mais completa do perfil de flavonoide das amostras, € essencial complementar essas

analises qualitativas com métodos quantitativos, como espectrofotometria ou
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cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE). Tais técnicas permitem a quantificacao
precisa dos flavonoides e oferecem uma visdo mais detalhada sobre a concentracéo
e a variacdo desses compostos em diferentes amostras. A integracdo de analises
qualitativas e quantitativas fortalece a analise e contribui para uma avaliacdo mais
abrangente da qualidade e do potencial de flavonoides presentes nas partes aéreas

de P. aculeata.

4.6.3.2 Cromatografia em Camada Delgada (CCD)

No Quadro 5, estdo apresentados os resultados da prospeccao fitoquimica dos
extratos secos e da droga vegetal de P. aculeata por CCD. A pesquisa abrangeu
flavonoides, taninos hidrolisdveis e derivados cinamicos, com resultado positivo
apenas para flavonoides. Observa-se também que os resultados sdo consistentes
com aqueles da droga vegetal, indicando que todos os flavonoides presentes na
matéria-prima vegetal permanecem nos extratos secos. Portanto, pode-se concluir
que nenhum dos métodos de secagem utilizados exerceu influéncia negativa sobre os

compostos fitoquimicos analisados.

Quadro 5. Andlise fitoquimica da droga vegetal e extratos secos de Parkinsonia aculeata por CCD.

Metabdlitos Drogavegetal Extratos secos Extrato seco de | Extrato seco de
de P. aculeata de P. aculeata P. aculeata P. aculeata
(Spray dryer) (Liofilizado) (Estufa de
circulacao)
Flavonoides + + + +
Taninos - - - -
hidrolisaveis
Derivados - - - -
cindmicos

Legenda: (+) positivo; (-) negativo.
Fonte: Dados da pesquisa, 2024.

4.6.3.3 Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE)

Na analise realizada, foi possivel identificar a luteolina (sinal 6), um flavonoide

amplamente estudado por suas propriedades antioxidantes, antidepressiva,
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antialérgicas, cardioprotetora, anti-inflamatorias, anti-Alzheimer e potencial atividade
antidiabética (Borges, 2018, Xu et al., 2014). Foram utilizadas 7 amostras de extratos
secos de P. aculeata (liofilizado, seco em estufa de ar circulante e as amostras 7, 8,
9, 14 e 19 do planejamento em spray dryer para analisar a influéncia das temperaturas
de secagem). Conseguiu-se observar na Figura 31 que o perfil cromatografico dos
sete extratos € bem parecido com uma intensidade maior do sinal 6, sendo mais

expressivo no extrato liofilizado.

Figura 31: Perfil cromatogréafico de extratos secos de P. aculeata
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Fonte: Dados da pesquisa, 2024.

Alguns estudos destacam a atividade antidiabética da luteolina e sua
capacidade de reduzir a resisténcia insulinica. Em um estudo conduzido por Carvalho
(2021), foram observados potenciais efeitos de compostos fenélicos como alternativas
antidiabéticas. O estudo explorou a inibigdo de a-amilase e a-glicosidase por
antocianina, elagitanino, luteolina, acido rosmarinico e quercetina, além do aumento
da secrecdo de insulina promovido pela luteolina. A inibicAo dessas enzimas
envolvidas na digestédo de carboidratos e no metabolismo da glicose é uma estratégia

eficaz para reduzir os niveis de glicose no sangue apos as refei¢cdes (Carvalho, 2021).
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Ja Xu e colaboradores (2014) investigaram o efeito protetor da luteolina em
camundongos machos C57BL/6, analisando seu impacto em condicbes metabdlicas
como diabetes tipo 2 e aterosclerose. Os animais foram submetidos a uma dieta com
baixo teor de gordura (HFD) e a uma dieta rica em gordura (HFD), com adicdo de
0,002% e 0,01% de luteolina durante 12 semanas. Os resultados mostraram que as
dietas HFD contendo 0,002% e 0,01% de luteoliina resultaram em uma reducdo na
intolerancia e na sensibilidade a glicose.

Em 2016, Kawser Hossain e colaboradores, relataram que a luteolina aumentou
a secrecao de insulina em células 3 pancreaticas afetadas pelo acido arico, revertendo
a reducéo do fator de transcri¢cao ativador do gene da insulina (MaFA). Esse efeito foi
mediado por vias de sinaliza¢éo envolvendo NF-kB e a sintese de 6xido nitrico (INOS-
NO). Ademais, no quadro 6, estdo descritos alguns estudos que evidenciaram o0

potencial da luteolina.
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Quadro 6: Acdo da Luteolina no estudo da diabetes mellitus

Composto Tipo Dose Tempo Resultados Referéncias
de de Uso
experi
mento
Luteolina In vitro Doses de 24h 1 PPAR-y, 1 sensibilidade a insulina Domitrovi¢ et al.,
0.1-20 uM 2019.
Luteolina + Crisina In vivo - 16 Estudos com ratos diabéticos induzidos por Seino et al,
semanas estreptozotocina (STZ) mostraram que, 2011; Kwon
apos 16 semanas, a crisina e a luteolina etal., 2018.

reduziram os niveis séricos de glicose,
triglicerideos, colesterol total e atenuaram a
elevacao da pressao arterial diastélica, sem
afetar a hiperglicemia. Em adipdcitos, a
luteolina aumentou a sintese e acdo da
insulina, além de regular a expressdo de
genes alvo, como PPAR-y, que promove a
captacdo de insulina. A luteolina também
diminuiu marcadores inflamatérios ligados a

resisténcia a insulina e a sintomas do DM2.
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Luteolina In vitro 100 mg/ kg 7 dias As pomadas de luteolina melhoraram o Kuo et al,
de peso processo de cicatrizagcdo de feridas no 2011.
corpora tecido e na pele de ratos diabéticas e nédo
diabéticos. Os melhores resultados (97,6%,
96,1%, respectivamente) foram indicados
com a concentragdo de 0,5% (p / p) por 14
dias.
Controle (CD), In vivo 10mg/kg de 4 Os resultados mostraram uma reducdo Liu et al,
controle + luteolina luteolina semanas significativa nas citocinas plasmaticas e 2014.
(CDL), ricaem melhora no metabolismo da glicose nos
gordura (HFD) e rica grupos CDL e HFDL, além da recuperagao
em gordura + luteolina dos niveis de adipocitocinas no sangue.
(HFDL), utilizando
uma dose de 10 mg/kg
de luteolina.
Luteolina Invivo A luteolina ativa a via da eNOS e aumenta Luo et al,
ein a atividade da SOD, apresentando um 2017.
vitro efeito pré-oxidante. Esse efeito estaria
associado ao aumento da sensibilidade a
insulina, mediado pela Akt2, que estimula a
translocacdo do GLUT4 para a superficie
celular, regulando a captagéo de insulina
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A identificacdo da luteolina nos extratos analisados representa um passo
fundamental, mas a quantificacdo dessa substancia € igualmente crucial para avaliar
seu real potencial terapéutico. Apenas a determinacéo precisa da concentracdo de
luteolina, em diferentes amostras, permitira correlacionar suas concentracdes com as
atividades biologicas observadas.

A quantificacdo é indispensavel para garantir a padronizacdo dos extratos e
avaliar a viabilidade de seu uso em aplicacbes farmacologicas, especialmente
considerando o potencial antidiabético, anti-inflamatério e antioxidante desse
composto.

Portanto, a luteolina pode ser um indicativo de uma nova conduta terapéutica
com efeitos benéficos, o que poderia ser esclarecido por ensaios clinicos com o
objetivo de determinar sua eficacia e doses seguras. Assim, novos estudos que visem
guantificar a luteolina serdo essenciais para validar sua eficicia terapéutica nos

extratos de P. aculeata.

4.6.4 Anédlise Térmica

A secagem de extratos vegetais € um processo critico para garantir a
preservacao dos compostos bioativos e a integridade estrutural dos componentes
presentes. Diferentes métodos de secagem podem impactar de forma significativa as
caracteristicas fisico-quimicas e térmicas dos extratos, influenciando sua estabilidade
e qualidade final. No caso de P. aculeata uma planta conhecida por suas aplicacdes
terapéuticas, a escolha do método de secagem afeta diretamente a composi¢cao dos
extratos, refletindo em mudancas nos perfis térmicos e na massa residual. A avaliacao
dessas variagbes é fundamental para identificar o processo mais adequado,
garantindo a conservagdo dos compostos de interesse e o desempenho ideal do
produto final (Silva, 2021).

Os eventos térmicos identificados nos extratos secos obtidos por spray dryer,
liofiizacdo e estufa de ar circulante, mostram padrdes distintos que refletem a
influéncia dos métodos de secagem na composicdo dos extratos de P. aculeata.
Dessa forma, os extratos secos em spray dryer apresentam um perfil de eventos

térmicos relativamente consistente, com quatro eventos de perda de massa,
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ocorrendo entre 18,13°C e 356°C (Figuras 32-36) (APENDICE B). O primeiro evento
térmico, geralmente associado a perda de agua adsorvida ou solventes volateis,
ocorre a temperaturas mais baixas. Os eventos subsequentes indicam a
decomposicéo de componentes organicos e/ou inorganicos, conforme a temperatura
aumenta. As variacOes de temperaturas sugerem uma complexidade nas interacdes
térmicas dos componentes, indicando que as amostras podem conter uma variedade
de substancias que se degradam ou se volatilizam em diferentes intervalos (Silva,
2022).

Ja o extrato liofilizado mostra um perfil térmico com eventos mais espacados e
temperaturas de inicio e fim mais amplas. O primeiro evento térmico, que ocorre entre
30,01°C e 65,87°C, esta associado a evaporacdo de agua residual ou solventes
volateis. O segundo evento, que ocorre entre 139,91°C e 151,39°C, pode estar
relacionado a decomposicdo de acglcares ou outros compostos organicos. O terceiro
evento, de 242,62°C a 259,32°C, sugere a decomposi¢cao de componentes organicos
mais complexos, como polissacarideos ou proteinas, enquanto o Ultimo evento, entre
330,94°C e 350,68°C, pode representar a decomposi¢ao de substancias inorganicas
ou a carbonizacado de residuos organicos (Figura 37) (Silva, 2022). Esse perfil sugere
uma maior estabilidade térmica dos componentes, possivelmente devido ao processo
de secagem suave, que preserva melhor a integridade dos compostos volateis e ndo
voléateis.

De forma semelhante, a amostra obtida em estufa de circulacdo, exibe quatro
eventos térmicos em intervalos de 40,24°C a 76,75°C, 144,98°C a 199,38°C, 234,40°C
a 246,49°C, e 306,21°C a 341,64°C (Figura 37). O primeiro evento é associado a perda
de 4gua ou solventes volateis, o segundo a degradacdo de compostos organicos, o
terceiro a quebra de componentes organicos mais estaveis, e o ultimo a decomposicao
de materiais inorganicos ou carbonizacéo. As temperaturas de inicio e fim dos eventos
térmicos observados no extrato seco em estufa de ar circulante, séo relativamente
proximas as temperaturas observadas na liofilizagdo, mas com uma faixa de massa
residual significativamente menor. Isso pode indicar que a secagem prolongada a
altas temperaturas pode ter causado a degradacdo ou volatilizagdo de certos
componentes, resultando em um perfil térmico menos complexo.

Vale ressaltar que a diferenca nos perfis térmicos e na massa residual entre os

meétodos de secagem pode ser atribuida a forma como cada método afeta a estrutura
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e a estabilidade dos extratos em estudo. Uma vez que a secagem por spray dryer
utiliza altas temperaturas e fluxo de ar, o que parece manter mais componentes, sendo
refletido em uma maior massa residual e perfil térmico mais amplo. A liofilizacdo
preserva melhor a estrutura dos componentes, enquanto a secagem em estufa pode
levar a uma degradacdo mais significativa, evidenciada pela baixa massa residual e
perfis térmicos mais condensados (Oliveira, 2013) Esses resultados sugerem que o
método de secagem tem um impacto substancial na composicao e propriedades dos
extratos de P. aculeata. Portanto, a escolha do método de secagem deve ser
otimizada com base nos requisitos especificos de cada aplicacdo, buscando equilibrar
a preservacao dos componentes ativos e a estabilidade térmica dos extratos (Silva,
2010).

Na Tabela 5 (Apéndice A), pode-se observar, de forma detalhada, todos os
eventos térmicos ocorridos durante a analise dos extratos e a perda de massa das
amostras de P. aculeata. Também é possivel analisar as curvas TG dos extratos secos
obtidos durante o estudo nas Figuras 32 a 37 (APENDICE B).

4.6.5 Adsorcao de dessorcao de nitrogénio pelo método Brunauer-Emmett-
Teller (BET)

A andlise de area superficial BET é amplamente utilizada para caracterizar
materiais porosos, fornecendo informacdes sobre a area superficial especifica e a
distribuicdo de poros. Essa técnica € particularmente relevante em estudos de
adsorcao, ja que permite avaliar a quantidade de superficie disponivel para interacées
com gases, liquidos ou solutos. Através da isoterma de adsorcdo de nitrogénio, é
possivel identificar a presenca de micro, meso e macroporos no material, auxiliando
na compreensao de sua estrutura porosa e capacidade de adsorcédo (Brescia, 2022).
Assim, 5 amostras (7, 9, 19, extrato liofilizado e obtido em estufa) de P. aculeata
foram analisadas, para avaliar suas caracteristicas de porosidade e determinar como
essas propriedades influenciam sua capacidade de adsorcéo e possivel aplicacdo em
processos de retencdo e liberacdo de substancias ativas. Os resultados da
porosidade e area superficial das amostras estdo apresentados na Tabela 6.
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Tabela 6: Resultados da porosidade e area superficial dos extratos secos de P. aculeata.

Amostra Area Superficial (BET) Volume do Poro Tamanho do

Poro A

Amostra 7 (Spray dryer) 9,3565 m3/g 0.028316 cm3/g 152.224

Amostra 9 (Spray dryer) 15,1477 malg 0.186360 cm3/g 492.1147

Amostra (Spray dryer 36,6813 m2/g 0.467034 cm3/g 509.2895

19)

Estufa 60,2532 m3/g 0.706471 cmd/g 469.0018

Liofilizado 0.0150 m2/g 0.000261 cm3/g N&o foi possivel a
identificacdo do
poro.

Fonte: Dados da pesquisa, 2024.

A area superficial BET da amostra 7 foi de 9,3565 m2/g, considerada
relativamente baixa. Esse valor sugere que o material apresenta poros maiores ou
uma quantidade limitada de superficie interna disponivel para adsorcédo, caracteristico
de materiais macroporosos ou com baixa porosidade.

Na Figura 38, observa-se um comportamento ascendente em ambos o0s
gréficos a medida que a pressdo relativa (P/Po) aumenta, apresentando
comportamento tipico de materiais porosos. A quantidade de gas adsorvido e
dessorvido cresce significativamente quando a pressao relativa se aproxima de 1,
sugerindo a presenca de mesoporos e macroporos. No grafico de adsorcao, a curva
aumenta gradualmente até P/Po = 0,8, seguida de uma inclinagcdo mais acentuada. Ja
no grafico de dessorcao, essa elevacado é mais pronunciada em pressdes mais altas,
especialmente perto de P/Po = 1,0 (Brescia, 2022).

A histerese, evidenciada pela diferenca entre as curvas de adsorcdo e
dessorcéo, indica uma estrutura porosa complexa, predominantemente mesoporosa.
Esse fendmeno reflete as diferencas na forma como o gas é retido e liberado nos
poros. A adsorcéo ocorre de forma gradual em pressdes mais baixas, enquanto a
dessorcdo sugere uma liberacdo de gas menos uniforme, particularmente em
pressodes elevadas. Essa analise detalha a capacidade do material de reter fluidos,
sendo crucial para a caracterizacédo de suas propriedades de porosidade e adsorgéo
(Brescia, 2022).
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Figura 38: Grafico de adsorcédo e dessorcao do extrato seco de P. aculeata (amostra 7)
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Fonte: Dados da pesquisa, 2024.

Ja o gréfico da Figura 39 revela que a amostra 9 provavelmente ndo apresenta
MiCroporos ou Mesoporos, uma vez que a adsorgao ocorre apenas em pressdes muito
altas. Esse comportamento isotérmico é caracteristico de materiais ndo porosos ou
com poros de grandes dimensdes (macroporos), onde a adsorcdo se concentra
principalmente em pressdes relativas elevadas, com pouca ou nenhuma adsorcao em
pressées mais baixas.

A area BET de 15,1477 m2/g reforca a hipGtese de que o material seja
macroporoso ou possua principalmente superficie externa disponivel para adsorcao,
explicando a concentracdo da adsorcdo em pressfes proximas a saturacéo, quando
0S macroporos ou a superficie externa comecam a ser preenchidos.

A auséncia de um aumento significativo na quantidade adsorvida em pressdes
baixas confirma a escassez de microporos ou mesoporos, que normalmente
apresentariam maior capacidade de adsorcdo em menores pressdes. Além disso, 0
grafico de dessorcéo (Figura 39) mostra uma subida acentuada em P/Po proximas de
1, indicando que a dessor¢ao ocorre majoritariamente em poros maiores. O pequeno
volume de gas adsorvido e dessorvido ao longo de todo o intervalo de P/Po corrobora
a ideia de que a superficie disponivel para interagdo com o géas é limitada, o que esta

de acordo com a area BET relativamente baixa de 15,1477 m?/g (Brescia, 2022).
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Figura 39: Gréfico de adsorcédo e dessorcao do extrato seco de P. aculeata (amostra 9)
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Fonte: Dados da pesquisa, 2024

A amostra 19 apresentou uma area superficial BET de 36,6813 m2/g (Figura 40),
evidenciando uma superficie relativamente extensa em compara¢do com as demais
amostras. Esse valor sugere que o material possui uma quantidade significativa de
area interna disponivel para adsorcdo de moléculas de gas, o que pode indicar uma
estrutura porosa, provavelmente mesoporosa. Essa maior area superficial € uma
indicacao da presenca de uma maior quantidade de mesoporos, contribuindo para um

aumento na interacdo do material com os gases adsorvidos.

Figura 40: Gréfico de adsor¢éo e dessor¢cao do extrato seco de P. aculeata (amostra 19)
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E valido ressaltar que o adjuvante de secagem utilizado nas amostras 7, 9 e
19, o Aerosil®, é reconhecido como um material mesoporoso, com poros variando

entre 20 e 500 Angstréms (A). Essa faixa de porosidade é frequentemente associada
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a uma alta area superficial, entre 100 e 400 m?/g, caracteristica tipica de materiais
mesoporosos. Essas propriedades podem influenciar significativamente os resultados
da analise.

No extrato seco obtido em estufa de ar circulante, a area superficial BET foi de
60,2532 m2/g, indicando uma estrutura altamente porosa e uma capacidade de
adsorcao superior em comparacao com as amostras pulverizadas. A presenca de uma
area superficial elevada geralmente sugere uma maior densidade de mesoporos, 0
gue permite uma dindmica de adsorcdo mais eficiente. Além disso, a andlise das
isotermas de adsorcao e dessorcao revelam a presenca de histerese, indicando que
o material ndo s6 possui mesoporos, mas também um sistema de poros
interconectados, o que favorece a difusdo e a retencdo de moléculas (Figura 41)
(Brescia, 2022).

Figura 41: Gréfico de adsor¢éo e dessor¢cdo do extrato seco de P. aculeata (estufa)
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Quanto ao extrato liofilizado, uma area superficial BET de 0,0150 m?/g indica
uma superficie muito pequena, sugerindo que o extrato liofilizado possui uma estrutura
pouco porosa ou superficies limitadas para adsor¢cdo de moléculas de gas. O gréfico
de adsorcéo (Figura 42) mostra um aumento lento na quantidade de gas adsorvido a
medida que a presséo relativa (P/Po) aumenta, tipico de materiais com baixa
porosidade, como indicado pela area BET. Esse comportamento inicial geralmente
corresponde a adsorcdo em microporos ou superficies externas, mas a baixa area
BET sugere poucos locais disponiveis para adsorcéo.

A curva de dessorcéo (Figura 42) segue um caminho ligeiramente diferente,
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resultando em uma histerese, o que indica a presenca de mesoporos. Nesses poros
maiores, o gas fica retido e € liberado mais lentamente durante a dessorcdo. Apesar
da baixa area superficial, a histerese sugere a existéncia de mesoporos, mesmo que
em quantidade limitada.

Portanto, a baixa area BET de 0,0150 m2/g confirma que o extrato liofilizado tem
uma superficie pouco porosa, sendo a histerese um indicativo da presenca de alguns

poros maiores, embora em quantidade reduzida, o que reflete a estrutura porosa
minima do material.

Figura 42: Gréfico de adsor¢éo e dessor¢cdo do extrato seco de P. aculeata (liofilizado)
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5 CONCLUSAO

Considerando a escassez de informacdes farmacognosticas disponiveis sobre
a droga vegetal e derivados de Parkinsonia aculeata, este estudo ofereceu uma
contribuicdo significativa & comunidade cientifica, ao apresentar resultados inéditos
sobre essa espécie.

No perfil fitoquimico da droga vegetal, os testes colorimétricos e a cromatografia
em camada delgada permitiram identificar a presenca de flavonoides, taninos
(predominantemente taninos hidrolisaveis), saponinas e cumarinas.

Os extratos secos foram obtidos por trés métodos de secagem: spray dryer,
liofilizacdo e estufa de ar circulante. Eles foram caracterizados pela determinagéo de
umidade residual, onde foi visto a necessidade de otimizacdo, microscopia eletrénica
de varredura, analise da area superficial e do tamanho de poros das particulas, testes
colorimétricos para identificacdo de flavonoides e cromatografia liquida de alta
eficiéncia (CLAE). Através da CLAE, foi possivel identificar luteolina em todos os
extratos analisados, um composto amplamente estudado por suas propriedades
farmacoldgicas, especialmente no tratamento de diabetes e resisténcia insulinica.

Os resultados obtidos foram essenciais para validar a qualidade e seguranca da
droga vegetal, mostrando que tanto o material vegetal quanto os extratos fluido e
secos de P. aculeata atendem aos parametros de controle de qualidade fisico-
guimicos estabelecidos pela Farmacopeia, garantindo sua adequacdo para 0O
desenvolvimento de um produto fitoterapico. Entre os métodos avaliados, o extrato
por liofilizacdo apresentou as caracteristicas mais adequadas, destacando-se como

a melhor alternativa para a obtencéo de um insumo vegetal de qualidade.
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6 PERSPECTIVAS

Com a intencdo de continuar o estudo com Parkinsonia aculeata, os

seguintes topicos futuros sdo sugeridos:

= Complementar a caracterizacao fisico-quimica do extrato seco;

» Realizar a andlise estatistica do planejamento fatorial de secagem no
spray dryer;

» Repetir teste de Umidade residual dos extratos secos;

= Quantificar o composto luteolina;

* Realizagdo dos ensaios de atividade antioxidante dos extratos secos;

= Desenvolver formas farmacéuticas, como futuros tratamentos para o
controle da diabetes
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APENDICE A — Eventos térmicos ocorridos nos extratos secos de P. aculeata

Tabela 5: Eventos térmicos ocorridos nos extratos secos de P. aculeata

Spray dryer 1° 18,13 - 61,61 4,983
1
20 141,32 - 157,61 8,636 67,74
3° 235,65 - 265,20 12,66
40 310,42 - 340,16 5,976
Spray dryer 1° 21,83 - 58,71 3,586
2
2° 151,76 -162,03 5,707 74,68
3° 252,56 - 272,04 12,239
40 323,65 - 356,40 3,788
Spray dryer 1° 37,85 - 64,19 2,579
3
2° 138,69 - 162,47 6,593 71,29
3° 238,72 - 259,42 13,509
40 307,28 - 331,38 6,022
Spray dryer 1° 30,82 - 52,53 4,835
4
20 145,38 - 1564,07 3,411 77,56
3° 229,08 - 242,22 8,703
40 328,77 - 356,69 5,485
Spray dryer 1° 33,64 - 52,65 2,669
5
20 138,56 - 162,47 4,348 82,8
30 244,19 - 266,38 6,586
40 353,54 - 384,40 3,597
Spray dryer 10 36,24 - 54,21 3,512
6
2° 140,32 - 165,39 3,938 80,85
3° 234,12 - 243,96 5,704
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40 307,98 - 328,0 5,989
Spray dryer 1° 43,50 - 75,73 2,517
7
2° 139,25 - 156,39 5,455 73,93
3° 231,91 - 263,73 12,43
40 305,51 - 334,52 5,664
Spray dryer 1° 33,16 - 53,16 2,686
8
20 139,72 - 162,27 4,504 75,86
3° 233,50 - 264,62 13,202
40 296,99 - 341,36 3,74
Spray dryer 1° 39,61 - 59,90 4,124
9
2° 154,27 - 163,42 4,416 72,73
3° 234,17 - 260,03 10,675
40 305,12 - 331,54 8,047
Spray dryer 1° 38,98 - 48,00 2,337
10
20 139,98 - 159,63 2,265 85,64
3° 239,97 - 262,61 6,504
40 274,59 - 310,21 3,252
Spray dryer 1° 32,87 - 49,30 3,557
11
2° 141,10 - 151,68 3,25 80,47
3° 238,53 - 261,93 7,686
40 315,62 - 341,15 5,029
Spray dryer 1° 35,31 - 52,24 5,397
12
2° 145,23 - 154, 93 5,843 69,09
3° 233,23 - 264,06 15,366
40 329,85 - 337,33 4,304
Spray dryer 1° 35,19 - 51,29 3,15
13
2° 141,41 - 162,89 5,282 75,46
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3° 238,60 - 268,66 12,639
40 337,24 - 366,73 3,466
Spray dryer 1° 41,89 - 57,34 4,563
14
20 143,37 - 157,75 7,165 66,27
3° 236,06 - 267,50 16,971
40 334,16 - 349,12 5,029
Spray dryer 1° 39,65 - 56,91 4,965
15
20 145,73 - 155,72 7,262 69,40
3° 242,66 - 268,64 13,478
40 287,14 - 336,37 4,891
Spray dryer 1° 32,15 - 51,29 2,824
16
20 135,92 - 159,73 5,38 70,50
3° 234,93 - 264,21 15,976
40 328,70 - 353,39 5,318
Spray dryer 1° 35,82 - 49,67 2,595
17
2° 139,20 - 157,22 3,433 79,18
3° 243,45 - 269,65 10,599
40 261,74 - 355,45 4,192
Spray dryer 1° 29,48 - 50,91 2,995
18
20 147,00 - 169,86 4521 80,34
30 235,10 - 268,52 8,632
40 308,26 - 350,36 3,504
Spray dryer 1° 23,83 - 88,33 2,314
19
20 144,86 - 165,87 5,705 76,46
30 239,09 - 268,31 11,837
40 332,58 - 349,99 3,684
Spray dryer 1° 33,66 - 49,04 3,443
20
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2° 141,39 - 162,65 6,368 68,49

3° 237,27 - 266,85 14,811

4° 286,44 - 347,70 6,887

Liofilizado 1° 30,01 - 65,87 0,707
2° 139,91 - 151,39 3,861 80,83

3° 242,62 - 259,32 10,95

4° 330,94 - 350,68 3,644

ESTUFA 1° 40,24 - 76,75 2,755
2° 144,98 - 199,38 5,267 46,69

3° 234,4 - 246,49 17,796

4° 306,21 - 341,64 27,488

Fonte: Dados da pesquisa, 2024.
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APENDICE B - Curvas termogravimétricas referentes ao extrato de P. aculeata

Figura 32: Curvas termogravimétricas referentes ao extrato seco de P. aculeata.
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Legenda: 1: Curvas TG da amostra 1 (170°C, 10% aerosil, fluxo de ar de 6mL/min) obtidas sob
atmosfera dinamica de nitrogénio (TG: 50 mL.mint), com raz&o de aquecimento de 10°C.min;
2: Curvas TG da amostra 2 (160°C, 10% aerosil, fluxo de ar de 6mL/min) obtidas sob atmosfera
dinamica de nitrogénio (TG: 50 mL.min-1), com razédo de aquecimento de 10°C.min%;

3: Curvas TG da amostra 3 (165°C, 10% aerosil, fluxo de ar de 6mL/min) obtidas sob atmosfera
dinamica de nitrogénio (TG: 50 mL.min-1), com razéo de aquecimento de 10°C.min%;

4: Curvas TG da amostra 4 (160°C, 20% aerosil, fluxo de ar de 6mL/min) obtidas sob atmosfera
dinamica de nitrogénio (TG: 50 mL.min-1), com razéo de aquecimento de 10°C.min-1,

Fonte: Dados da Pesquisa, 2024
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Figura 33. Curvas termogravimétricas referentes ao extrato seco de P. aculeata.
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Legenda: 5: Curvas TG da amostra 5 (170°C, 20% aerosil, fluxo de ar de 6mL/min) obtidas sob
atmosfera dinamica de nitrogénio (TG: 50 mL.min-1), com razédo de aquecimento de 10°C.min-1;

6: Curvas TG da amostra 6 (165°C, 20% aerosil, fluxo de ar de 6mL/min) obtidas sob atmosfera
dinamica de nitrogénio (TG: 50 mL.min"1), com razdo de aquecimento de 10°C.min-%;

7. Curvas TG da amostra 7 (160°C, 10% aerosil, fluxo de ar de 9mL/min) obtidas sob atmosfera
din&mica de nitrogénio (TG: 50 mL.mint), com razdo de aquecimento de 10°C.min%;

8: Curvas TG da amostra 8 (165°C, 10% aerosil, fluxo de ar de 9mL/min) obtidas sob atmosfera
dinamica de nitrogénio (TG: 50 mL.min-1), com razéo de aquecimento de 10°C.min-!

Fonte: Dados da pesquisa, 2024.
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Figura 34. Curvas termogravimétricas referentes ao extrato seco de P. aculeata
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Legenda: 9: Curvas TG da amostra 9 (170°C, 10% aerosil, fluxo de ar de 9mL/min) obtidas sob
atmosfera dindmica de nitrogénio (TG: 50 mL.min-t), com razdo de aquecimento de 10°C.min1;

10: Curvas TG da amostra 10 (170°C, 20% aerosil, fluxo de ar de 9mL/min) obtidas sob atmosfera
din&mica de nitrogénio (TG: 50 mL.mint), com razdo de aquecimento de 10°C.min-%,

11: Curvas TG da amostra 11 (160°C, 20% aerosil, fluxo de ar de 9mL/min) obtidas sob atmosfera
din&mica de nitrogénio (TG: 50 mL.min), com razdo de aquecimento de 10°C.min-%,

12: Curvas TG da amostra 12 (165°C, 20% aerosil, fluxo de ar de 9mL/min) obtidas sob atmosfera
dindmica de nitrogénio (TG: 50 mL.mint), com raz&o de aquecimento de 10°C.min%,

Fonte: Dados da pesquisa, 2024.



Figura 35. Curvas termogravimétricas referentes ao extrato seco de P. aculeata.
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Legenda: 13: Curvas TG da amostra 13 (150°C, 20% aerosil, fluxo de ar de 6mL/min) obtidas sob
atmosfera dindmica de nitrogénio (TG: 50 mL.min-t), com razdo de aquecimento de 10°C.min1

14: Curvas TG da amostra 14 (150°C, 10% aerosil, fluxo de ar de 6mL/min) obtidas sob atmosfera
din&mica de nitrogénio (TG: 50 mL.mint), com razdo de aquecimento de 10°C.min-%,

15: Curvas TG da amostra 15 (150°C, 20% aerosil, fluxo de ar de 9mL/min) obtidas sob atmosfera
din&mica de nitrogénio (TG: 50 mL.mint), com razdo de aquecimento de 10°C.min-%,

16: Curvas TG da amostra 16 (150°C, 10% aerosil, fluxo de ar de 9mL/min) obtidas sob atmosfera
din&mica de nitrogénio (TG: 50 mL.min), com razao de aquecimento de 10°C.min-%,

Fonte: Dados da pesquisa, 2024.



Figura 36: Curvas termogravimétricas referentes ao extrato seco de P. aculeata
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Legenda: 17: Curvas TG da amostra 17 (155°C, 20% aerosil, fluxo de ar de 9mL/min) obtidas sob
atmosfera dindmica de nitrogénio (TG: 50 mL.min-t), com razdo de aquecimento de 10°C.min1,

18: Curvas TG da amostra 18 (155°C, 20% aerosil, fluxo de ar de 6mL/min) obtidas sob atmosfera
din&mica de nitrogénio (TG: 50 mL.mint), com razdo de aquecimento de 10°C.min-%,

19: Curvas TG da amostra 19 (155°C, 10% aerosil, fluxo de ar de 9mL/min) obtidas sob atmosfera
din&mica de nitrogénio (TG: 50 mL.mint), com razdo de aquecimento de 10°C.min-%,

20: Curvas TG da amostra 20 (155°C, 10% aerosil, fluxo de ar de 6mL/min) obtidas sob atmosfera
din&mica de nitrogénio (TG: 50 mL.mint), com razdo de aquecimento de 10°C.min-%,

Fonte: Dados da pesquisa, 2024.

Figura 37. Curvas termogravimétricas referentes ao extrato seco de P. aculeata.
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Fonte: Dados da pesquisa, 2024.



ANEXO — Comprovante de cadastro no SISGEN de Parkinsonia aculeata.

Ministério do Meio Ambiente >
CONSELHO DE GESTAO DO PATRIMONIO GENETICO

SISTEMA NACIONAL DE GESTAO DO PATRIMONIO GENETICO E DO CONHECIMENTO TRADICIONAL ASSOCIADO

Comprovante de Cadastro de Acesso
Cadastro n2 AA0932F

A atividade de acesso ao Patriménio Genético, nos termos abaixo resumida, foi cadastrada no SisC
em atendimento ao previsto na Lei n® 13.123/2015 e seus regulamentos.

Numero do cadastro: AA0932F

Usuario: Rosali Maria Ferreira da Silva

CPF/CNPJ: 025.322.244-36

Objeto do Acesso: Patrimonio Genético

Finalidade do Acesso: Pesquisa e Desenvolvimento Tecnoldgico
Espécie

Parkinsonia aculeata

Titulo da Atividade: OBTEN(;Z'\O DE FORMAS FARMACEUTICAS A BASE DE PARKINSONIA
ACULEATA PARA TRATAMENTO DE RESISTENCIA INSULINICA

Equipe

Rosali Maria Ferreira da Silva Universidade Federal de Pernambuco

Pedro José Rolim Neto Universidade Federal de Pernambuco

Maria Bernadete de Sousa Maia Universidade Federal de Pernambuco

Data do Cadastro: 24/04/2023 13:24:58

Situag@o do Cadastro: Concluido

Conselho de Gestdo do Patriménio Genético
Situacdo cadastral conforme consulta ao SisGen em 13:25 de 24/04/2023.
A/ SISTEMA NACIONAL DE GESTAO

DO PATRIMONIO GENETICO
E DO CONHECIMENTO TRADICIONAL

PANIAN ASSOCIADO - SISGEN



