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PROCESSO DE MODIFICAGAO DA GOMA DO CAJUEIRO FTALADA FAZENDO
USO DE UM REATOR DE MICRO-ONDAS

Campo da Invengao

[0001] A presente patente de invengao refere-se ao processo de ftalagdo da goma do

cajueiro (Anacardium occidentale L.) sob influéncia de micro-ondas.
Fundamentos da Invengao

[0002] Biopolimeros podem ser definidos como polimeros naturais sintetizados por
plantas, animais e microrganismos (GEORGE et al., 2020). Eles apresentam
caracteristicas como, biodegradabilidade, baixa toxicidade e biocompatibilidade, o que
os tornam excelentes candidatos para uma ampla gama de aplicagbes na medicina,
farmacologia e em industrias, incluindo embalagens, cosméticos, agricultura, tratamento
de agua e plasticos (BISWAL, 2020; XU, 2018).

[0003] Dentre a classe dos biopolimeros existem os polissacarideos, que pertencem a
uma classe de macromoléculas formadas por unidades repetidas de monossacarideos
unidos entre si por ligagdes glicosidicas (SIVAKANTHAN, 2020). Apresentam ampla
variabilidade estrutural, pois as unidades de monossacarideos podem interligar entre si
em varios pontos para formar uma grande variedade de estruturas ramificadas ou

lineares, que podem ser simples ou complexas (SHI, 2016; SAMROT, 2020).

[0004] Os polissacarideos podem ser obtidos de diversas fontes, tais como: vegetal
(exsudatos, sementes, frutos e tubérculos), microbiana (fungos e bactérias), algas e
origem animal (LIU, WILLFOR & XU, 2015).

[0005] No caso dos polissacarideos obtidos a partir de exsudatos, tem-se as gomas que
apresentam amplas aplicagcdes industriais devido a sua capacidade de serem hidratadas
em agua quente ou fria, seja pela formagcdo de um gel ou sistemas de emulsao, elas
também sao capazes de aumentar a viscosidade de solugdes aquosas e quando usadas
em alimentos as vezes sdo chamadas de hidrocoloides (KUMAR et al., 2012; PU, 2018).

[0006] A goma do cajueiro é um polissacarideo obtido do exsudato da espécie
Anacardium occidentale, L. que possui facil acesso e amplamente distribuido pelo
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Nordeste do Brasil e que tem despertado interesse para estudo nas mais diversas areas
da pesquisa cientifica e tecnoldgica (ARARUNA et al., 2020; BOTREL et al., 2017).

[0007] Esta goma € um heteropolissacarideo, ramificado, de cadeia longa e de elevado
peso molecular. E solivel em agua, cuja solugdo apresenta baixa viscosidade e pode
ser precipitada em solventes organicos, tais como etanol (de PAULA, HEATLEY e BUDD,
1998; CAMPOS et al., 2012).

[0008] A proporcdo de monossacarideos presentes na goma do cajueiro depende de
varios fatores como: idade da arvore, tempo de exsudacio e condi¢des climaticas. No
entanto, relatos sobre sua composi¢gdo quimica tém mostrado que essa goma é
composta por 73% de galactose, 11% de glicose, 6% acido glucurdnico, 5% de arabinose,
4% de ramnose e 1% de manose (de PAULA, HEATLEY e BUDD, 1998).

[0009] A goma do cajueiro apresenta diversas propriedades biolégicas, tais como efeito
anti-inflamatério (SCHIRATO et al., 2006), atividade antidiarreica (CARVALHO et al.,
2015) e apresenta efeito protetor contra danos gastrointestinais (SILVA et al., 2015) e
atividade antibacteriana (TORQUATO et al., 2004; CAMPQOS et al., 2012) e

[0010] No campo das aplicagdes biomédicas a goma do cajueiro também pode ser
utilizada como filme para curativos de feridas, atuando no processo de cicatrizagao e

prevenindo de infe¢bes por microrganismos patogénicos (MOREIRA et al., 2015).

[0011] No trabalho de Porto e Cristianini (2014) a goma do cajueiro foi mencionada como
alternativa para substituir a goma arabica na industria de bebidas. No estudo foram
investigados de forma comparativa as propriedades emulsionantes da goma do cajueiro
e da goma arabica e concluiram que a goma de cajueiro possui boas propriedades

emulsionantes quando comparada a goma arabica.

[0012] Os polissacarideos de forma geral, apresentam grupos funcionais tais como,
hidroxilicos, carboxilicos e amino em sua estrutura quimica, o qual favorece ao processo
de modificagdo quimica (GOPINATH et al., 2018). Esse processo resulta na introdu¢ao
de novos grupamentos quimicos, os quais podem conferir novas propriedades e novas

aplicagcbes a molécula (RIBEIRO et al., 2016).

[0013] A literatura relata varias modificagbes quimicas como a goma do cajueiro como:
carboximetilagdo (SILVA et al., 2004); oxidacado ( MACIEL et al., 2019); quaternizagao

Peticao 870220008322, de 31/01/2022, pag. 14/28



3/10

(QUELEMES et al., 2017); acetilagao (PITOMBEIRA et al., 2015; LIMA et al., 2018;
VASCONCELOS SILVA et al., 2020); ftalagdo (OLIVEIRA et al., 2019); Modificagao
hidrofébica com anidrido alquenil succinico (BISWAS et al., 2020); Modificagdo quimica
com acrilamida (KLEIN et al., 2016).

[0014] O documento P1 0404265-4 A2 descreve uma matriz de hidrogel superabsorvente,

a partir modificagdo quimica da goma cajueiro como metacrilato de glicidila.

[0015] O documento BR 10 2015 005684 2 B1 descreve o processo de obtencdo de um
floculante biodegradavel a base de goma de cajueiro enxertada com poliacrilamida, a ser
utilizado no tratamento de aguas de abastecimento e efluentes.

[0016] O documento BR 10 2017 012139 9 A2 descreve o desenvolvimento de uma
matriz porosa, produzido a partir da quitosana e do heteropolissacarideo extraido do
exsudato do Anacardium occidentale L., modificado com a adigdo de anidrido ftalico.

[0017] O documento BR 10 2018 014996 2 A2 refere-se ao processo de obtencdo de
micro e Nanoesferas, contendo ou ndo farmacos, a partir do biopolimero do cajueiro

modificado quimicamente com anidrido acético.

[0018] Diante do exposto fica evidenciado que a goma do cajueiro apresenta uma
estrutura quimica que favorece a modificagdo quimica. Essas modificagbes agregam
varias caracteristicas, o que possibilita novas aplicacbes em varias areas como

farmacéutica, dispositivos médicos e quimica.

[0019] Contudo € necessario manter-se atento as questdes relacionadas ao processo
como: as diversas etapas para a modificagcéo, largo tempo reacional, tipo de fonte de
energia e também questdes relacionadas a toxicidade dos reagentes quimicos
empregados e possivel formagdo de subprodutos gerados durante o processo de
modificagao.

[0020] A irradiagdo por micro-ondas tem se tornado uma atraente metodologia para
modificagao quimica de polissacarideos. Suas vantagens envolve o uso de energia limpa,
reduz o tempo de reagdo, pode proporcionar maior controle da reacado, diminuindo a
possivel formagdo de subprodutos, garantindo maior reprodutibilidade dos produtos
modificados e pode ser uma alternativa a substituicdo do aquecimento térmico

convencional por placas de aquecimento, que apresenta como fator limitante o grande
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consumo de tempo (DESBRIERES, PETIT & REYNAUD, 2014; SINGH, KUMAR &
SANGHI, 2012).

Breve descricao dos desenhos
Figura 1. Esquema de modificagéo ftalada da goma de cajueiro.

Figura 2. Espectro de Infravermelho por Transformada de Fourier da goma do cajueiro

e de todos os derivados modificados.
Figura 3. Espectro de "H RMN da goma do cajueiro e de todos os derivados modificados.

Figura 4. Curvas termogravimétricas (A) e curvas derivadas (B) da goma de cajueiro e
derivados ftalados. Anidrido ftalico (Phat), goma de cajueiro (CG), goma do cajueiro
ftalada (160 W/ 3 min — Phat-CG 1), goma do cajueiro ftalada (250 W/ 3 min — Phat-CG
2) e goma do cajueiro ftalada (250 W/ 6 min — Phat-CG 3).

Figura 5. Padrdes de difragdo de raios-X de (A) anidrido ftalico, (B) goma de cajueiro,
(C) goma do cajueiro ftalada (160 W/ 3 min), (D) goma do cajueiro ftalada (250 W/ 3 min)
e (E) goma do cajueiro ftalada (250 W/ 6 min).

Figura 6. Efeito da energia de MW nos valores de DS e dados da analise elementar.

Figura 7. Coeficiente de solubilidade e tempo de relaxagéo T>H.

Descrigao detalhada da invengao

[0021] A presente patente de invengao refere-se ao processo de modificagcdo da goma
do cajueiro ftalada fazendo uso de um reator de micro-ondas.

[0022] Foram desenvolvidos seis protocolos de produgdo de goma do cajueiro ftalada.
Foi utilizado (1 g) goma do cajueiro e (2 g) anidrido ftalico em 10 ml de dimetilformamida,
irradiada em reator de micro-ondas (CEM Discover Microwave Reactor, USA). As
condicdes de reacao foram as poténcias de 160 W e 250 W e os tempos 3, 6 € 8 minutos
respectivamente para cada poténcia, gerando assim 6 produtos (160 W/3 min, 160 W/6
min, 160 W/8 min, 250 W/3 min, 250 W/6 min e 250 W/8 min). As condigdes de

temperatura (80 °C) e agitagdo média foram mantidas para todos os processos. Apos
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finalizar a reag&o, os produtos foram precipitados e lavados em agua e secos em estufa
a 50 °C ou liofilizados.

[0023] Os produtos foram caraterizados por:

[0024] Os espectros de infravermelho por transformada de Fourier dos modificados foram
obtidos no espectrometro Perkin EImer de 400, no modulo ATR, na faixa de 4000 a 700

cm'. Pela combinacéo de 16 scans com uma resolugdo de 4 cm™.

[0025] Analise Elementar de todos os modificados foi obtida no equipamento analisador
elementar - Perkin EImer 2400 com o método Pregl-Dumas em atmosfera de oxigénio
puro e detector de condutividade térmica.

[0026] Ressonancia Magnética Nuclear 'H foi realizada para todos os modificados e
cerca de 30 mg de cada modificado foram dissolvidas em oxido de deutério (D20)
basificado (0,7 mL) e a goma in natura (30 mg) s6 em D20 (0,7 mL). Os espectros foram
obtidos em um espectrémetro Agilent RMN a 300 MHZ.

[0027] O grau de substituigdo dos derivados ftalados foram calculados com base no RMN
'H e de acordo com a equacgéo (1), onde A é a area integral de prétons do aromatico, B
€ a area integral de 3,0 a 5,5 ppm e n € a média ponderada da composi¢do da goma do
cajueiro pelo numero de hidrogénios, que ndo passam por processo de troca quimica,

em cada monossacarideo.

DS A 1
= — X —
el (1)

[0028] O tempo de relaxamento transversal (T2) de todos os modificados foram medidos
em um dominio do tempo, utilizando o espectrémetro de bancada RMN, modelo mq
Minispec 20, Bruker (Alemanha).

[0029] O perfil cristalografico dos modificados foram determinados usando um
difratdmetro PANalytical (modelo X'Pert Pro) equipado com um detector de estado solido
X'Celerator e um suporte de amostra giratorio. Os padrdes de difratogramas foram
registrados usando montagens orientadas aleatoriamente com radiagdo CuKa, operando
a 45 kV e 40 mA, na faixa de 20 4° a 70°.

[0030] Analise térmica dos modificados foram realizadas em um Shimadzu (mod. TGA-
50H), equipado com forno vertical e microbalanga com precisdo de 0,001 mg. Amostras
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foram colocadas em cadinhos de aluminio e aquecidas de 20 a 600 °C a 10 °C min™' em

atmosfera de nitrogénio.

[0031] Foram observados a solubilidade dos modificados em agua e fluido gastrico
simulado de forma que ficasse num estado supersaturado, mantido a 28 °C por 24 h sob
agitacdo (Incubadora SHAKER SL 222, SOLAB, SP, Brazil). Seguido de centrifugagao a
30 min por 2260 x g (Excelsa® Il 206-BL, Fanem, SP, Brazil). A massa resultante foi
seca em estufa e pesada. A solubilidade foi calculada da seguinte forma equacgao (2):

m x 100
S=——"—

m;

(2)

m = massa inicial (m;) — massa recuperada

S = solubilidade

Exemplos de concretizagdes da invengao

[0032] A partir do processo de modificagdo da goma do cajueiro ftalada, foram obtidos
seis produtos com caracteristica de pé de aspecto fino, como coloragdao marrom claro,

odor suave, baixa solubilidade em agua e em fluido simulado gastrico.

[0033] Os produtos foram aplicados na producdo de nanoparticulas poliméricas e na
produgcao de complexos polieletroliticos para o carreamento de farmacos.
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REIVINDICAGOES

1. PROCESSO de modificagdo da goma do cajueiro fazendo uso de micro-ondas,
caracterizado por compreender as etapas de:

A) Suspender a goma do cajueiro e o anidrido ftalico em dimetilformamida ou
qualquer outro solvente organico que possa ser aquecido por micro-ondas;

B) Irradiar a suspensdo em um reator de micro-ondas ou micro-ondas convencional
com potencias variando de 50 a 400 W, tempo de 0,5 a 30 minutos, com ciclos de
aquecimento ou ndo, temperatura reacional variando de 40 °C a 240 °C e agitagéo
variando de baixa, média ou alta.

C) Apo6s o processo de irradiagao precipitar a suspensao com solventes polares,
preferencialmente agua

D) Lavar o precipitado com solventes polares preferencialmente agua

E) Secar e triturar o precipitado ate obter um po.
2. PROCESSO de producao de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado por uso

da goma do cajueiro ftalada em varios segmentos de preferéncia como farmacéutico,

alimenticio, cosmeético, biotecnoldgico, engenharia, quimico e agricola.
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DS Carbono % Hidrogénio % C H C/H
(mmol) (mmol)

GC 39,10 6,6 3,25 6,54 0,49
160W/3mim 0,313 45,80 5,97 3,81 592 0,64
160W/6mim 0,371 45,06 6,36 3,75 6,31 0,59
160W/8mim 0,429 45,06 6,43 3,75 6,38 0,58
250W/3mim | 0,392 47,58 5,89 3,96 584 0,67
250W/6mim 0,395 47,18 5,78 3,92 5,73 0,68
250W/8mim 0,439 47,18 5,88 3,92 5,83 0,67

Figura 6
T2H Solubilidade g/100g Solubilidade em
H20 (%) tampao FGS
GC 0,428 94,47 (+ 2,04) 82,57 (£5,77)
160W/3mim 0,155 27,56 (+ 0,52) 27,43 (+ 3,57)
160W/6mim 0,137 45,66 (+ 4,89) 52,47 (x 5,21)
160W/8mim 0,141 65,02 (+ 2,87) 55,05 (+ 2,48)
250W/3mim 0,155 30,22 (£ 3,52) 30,31 (+ 2,25)
250W/6mim 0,145 24,85 (+ 1,73) 27,39 (+ 3,38)
250W/8mim 0,153 26,33 (£ 6,37) 26,99 (+ 4,86)
Figura 7
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RESUMO

PROCESSO DE MODIFICACAO DA GOMA DO CAJUEIRO FTALADA
FAZENDO USO DE UM REATOR DE MICRO-ONDAS

A presente invencao descreve o processo de modificacao da goma
do cajueiro ftalada fazendo uso de reator de micro-ondas em diferentes
tempos e potencias. As reacoes quimicas efetuadas sob irradiacao de
micro-ondas apresentaram eficiéncia energética devido o baixo tempo
gasto para a preparacao dos modificados ftalados. Tal reacao promoveu
hidrofobizacao na estrutura da goma do cajueiro e este fato favorece
seu uso nas areas da Farmacéutica, Quimica, Biotecnoldgica, Engenharia

e Agricola.
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