UNIVERSIDADE ESTADUAL PAULISTA
“JULIO DE MESQUITA FILHO” FACULDADE DE CIENCIAS FARMACEUTICAS
CAMPUS DE ARARAQUARA
PROGRAMA DE POS-GRADUAGCAO EM ENGENHARIA DE BIOMATERIAIS E
BIOPROCESSOS
MESTRADO PROFISSIONAL

POTENCIAL DE APROVEITAMENTO DO BAGACO DE PASSIFLORA INCARNATA
EM APLICACOES INDUSTRIAIS

LILIAN CRISTINE IBRAHIM GUEVARA

ARARAQUARA - SP

2020



UNIVERSIDADE ESTADUAL PAULISTA
“JULIO DE MESQUITA FILHO” FACULDADE DE CIENCIAS FARMACEUTICAS
CAMPUS DE ARARAQUARA
PROGRAMA DE POS-GRADUAGCAO EM ENGENHARIA DE BIOMATERIAIS E
BIOPROCESSOS
MESTRADO PROFISSIONAL

POTENCIAL DE APROVEITAMENTO DO BAGACO DE PASSIFLORA INCARNATA
EM APLICACOES INDUSTRIAIS

LILIAN CRISTINE IBRAHIM GUEVARA

Dissertacdo apresentada ao Programa de Pds-
Graduagdo em Engenharia de Biomateriais e
Bioprocessos (Mestrado Profissional), Area de
Biomateriais, Bioprocessos, Bioprodutos da Faculdade
de Ciéncias Farmacéuticas, UNESP, como parte dos
requisitos para obten¢do do Titulo de Mestre em
Engenharia de Biomateriais e Bioprocessos.

ORIENTADOR: Prof. Dr. Rodrigo Fernando Costa Marques

ARARAQUARA - SP

2020



G939p

Guevara, Lilian Cristine Ibrahim.

Potencial de aproveitamento do bagago de Passiflora incarnata em
aplicagdes industriais / Lilian Cristine Ibrahim Guevara. - Araraquara:
[S.n.], 2020.

76 f. il

Dissertagdo (Mestrado Profissional) - Universidade Estadual
Paulista. “Julio de Mesquita Filho”. Faculdade de Ciéncias Farmacéuticas.
Programa de P6s Graduagdo em Engenharia de Biomateriais e
Bioprocessos. Area de Biomateriais, Bioprocessos, Bioprodutos.

Orientador: Rodrigo Fernando Costa Marques.

1. Passiflora incarnata. 2. Bagacgo. 3. Caracterizagdo. I. Marques,
Rodrigo Fernando Costa, orient. II. Titulo.

Diretoria do Servigo Técnico de Biblioteca e Documentagéo - Faculdade de Ciéncias Farmacéuticas

UNESP - Campus de Araraquara

CAPES: 33004030170P0
Esta ficha ndao pode ser modificada



o UNIVERSIDADE ESTADUAL PAULISTA

unesp

.
e,

| )

Campus de Araraquara

CERTIFICADO DE APROVACAO

TITULO DA DISSERTACAQ: Potencial de aproveitamento do bagaco de Passiflora incarnata em aplicagdes
industriais

AUTORA: LILIAN CRISTINE IBRAHIM GUEVARA
ORIENTADOR: RODRIGO FERNANDO COSTA MARQUES

Aprovada como parte das exigéncias para obtencdo do Titulo de Mestra em ENGENHARIA DE
BIOMATERIAIS E BIOPROCESSOS, area: Biomateriais, Bioprocessos, Bioprodutos pela Comisséao
Examinadora:

Prof. Dr. RODRIGO FERNANDO COSTA MARQUES (Participacao Virtual)
Departamento de Quimica Analitica, Fisico-Quimica e Inorgénica / Instituto de Quimica - UNESP - Araraquara

Prof. Dr. MARCOS ROBERTO MONTEIRO (Participagao Virtual)
Departamento de Engenharia Mecéanica / Universidade Federal de Sdo Carlos - UFSCAr - S&do Carlos

Prof. Dr. RONDINELLI DONIZETTI HERCULANO (Participagao Virtual)
Departamento de Engenharia de Bioprocessos e Biotecnologia / Faculdade de Ciéncias Farmacéuticas -
UNESP - Araraquara

Araraquara, 27 de agosto de 2020

Faculdade de Ciéncias Farmacéuticas - Campus de Araraquara -
Rodovia Km 1, 14804083, Araraquara - Sao Paulo
http://iwww2.fcfar.unesp.br/#!/pos-graduacao/engenharia-de-biomateriais-e-bioprocessos-mestrado-profiCNPJ: 48.031.918/0025-00.



AGRADECIMENTOS

Agradeco ao Grupo Centroflora pela possiblidade de desenvolver o projeto,
pela disponibilidade do material de estudo e do laboratorio; ao FINEP pelos
equipamentos, ao Grupo LMMC e ao programa de mestrado.



RESUMO

Objetivos: Esta pesquisa tem como objetivo estudar a aplicabilidade do bagaco de
Passiflora incarnata (material vegetal residual de processo industrial), uma vez que
residuos agroindustriais provenientes da transformacdo de material vegetal em
produtos de interesse, sdo de preocupacdo ambiental.

Metodologia: Para entender a aplicabilidade do bagaco € necesséaria sua
caracterizacdo, bem como avaliagcdo do seu potencial de aproveitamento. O material
escolhido para o estudo é proveniente da espécie Passiflora incarnata. A Passiflora
incarnata, é pertencente ao género Passiflora, a familia Passifloraceae Juss. ex
Roussel, mon. cons., e a ordem Malpighiales Juss. ex Bercht. & J. Presl. Para a
caracterizacao, foram realizados testes de determinacdo de umidade, cinzas totais,
substancias extraiveis, espectro na regido do infravermelho, analise
termogravimétrica e teor de ativo nas amostras de material vegetal antes do processo
e material vegetal residual do processo. Foram realizadas também determinacéo do
espectro na regido do infravermelho das ligninas, celulose e pectinas obtida do
processo de extracdo a qual o material vegetal residual do processo foi submetido,
além de determinar o teor de Fendis Totais expressos como Acido Galico do material
vegetal residual do processo.

Resultados: Através da caracterizacdo do bagaco e das extracBes realizadas
(ligninas, celulose e pectina), foi possivel demonstrar a possiblidade de utilizacédo do
material como matéria prima em industrias de outro ramo, como papel e celulose e de
alimentos. Além disso, o estudo demonstrou a possibilidade de otimizacdo do
processo o qual origina este residuo, proporcionando reducéo de perdas do processo
de transformacédo de uma espécie vegetal e um produto de interesse farmacéutico.

Conclusdes: Diante dos resultados encontrados, pode-se seguir o desenvolvimento
deste trabalho em duas linhas: com a possibilidade de melhorar a eficiéncia do
processo ou aproveitar o bagaco em outras aplicacdes na industria, principalmente
para papel e celulose e de alimentos.

Palavras Chaves: Passiflora incarnata; bagaco; caracterizacéo.



ABSTRACT

Objectives: This research aims to study the applicability of Passiflora incarnata
bagasse (residual plant material from industrial process), since agro-industrial residues
from the transformation of plant material into products of interest are of environmental
concern.

Methodology: To understand the applicability of bagasse it is necessary to
characterize it, as well as to evaluate its potential for use. The material chosen for this
study comes from the Passiflora incarnata species. Passiflora incarnata belongs to the
Passiflora genus, to the Passifloraceae Juss. ex Roussel, mon. cons. family, and to
the Malpighiales Juss. ex Bercht. & J. Presl gender. For the characterization, tests
were carried out to determine humidity, total ash, extractable substances, spectrum in
the infrared region, thermogravimetric analysis and active content in samples of plant
material before the process and residual plant material from the process.
Determination of the spectrum in the infrared region of lignins, cellulose and pectins
obtained from the extraction process to which the residual plant material of the process
was submitted was also carried out, in addition to determining the content of Total
Phenols expressed as Gallic Acid of the residual plant material of the process.

Results: Through the characterization of the bagasse and the extractions performed
(lignins, cellulose and pectin), it was possible to demonstrate the possibility of using
the material as raw material in other industries, such as paper and cellulose and food.
In addition, the study demonstrated the possibility of optimizing the process that
originates this residue, providing a reduction in losses from the transformation process
of a plant species and a product of pharmaceutical interest.

Conclusions: In view of the results found, the development of this work can be
followed in two lines: with the possibility of improving the efficiency of the process or
taking advantage of the bagasse in other applications in the industry, mainly for paper
and cellulose and food.

Key words: Passiflora incarnata; bagasse; characterization.
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1. INTRODUCAO

1.1. Utilizacédo de produtos naturais na América

A utilizacé@o de plantas nativas na América como alimento e para tratamento de
doencas séo relatadas desde a épocas dos jesuitas®. Os jesuitas foram os primeiros
a realizarem contato com os amerindios e, parte deste conhecimento, foi herdado por
eles. Outra grande parte do conhecimento da utilizacdo das plantas nativas brasileiras
veio da contribuicdo de alguns europeus que viajaram pelo Brasil no inicio da
colonizagdo, como André Thevet, Jean de Lerry e Gabriel Soares de Souza®.

A historia traz exemplos de plantas medicinais que foram precursoras de
substancias sintéticas, semissintéticas e isoladas que sao utilizados hoje para
tratamento de doencas e alivio de sintomas. Exemplos disso sdo o isolamento da
morfina da Papaver somniferum em 1803 pelo farmacéutico Friedrich Wilhelm Adam
Sertlrner, a da atropina da Atropa belladona, em 18312,

No Brasil, o uso de plantas como medicamentos ainda é pouco conhecido e
utilizado. Devido a sua enorme biodiversidade, o Brasil tem papel fundamental em
estudos farmacologicos e desenvolvimento de fitoterapicos.

Fitoterapicos, segundo a Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA)3,
sdo produtos que sao obtidos de matéria-prima ativa vegetal com finalidade curativas,
podendo ser classificados em medicamentos fitoterapicos e produto tradicional
fitoterapicos de acordo com a origem dos dados de seguranca e eficacia.

1.2. Plantas medicinais e os Fitoterapicos

Segundo a ANVISA3, plantas medicinais sdo aquelas que possuem propésito
terapéutico, ou seja, possuem propriedades capazes de provocar alivio ou cura para
doencas. Essas plantas fazem parte da cultura ou conhecimento da populagdo. Sua
utilizacdo acontece através de preparos caseiros nas formas de chas e infusdes*.

Ja os fitoterapicos sdo produtos resultantes da introdugdo de uma planta
medicinal a um processo de industrializac&o a fim de se obter um medicamento ou um
produto tradicional. O processo de industrializacéo tem a finalidade de padronizar a
concentracdo a ser ingerida e evitar contaminagdes. As contaminagdes podem ser de

origem microbiolégica ou de matérias estranhas, como outras partes da planta que
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nao possuem acdo terapéutica ou outros materiais inorganicos que podem estar

presentes da droga vegetal. Neste caso, eles sdo regulados pela ANVISA%,

1.3. Conceitos segundo a ANVISA

A Resolucdo da Diretoria Colegiada (RDC) N° 26, de 13 de maio de 2014,
publicada pela ANVISA, dispde sobre o registro de medicamentos fitoterapicos e o
registro e a notificacdo de produtos tradicionais fitoterapicos®. Ao longo da legislacéo
sao definidos e classificados os conceitos em fitoterapicos.

Assim, fitoterapicos sdo divididos em duas categorias: 0os medicamentos
fitoterapicos e os produtos tradicionais fitoterapicos.

Os medicamentos fitoterdpicos sdo aqueles que sdo obtidos com a utilizacdo
exclusiva de matérias primas ativas vegetais e possuem evidéncias clinicas de sua
eficacia®.

Os produtos tradicionais fitoterapicos sédo aqueles obtidos com a utilizacdo
exclusiva de matérias primas ativas vegetais e que os dados de seguranca e eficacia
sdo baseados em dados obtidos da literatura3.

Matéria prima ativa vegetal ou insumo farmacéutico ativo vegetal (IFAV) sdo
definidos como droga ou derivado vegetal, utilizada no processo de fabricacdo de um
fitoterapicod. Assim, droga vegetal é a planta medicinal ou suas partes, que
contenham as substancias responsaveis pela acéo terapéutica, enquanto derivado
vegetal é o produto da extracdo da planta medicinal ou da droga vegetal, que

contenha as substancias responsaveis pela acéo terapéuticas.

1.4. Importancia dos fitoterapicos na saude brasileira
A Figura 1 apresenta em forma de linha do tempo as a¢des do governo brasileiro
em relacdo a regulacdo e incentivos para o setor farmacéutico em reacdo a

fitoterapicos.



Portaria n® 971 de 03
de maio de 2006:
Aprova a Politica

Nacional de Prdticas

Integrativas e
Complementares
(PNPIC) no Sistema
Unico de Satide

Decreto n° 5.813, de

22 de junho de 2006:

Aprova a Politica
Nacional de Plantas
Medicinais e

Fitoterdpicos - PNPMF

Portaria
interministerial n°
2.960, de 9 de
dezembro de 2008:
Aprova o Programa
Nacional de Plantas
Medicinais e
Fitoterapicos e cria o
Comité Nacional de
Plantas Medicinais e
Fitoterapicos

2009: Divulgacdo da
RENISUS (lista
contendo 71 plantas
medicinais
estratégicas para o
SUS)

14

2014: Registro de
2.160 Unidades
Basicas de Saude —
UBS que
disponibilizam
fitoterapicos e/ou
plantas medicinais.

Resolugdo Da
Diretoria Colegiada —
RDC 298, de 12 de
agosto de 2019:
aprova a farmacopeia
brasileira 62 edicdo

Figura 1 - Linha do tempo com as acdes que o governo brasileiro em relagédo a regulagéo e incentivos ao setor farmacéutico na parte de medicamentos fitoterapicos.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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O Ministério da Saude publicou a portaria n°® 971, de 03 de maio de 2006,
aprovando a Politica Nacional de Pratica Integrativas e Complementares (PNPIC) no
Sistema Unico de Saude (SUS). Este documento visa avancar na implementacéo das
praticas complementares, como®:

1

2- Homeopatia;

3

4- Termalismo Social/ Crenoterapia

5- Medicina Antroposofica

O item 5, foi incluido da PNPIC em sua 22 edicdo, lancada em 2015°. A PNPIC
tem o objetivo de abrir o acesso da populacado a outros servigos de saude, agindo em

Medicina Tradicional Chinesa — Acupuntura;

Plantas Medicinais e Fitoterapia

acordo com a “Declaragao de Alma-Ata” da Organizacdo Mundial da Saude (OMS),
lancada em 1978°.

Dentre as diretrizes descritas para as plantas medicinais e fitoterapia, destacam-
se a elaboracdo de uma relacdo de plantas medicinais e de fitoterdpicos para
elaboragcdo de monografias e o fornecimento de plantas medicinais e fitoterapicos aos
usuarios do SUS®.

Para tanto, o governo brasileiro publicou o decreto n® 5.813, de 22 de junho de
2006, em que aprova a Politica Nacional de Plantas Medicinais e Fitoterapicos

(PNPMF), cujo objeto geral é:

Garantir a populacao brasileira 0 acesso seguro e o uso racional de
plantas medicinais e fitoterapicos, promovendo o uso sustentavel da
biodiversidade, o desenvolvimento da cadeia produtiva e da inddstria

nacional”.

Para paises em desenvolvimento, como o Brasil, que muitas vezes possuem
deficiéncias nos sistemas de saude, incluir o uso de plantas medicinais e de
fitoterapicos além dos farmacos sintéticos, pode ser uma alternativa para reducdo de
custos no SUS, principalmente quando relacionados a uso continuo dos
medicamentos®.

Nesse sentido, o Ministério da Saude publicou a portaria interministerial n° 2.960,
de 9 de dezembro de 2008, a qual aprova o Programa Nacional de Plantas Medicinais

e Fitoterapicos e cria o Comité Nacional de Plantas Medicinais e Fitoterapicos®.
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Como acao do Programa, o Ministério da Saude brasileiro divulgou em 2009 uma
lista contendo 71 plantas medicinais que possuem foco em estudos e pesquisas para
producdo de medicamentos e insumos estratégicos para o0 SUS°, Assim, a médio e
longo prazo, estimular esse segmento industrial farmacéutico a investir na exploracao
da biodiversidade. Para a confec¢do dessa lista, foram selecionadas plantas com
potencial para serem utilizadas contra doencas cronicas como diabetes, Ulceras,
inflamacdes e outras doengas!t. Em 2014, houve registro de 2.160 Unidades Basicas
de Saude — UBS que disponibilizam fitoterapicos e/ou plantas medicinais??.

Em 2019 a ANVISA, publicou a Resolucdo Da Diretoria Colegiada — RDC 298,
de 12 de agosto de 2019, que foi publicada do Diario Oficial de Unido na mesma data,
aprovando a farmacopeia brasileira 62 edicdo'3. A 62 edicdo da farmacopeia brasileira
traz no volume Il uma lista de monografia de plantas medicinais, preparacdes vegetais

(tinturas e extratos fluidos), e 6leos, gorduras e ceras!®.

1.5. Mercado dos fitoterapicos
De acordo com a revista Guia da Farmacia e dados do Close-up'®, o mercado
varejista de medicamentos movimentou no ano de 2017 R$ 68,767 bilhdes de reais,
enquanto os fitoterapicos movimentaram R$ 1,254 bilhdo de reais. Esse valor
representa 1,82% do total.
J& para o0 ano de 2018, o mercado varejista movimentou R$ 73,853 bilh6es de
reais, enquanto os fitoterapicos movimentaram R$ 1,253 bilhdo de reais'®. Esse valor

representa 1,70% do total. Os dados para os anos de 2017 e 2018 estdo apresentados

na Tabela 1.
Ano Farmacéutica Fitoterapicos Representatividade
2017 R$ 68,767 bilhdes R$ 1,254 bilhdo 1,82%
2018 R$ 73,853 bilhdes R$ 1,253 bilhdo 1,70%

Tabela 1 - Dados de representatividade econémica para o mercado farmacéutico dos anos de
2017 e 2018.

Fonte: Elaborado pelo autor.
Apesar de haver queda na representatividade de movimentacgao financeira entre

os anos de 2017 e 2018 para os fitoterapicos, o0 mercado brasileiro varejista deste tipo

de medicamento se manteve estavel. A movimentacao financeira relacionada ao
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consumo de fitoterapicos em relacdo ao mercado de medicamentos ainda pode ser
considerada baixa, principalmente quando observamos o potencial em biodiversidade
que o Brasil possui.

Segundo o ICQT - Instituto de Ciéncia, Tecnologia e Qualidade'®, que possui
atuacdo exclusiva nas areas de Pesquisa e Pé6s-Graduacao para profissionais do
mercado farmacéutico, a escolha do medicamento para 77% da populacdo é
influenciada por médicos. Assim, o mercado de fitoterapicos pode se tornar cada vez
maior com suporte das industrias fabricantes de insumos e de medicamentos
fitoterapicos. O suporte poderia ser realizado através de investimentos em médicos
formadores de opinibes; congressos cientificos e até mesmo em marketing médico,
possuindo o objetivo de divulgar e estimular formas alternativas de tratamento médico.

Segundo indicadores econdmicos apresentados pela SINDUSFARMA, Sindicato
da Industria de Produtos Farmacéuticos, a industria farmacéutica brasileira como um
todo apresenta crescimento significativo'’, o que pode impulsionar o mercado nacional
dos fitoterapicos.

O mercado mundial de fitoterapicos movimenta cerca de 44 bilhdes de ddlares
por ano, com destaque para a Alemanha®®. De acordo com a revista Galileu, a
Alemanha é considerada o maior mercado mundial de fitoterapicos, cuja vendas
ultrapassam 3 bilhdes de ddlares e representam aproximadamente 10% do mercado
farmacéutico®®.

A revista Epoca realizou uma entrevista com o alem&o Heinz Schilcher. Heinz
Schilcher é considerado o pai da padronizacdo dos fitoterapicos; é professor e vice-
presidente da “Comissao E”, grupo de estudos responsavel pela disseminagao do uso

de fitoterapicos na Alemanha?, e afirma que:

O Instituto para Pesquisa de Opinido Publica, de Allensbach, fez uma
pesquisa com 2.172 adultos, um universo que representava a populagéo
alema. Desses, 73% disseram preferir fitoterapicos. As pessoas pedem aos
médicos que receitem remédios naturais. E por isso que 80% dos clinicos
gerais - e também pediatras e urologistas - recomendam ou prescrevem

fitoterapicos, além dos medicamentos quimico-sintéticos.

Dessa forma, compreende-se que o0 uso de fitoterdpicos para tratamento de
doencas na Alemanha é tradicdo, o que coloca o pais em destaque no setor. Além
disso, € necessario dar destaque a quantidade de informacdo disponivel para a

populacao.
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Outro ponto importante que merece destaque quando se fala em mercado de
fitoterapicos, € a origem dos insumos utilizados dos processos de fabricacdo. Embora
o Brasil seja considerado um pais com grande potencial de biodiversidade vegetal, 0
desenvolvimento de novos farmacos e producdo do derivado vegetal utilizado na
indUstria de medicamentos tem sido cada vez mais oneroso?!. Além dos custos
destinados a pesquisa, desenvolvimento e inovacgao, as agéncias regulatérias, como
a ANVISA, tornaram-se mais rigorosas em exigéncias de documentacao de registro e
poés registro e testes de controle de qualidade.

Segundo o estudo realizado por Castro e Albiero?!, corroborado por dados da
literatura, aproximadamente 80% das matérias primas vegetais utilizadas pela
industria farmacéutica sdo provenientes de importacdo, enquanto que apenas 20%
tem origem nacional.

Segundo Castro e Albiero?! apesar da vasta biodiversidade brasileira, a baixa
representatividade de fornecimento de matéria prima nacional pode estar relacionada
com a legislacao. Isso porque os érgaos regulatorios, visando proteger o consumidor
de produtos de baixa qualidade ou falsificados, exige uma gama de documentos e
testes de controle de qualidade, muitas vezes dificultando o processo para o0 pequeno
produtor. O pequeno produtor, normalmente conta com infraestrutura simples e muitas
vezes desconhece ou possui dificuldade em obter informacdes sobre cultivo,
legislacdo e documentacdo necessaria®l. Algumas vezes, a industria que adquire a
droga vegetal acaba fornecendo capacitacdo desses pequenos produtores sobre cultivo,
manejo e beneficiamento.

Atualmente as industrias que transformam a droga vegetal em derivado vegetal, que
€ 0 insumo consumido pela industria farmacéutica, que se destacam sao: Centroflora,
Sanrisil, Naturex, Finzelberg.

Atualmente as industrias produzem o medicamento fitoterapico que se destacam
sdo: Aché, Natulab, Herbarium, Ativus, Myralis, Kley Hertz, Cimed, Aspen, Takeda,

Marjan, Catarinense e Bionatus.
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2. OBJETIVOS

2.1. Objetivo geral
Este trabalho tem como objetivo avaliar o potencial de aproveitamento do bagaco

de Passiflora incarnata em aplicagdes industriais.

2.2. Objetivos especificos
e Comparar a composicao droga vegetal com o seu bagaco em termos de
espectro na regido do infravermelho; umidade; cinzas totais e teor de ativo;
e Avaliar a eficiéncia de extracdo do ativo de interesse do processo industrial
realizado pela Centroflora (flavonoides totais calculados como vitexina);

e Avaliar a viabilidade de extracdo de pectinas, ligninas e celulose do bagaco.
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3. REVISAO DA LITERATURA

3.1. Da planta ao produto acabado

Para o desenvolvimento e comercializacdo de um produto farmacéutico obtido a
partir de um produto natural € necessario um planejamento tecnolégico que envolve
diversas etapas:

1- Estudos de pré-formulagéo: envolve o conhecimento da matéria prima vegetal
a ser utilizada (caracterizacdo por DRX; IR; DSC; TGA; RMN, MEV,
espectrometria de massas) e sua interagdo com o solvente (s) a ser (em)
utilizado (s) na extracdo??.

2- Estudos de formulacao: envolve o conhecimento da interacdo da matéria prima
a ser utilizada com os demais componentes da formulacdo, visando o
desenvolvimento de métodos, estudos de estabilidade do produto e os pontos
criticos do processo??.

A estabilidade do produto é o estudo que inclui as provas e critérios de aceitacao,
caracteristicas do lote que foi submetido ao estudo, quantidade das amostras,
condicbes do estudo (longa duracao; acelerada e de acompanhamento), métodos
analiticos e material de acondicionamento/embalagem que definem o prazo de
validade®.

3- Transposicdo de escala produtiva: envolve o aumento da dimensao do ciclo
produtivo, visando a adequabilidade ao produto pretendido em escala

industrial??.

Basicamente, para a fabricacdo de um fitoterapico, as operacdes unitarias

envolvidas no processo sdo as descritas na Tabela 2.
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Etapa Operacdes unitarias

Limpeza

. . Selecao
Operacoes de transformagéo L
o Estabilizacdo
preliminares
Moagem

Selecdo granulométrica

Extracéo
Operacdes de Purificacéo
transformacgdes principais Concentracao
Secagem
Operacao de transformacgéo Acondicionamento de extrato
finais Obtencao dos produtos farmacéuticos

Tabela 2 - Operag6es unitarias envolvidas na produgéo do fitoterapico.

Fonte: Elaborado pelo autor.

As operacoes de transformacao preliminares sdo aquelas que envolvem o
processamento para transformacao e adequacao da matéria prima vegetal ao ponto
de partida do processo, séo elas: limpeza; selecéo; estabilizacdo; moagem e selecao
granulométrica??. As etapas de limpeza, selecdo e estabilizacdo geralmente s&o
realizadas pelo produtor rural. Essas operacdes possuem o objetivo se separar a parte
do vegetal que contém o ativo, bem como diminuir a umidade para que o vegetal ndo
deteriore até o inicio da proxima operacdo. A partir da operacdo de moagem, as
operacbes sdo realizadas pelo fabricante do insumo farmacéutico ou pela
farmacéutica, e possuem o objetivo de reduzir o tamanho da parte do vegetal para o
gue se adeque ao processo produtivo.

As operacdes de transformacgdes principais sdo aquelas que envolvem o
processo de producdo do extrato, sdo elas: extracdo; purificagdo; concentracao e
secagem. A extracdo pode ocorrer das seguintes formas: maceracao; percolacao;
turbo-extracéo; extracao por ultrassom; extracao por micro-ondas; extracao por fluidos
supercriticos e extracdo seletiva?’. A purificacdo envolve a eliminacéo fisica ou
mecanica ou fisico-quimica se materiais indesejaveis e pode ocorrer das seguintes
formas: sedimentacdo; decantagdo; centrifugacdo e filtracdo??. A concentracdo
envolve a eliminagéo parcial do solvente extrator, bem como a obtencéo do teor de

ativo desejado??. A secagem pode ou ndo ser realizada dependo da forma
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farmacéutica desejada, e pode ocorrer das seguintes formas: liofilizacdo; por spray
drying e evaporacéo sob vacuo??. O processo mais comum de secagem € por spray
uma vez que é a técnica mais versatil por permitir a realizacéo em diferentes escalas??.

As operacdes de transformacdo finais envolvem o processo de
acondicionamento adequado do extrato, bem como a obtencdo dos produtos
farmacéuticos derivados??. A partir dos extratos € possivel obter varios produtos
derivados para emprego farmacéutico, sejam produtos liquidos como elixires e
xaropes; produtos semissolidos como pomadas, cremes ou géis e produtos solidos
como comprimidos e capsulas??.

O fluxograma apresentado na Figura 2, demonstra as etapas produtivas
realizadas pelo Grupo Centroflora, que envolve da moagem a acondicionamento do

extrato.



Droga Vegetal

Solvente

Excipiente

Embalagem

v

Moagem

v

Peneiramento

Bagaco

v

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Trat. Térmico
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v
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Figura 2 - Fluxograma das etapas produtivas na Centroflora.
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3.2. Residuo de extracéo

Na estrutura basica de fabricacdo do fitoterapico, ndo h& aproveitamento
produtivo para o residuo vegetal proveniente da extracédo. E importante destacar que
esse problema nédo é exclusivo deste tipo de producdo, mas sim para toda a cadeia
do agronegocio brasileiro.

Devido as caracteristicas da agricultura brasileira como hectares de area
plantada e movimentacg&o financeira € possivel compreender que o Brasil dispde de
uma grande variedade de residuos agricolas e agro-industriais. Por exemplo, para a
safra agricola de 2018/2019 o Brasil utilizou 62,6 milhées de hectares para atividades
de plantio e movimentou 372,07 bilhdes de reais para o periodo?3.

Dentre os residuos agricolas gerados destacam-se a palha de cereais e de
milho, sabugo de milho, cascas de arroz e de aveia. Dentre os residuos
agroindustriais, destacam-se os gerados pelas usinas de acucar e alcool (bagaco de
cana) e os gerados pelas usinas de papel e celulose (sepilho, maravalhas e cavacos
desclassificados de eucalipto e pinus)?*.

O processamento de residuos podera ser de grande interesse econdémico e
social se houver viabilizacdo de tecnologia para transformar bagaco em materiais de
maior valor econémico. Isso porque o bagaco ja vem processado das industrias; esta
disponivel em grandes quantidades; tem custo minimo e esta pronto para uso no local,
evitando aumento de custo devido ao transporte?®. Portanto, estudar as caracteristicas
dos residuos para avaliar o seu potencial é fundamental para encorajar o investimento
no desenvolvimento.

A Tabela 3 traz dados referente ao consumo anual de algumas espécies vegetais
que sdao utilizadas pela Centroflora. Os dados foram fornecidos pela empresa. Através

deles, é possivel compreender a quantidade de residuo que é gerado.



25

Quantidade Quantidade Quantidade Quantidade

Espécie Parte . o o o
o . utilizada utilizada utilizada utilizada
utilizada utilizada
2016 (Kg) 2017 (kg) 2018 (Kg) 2019 (Kg)
Salix alba L. Casca 329,00 4.249,00 9.761,00 12.712,00
Rhamnus
) Casca 22.528,62 13.117,93 22.570,04 25.655,24
purshiana
Passiflora Partes
) | 77.776,25 138.151,32 178.017,38 162.834,99
incarnata L. aéreas
Pelargonium
o Raizes 22,85 4,00 18,50 117,45
sidoides
Rheum
Raizes 407,00 1.556,00 1.922,30 1.496,00
Palmatum

Tabela 3 - Dados de consumo anual por espécie.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Na Centroflora, apds o final da etapa de extracdo, o bagaco proveniente da droga
vegetal consumida € encaminhado para compostagem. A compostagem € um
processo biolégico aerdbio de tratamento e estabilizacdo de residuos orgéanicos.
Neste processo, a matéria organica € decomposta principalmente através da acéao de
microorganismos e enzimas, resultando na fragmentacdo gradual e oxidacdo dos
detritos?®. Normalmente, o processo de compostagem € utilizado para obtencéo de

fertilizantes organicos utilizaveis na agricultura?’.

3.3. Possiveis produtos de interesse no bagaco da extracao

A composicao quimica do bagaco proveniente da extracdo é desconhecida,
porém bagacos de matéria prima vegetal normalmente séo fontes de fibras. A fibras
sdo classificadas em relacéo a sua solubilidade em agua?®.

A fracdo insoluvel geralmente é proveniente de farelos, vegetais folhosos e
graos, cujos componentes principais incluem a celulose, hemicelulose insolavel,
lignina e taninos. A fracdo soluvel geralmente é proveniente de leguminosas secas,
aveia, cevada e frutas, cujos principais componentes sao as pectinas e hemiceluloses
sollveis?.

Assim como outros bagacos de origem vegetal, 0 bagaco das drogas vegetais
pode ter aproveitamento financeiro como fonte de pectina para a industria de
alimentos; biomassa lignocelulésica para geracdo de etanol de segunda geracéo?s;
fonte alternativa de fibras para dieta animal?®; e até mesmo para biossorcdo de metais

pesados dos efluentes industriais®°.
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3.3.1. Pectinas

As pectinas séo polissacarideos estruturais que sdo encontrados na parede
celular primaria e nas camadas intercelulares de plantas terrestres3!. Por estarem
associadas a celulose, hemicelulose e lignina, as pectinas contribuem para a adesao
entre as células e para a resisténcia mecanica da parede celular3’.

A pectina, quando combinada com a celulose e hemicelulose por ligacdes
covalentes d&o origem a protopectina®?. A protopectina, apesar de insolGvel em agua,
pode ser decomposta por solucdes acidas liberando a pectina®?.

A estrutura quimica da pectina é constituida de uma cadeia principal linear de
unidades repetidas de acido D-galacturénico ligados covalentemente por ligacdes
a(1,4)%2. Essa cadeia principal pode ser interrompida por unidades de L-ramnose
através de ligacdes a-(1,2), as quais estdo ligadas cadeias laterais, formadas por
aclcares neutros, principalmente unidades de galactose e arabinose®?. Essas cadeias
laterais sao responsaveis pela unido das moléculas de pectina a matriz polissacaridica
da parede celular vegetal®..

O acido D-galacturénico € o principal aclUcar constituinte das substancias
pécticas, entretanto, outros acucares como D-galactose, L-arabinose, D-xilose, L-

ramnose, L-fucose e 2-O-metilfucose também podem ser encontrados®3.

Figura 3 - Estrutura quimica da cadeia de pectina.

Fonte: BRANDAO; ANDRADE (1999, p.39)
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Comercialmente, as pectinas sao subdivididas em duas classes, de acordo com
o grau de esterificacdo®’: HMP (Alto grau de metoxilacdo >50%) e LMP (Baixo grau
de metoxilacdo <50%)3L. O grau de esterificacdo é a medida da proporcdo dos grupos
de acido galacturénico metilados em relagéo ao total de grupos de acido galacturdnico
presentes na molécula de pectina®?. Os grupos de &cido galacturénico metilados
unem-se através de interaces hidrofébicas com o aclcar presente no meio®, e
quanto maior for a quantidade de interacdes, mais firme sera textura do gel desejado.

Assim, a selecdo da pectina apropriada depende da textura desejada, da
temperatura de geleificacdo e do processamento®’. Para um gel consistente é
necessaria geleificacédo rapida, sendo necessaria utilizacdo de pectina de alto grau de
esterificacdo, como na producao de geleias, marmeladas, estabilizantes de bebidas e
sorvetes e produtos de confeitaria. Para gomas ou geleias com baixo valor calérico ou
sem agucar, sdo necessarias pectinas de baixo grau de esterificacdo®.

Normalmente o processo de obtencdo da pectina envolve a extracdo aquosa do
material da planta; purificacéo do extrato liquido; e a separacao do extrato da pectina
do liquido®2.

A extracdo da pectina pode ser realizada por meio aquoso acido, basico, ou até
com agentes quelantes ou por acdo de enzimas®2. Normalmente, o processo de
extracdo em meio basico resulta em pectinas de baixo grau de esterificacdo, enquanto
0 processo de extracdo em meio &cido resulta em pectinas de alto grau de
esterificacdo®2. Normalmente as pectinas sdo extraidas com agua acidificada com
acidos fosfaorico, acético, sulfarico, nitrico ou cloridrico em pH variando de 1 a 3 em
temperatura entre 80 e 100°C?32,

A pectina, por outro lado, pode ser utilizada como fonte alternativa de fibras para
dieta animal. Ela apresenta pequena acgéo laxativa e pode estimular o crescimento da
microbiota no colon. Além disso, pode ligar-se a metais pesados e a microrganismos

toxicos no coélon impedindo a reabsorcéo das toxinas por estes produzidas?®.

3.3.2. Biomassa lignoceluldsica
As fontes de biomassa incluem materiais naturais e seus derivados como:
residuos agricolas, industriais, florestais; bagacos; espécies herbaceas; residuos

humanos e animais; entre outros®*. A biomassa normalmente é definida como
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qualquer material que consiste principalmente de carbono, hidrogénio, oxigénio e
nitrogénios*.

A biomassa lignocelulésica tem sido vista como fonte de energia renovéavel
abundante que pode ser utilizada para a producdo de combustiveis de forma
ambientalmente correta, isso porque os materiais lignocelulésicos sdo a biomassa
mais abundante e esta distribuida por todas as regides do planeta?®.

A celulose é o biopolimero mais abundante do planeta3® e é um dos principais
constituintes da parede celular. A celulose é homopolissacarideo composto por

unidades de D-glicose unidas entre si por ligagdes glicosidicas B(1-4)%.

Figura 4 - Estrutura quimica da cadeia de celulose.

Fonte: MEIRELES (2007, p.3)

A parede celular é uma estrutura complexa, na qual as microfibras de celulose
estdo inseridas em uma matriz de hemicelulose, proteinas e compostos fendlicos,
como a lignina®. As quantidades de cada constituinte na parede celular variam de
acordo com o tipo de material vegetal estudado, bem como sua idade®. A funcéo da

celulose esta relacionada com a forca e estabilidade das paredes celulares®”.
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Figura 5 - Arranjo tipico da parede celular.

Fonte: OLIVEIRA (2017, p.7)

A lignina é o segundo biopolimero mais abundante do planeta3®. Sua funcgéo
esta relacionada com a manutencdo da integridade estrutural e rigidez da parede
celular®,

A hemicelulose € um polimero amorfo, parcialmente solivel em agua, fortemente
ligado as fibras de celulose, possuindo a funcdo de proporcionar estabilidade e
flexibilidade as fibras®.

Comercialmente, materiais lignoceluldsicos tem sido utilizado para a producao
do bioetanol ou etanol de segunda geracao, através da hidrolise dos polissacarideos
em acucares fermentaveis e sua posterior fermentacdo. Para isso, 0 processo de
hidrélise requer pré-tratamentos e utiliza rotas acidas e/ou enzimaticas para a
separacdo dos aclcares e remocdo da lignina®>. Esse processo pode ser

esquematizado através da Figura 6.

Biomassa
pré

y s Hidrdlise
- ratada o e
lomassa Pré - enzimatica

tratamento e/ou
quimica

Bioetanol

—

Agucares Recuperagdo

por destilagdo

Microrganismos  CO,

Enzima
e/ou
acido

Figura 6 - Esquema geral para a producéo de etanol de segunda geracéo.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Os pré-tratamentos sdo utilizados para aumentar o rendimento do processo,
visando o rompimento da lignina, tornando as fibras de celulose mais acessiveis aos
agentes hidroliticos enzimaticos ou acidos.

A celulose e a lignina, por outro lado, por serem parte da fracéo insoltvel, podem
ser utilizadas como fonte alternativa de fibras para dieta animal por manterem-se
integras durante a passagem pelo intestino delgado, e, por serem resistentes a acao
dos microrganismos presentes neste segmento?®. Além de manterem a capacidade
de hidratacdo e poderem atuar como barreira fisica capaz de limitar o acesso das
enzimas digestivas ao conteudo interno das células como amido, acucares e

proteinas, diminuindo a digestéo e absorcédo dos nutrientes?®.

3.4. A Passifloraincarnata

O material escolhido para o presente estudo € proveniente da droga vegetal
Passiflora incarnata. A escolha deste material esta relacionada com a quantidade de
material consumido pela empresa e com importancia financeira do produto.

As aplicacdes clinicas dessa espécie estdo ligadas principalmente ao sistema
nervoso central, possuindo acdo calmante, sedativa e tranquilizante e, € utilizada para
tratamento de irritabilidade, agitacéo, insdnia e ansiedade*'. Acredita-se que acéo
terapéutica esta relacionada a mais de um constituinte, sendo relacionada aos
flavonoides e alcaloides*?.

De acordo com a farmacopeia europeia, a droga e o derivado vegetal que é
colocado no mercado deve ser controlado em termos de flavonoides totais calculados
como vitexina*?. O flavonoide vitexina é o marcador de referéncia utilizado no controle
de qualidade da Passiflora incarnata. Assim, esse item devera fazer parte da
caracterizacao.

Para a Passiflora incarnata, os flavonoides C-glicosilados sdo os metabdlitos
mais relatados na literatura®®, entretanto, a para seu género Passiflora, sdo relatados
ainda outros constituintes fitoquimicos como carotenoides, glicosideos cianogénicos,
esterdis, lignanas, acidos graxos, aminoacidos, derivados do acido clogorénicos e
protoancianidinas*4.

Pertencente a familia Passifloraceae Juss. ex Roussel, mon. cons., e a ordem
Malpighiales Juss. ex Bercht. & J. Presl, é encontrada em diversas regides tropicais e
temperadas do planeta, sendo que sua maior concentragao no continente americano

ocorre na regiéo centro e sul da América do Sul#4.
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3.5. Pesquisas sobre a utilizagcdo do bagaco de Passiflora incarnata

Uma busca realizada nas plataformas cientificas Scopus, Web of Science e
Google Scholar, apresentam o volume de trabalhos cientificos sobre diferentes
estudos relacionados a utilizacdo do Bagaco de Passiflora incarnata.

A Scopus, lancada em 2004, € a base referencial da editora Elsevier. Essa base
indexa titulos académicos revisados por pares, titulos de acesso livre, anais de
conferéncias, publicagbes comerciais, séries de livros, paginas web de contetdo
cientifico (reunidos no Scirus) e patentes de escritorios. Dispde de funcionalidades de
apoio a analise de resultados (bibliometria) como identificacdo de autores e filiacdes,
andlise de citacdes, andlise de publicacdes e indice H*. A Scopus oferece a visédo
mais abrangente da producdo mundial de pesquisas nas areas de ciéncia, tecnologia,
medicina, ciéncias sociais e Artes e Humanidades?®.

A Web of Science € base de dados que disponibiliza ferramentas para analise
de citacdes, referéncias, indice H, permitindo analises bibliométricas. Com o acesso
através do Portal de Peridédicos da Capes, € possivel consultar 5 colecdes: Science
Citation Index Expanded (SCI-EXPANDED); Social Sciences Citation Index (SSCI);
Arts & Humanities Citation Index (A&HCI); Conference Proceedings Citation Index-
Science (CPCI-S) Conference Proceedings Citation Index - Social Science &
Humanities (CPCI-SSH)%.

O Google Scholar ou Google académico, € uma ferramenta de pesquisa criada
pela empresa multinacional americana “Google”, lancada em 2004. Esta ferramenta
permite pesquisar trabalhos académicos, literatura escolar, artigos variados, teses e
dissertacées entre outras producées*’.

A Tabela 4 demonstra o numero de pesquisas nas trés plataformas de citacdes
cientificas, utilizando as palavras-chave “Passiflora incarnata”, “Bagasse” e

“Characterization” (em Portugués e Inglés).
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TiTULO DE BUSCA

PLATAFORMAS DE

ClTACéES “Passiflora incarnata” ”Passiﬂora:ncamata” ACESSO EM:
CIENTIFICAS “Passiflora incarnata” " * ” “Bagasse”
Bagasse .
"Characterization"

SCOPUS 501 0 0 01/08/2020
WEB OF SCIENCE 257 0 0 01/08/2020
GOOGLE SCHOLAR 7.280 57 35 01/08/2020

Tabela 4 - Numero de pesquisas em plataformas de citagdes cientificas.

Fonte: Elaborado pelo autor.

De forma geral o niumero de pesquisas encontrado na plataforma SCOPUS e
WEB OF SCIENCE foi menor do que no Google Scholar que possuem acervo
bibliografico mais abrangente. Entretanto é possivel observar que mesmo para o
Google Scholar os niumeros sdo baixos, o que evidencia o carater inovador da
pesquisa.

O trabalho de Correa, Peralta e Haminiuk*® é uma revisdo bibliografica que traz
informacdes sobre o uso de espécies de Passiflora como ansioliticos; sedativos; frutos
comestiveis e cosméticos e a0 mesmo tempo, a preocupa¢do com o residuo gerado
por essas atividades. Assim, € avaliado a composi¢ao nutricional, moléculas bioativas
e aplicacdes biotecnoldgicas de Passiflora spp., destacando o potencial de utilizacao
de seus coprodutos abundantes e de baixo custo com potencial para desenvolvimento
de novos farmacos e ingredientes funcionais para aplicacdes cosméticas e
alimentares.

Os demais trabalhos encontrados com as palavras: “Passiflora incarnata”,
“Bagasse” e “Characterization" séo trabalhos nas quais as referéncias bibliogréaficas

apresentam titulos com essas palavras.

3.6. Patentes sobre bagaco de Passifloraincarnata
Patente € definida como um titulo de propriedade temporaria sobre uma
invencdo ou modelo de utilidade. Esse titulo € concedido pelo Estado aos detentores
de direitos da criag&o. A partir disso, o inventor ou o detentor da patente tem o direito
de impedir terceiros de produzir, utilizar ou realizar atividades lucrativas sobre o objeto
patenteado e/ ou processo ou produto obtido através do processo por ele patenteado,

sem a sua autorizacdo. Por outro lado, quando algo é patenteado, o inventor deve
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disponibilizar detalhes de todas as informacdes para a producdo da matéria protegida
pela patente®.

Normalmente, uma patente depositada por uma empresa esta relacionada com
a invencdo de um produto ou processo industrial. Essa patente tem a funcao de
proteger a propriedade intelectual desenvolvida até que o produto seja de fato
lancado.

Uma busca realizada nas plataformas de patentes do Instituto Nacional da
Propriedade Industrial (INPI), Google Patents, United States Patent and Trademark
Office (USPTO) apresentam o volume de patentes relacionados a utilizacdo do
Bagaco de Passiflora incarnata.

O INPI € uma autarquia federal vinculada ao Ministério da Economia, criado em
1970 que possui o0 objetivo de estimular a inovacdo e a competitividade do
desenvolvimento tecnoldgico e econémico do Brasil. O INPI tem a funcéo de proteger
a propriedade industrial, através de servicos como: registros de marcas e desenhos
industriais; indicacdes geogréficas; programas de computador e topografias de
circuitos integrados; concessdes de patentes e averbacdes de contratos de franquia
de diferentes modalidades de transferéncia de tecnologia®°.

O Google Patents, lancado em 2006, inclui mais de 120 milhdes de publicacdes
de patentes. Atualmente sdo indexados documentos de diversas partes do mundo,
incluindo a WIPO - World Intellectual Property Organization®?.

O USPTO ¢ o instituto de marcas e patentes dos Estados Unidos. E uma agéncia
federal de concesséo de patentes e registro de marcas comerciais®?.

A Tabela 5 demonstra o numero de patentes em trés plataformas distintas,
utilizando as palavras-chave “Passiflora incarnata”, “Bagasse” e “Characterization”

(em Portugués e Inglés).


https://wipo.int/
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PLATAFORMAS DE

TiTULO DE BUSCA

" ) . " “Passiflora incarnata” ACESSO EM:

PATENTES PGSS/rora+/ncarnata .

“Passiflora incarnata” g ” “Bagasse”
agasse .
"Characterization"

INPI 1 0 0 01/08/2020
GOOGLE PATENTS 7.544 0 0 01/08/2020
USPTO 180 4 2 01/08/2020

Tabela 5 - NUmero de patentes registradas.

Fonte: Elaborado pelo autor.

O baixo numero de patentes referente a caracterizacao do bagaco de Passiflora
incarnata pode significar que ndo existam estudos ou que pesquisas € processos
ocorram em segredo industrial.

As patentes encontradas com as palavras: “Passiflora incarnata”, “Bagasse” e
“Characterization" sdo do mesmo autor. Em ambas as patentes Patron, et al.53%* cita
diversos exemplos de processos para producdo de farmacos; composicdes
cosmeéticas e tdpicas; adocantes na qual o processo desenvolvido por ele pode ser
aplicado. Neste caso, a patente ndo esté relacionada com o presente trabalho. A
patente ndo trata de otimizacao de processo ou de aproveitamento de residuos.

Levando em consideracdo que também foi encontrado um nimero muito baixo
de pesquisas na plataforma SCOPUS, WEB OF SCIENCE e Google Scholar, fica
evidenciado o carater inovador da pesquisa.

Se compararmos, por exemplo com a cana de acucar, encontramos os dados
descritos na Tabela 6, utilizando as palavras-chave “Sugarcane”, “Bagasse” e

“Characterization” (em Portugués e Inglés).

PLATAFORMAS DE

TiTULO DE BUSCA

) , “Sugarcane” ACESSO EM:
PATENTES Sugarcane +
“Sugarcane” + “Bagasse”
“Bagasse” +
"Characterization"
GOOGLE PATENTS 56.320 41.751 23.504 01/08/2020

Tabela 6 — NUmero de patentes registrada para cana de acuUcar.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Neste caso, é evidenciado que existe busca por aproveitamento de residuos de
extracdo, entretanto, testes foram realizados para outros tipos de residuos como o

bagaco de cana-de-agucar.



4. MATERIAIS E METODOS

4.1. Listade reagentes utilizados no trabalho
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Os reagentes utilizados para o desenvolvimento deste trabalho foram parte

cedidos pela Centroflora e parte pela UNESP e seguem listados na Tabela 7. Todos

os reagentes foram utilizados antes da data de vencimento informado pelo fabricante.

Reagente Marca Lote Validade

Acetona Merck K50580514 31/08/2023
Acido Acético Synth 222895 30/01/2022
Acido Bérico Synth 222358 09/01/2023
Acido Citrico Anidro Synth 221145 19/11/2021
Acido Cloridrico Merck K50227117 30/04/2023
Acido Férmico 80-100% Merck K51101464 31/01/2024
Acido Oxalico Synth 217767 11/07/2022
Brometo de Potassio Merck B1134607 30/11/2019
Carbonato de Sodio Anidro Synth 230271 01/12/2021
Cloroférmio Merck K49923645 28/02/2021
Diclorometano Merck K50166650 30/04/2023
Dioxano Merck K50714971 31/10/2021
Etanol Absoluto Synth 232164 30/01/2023
Folin Ciocalteu’s Reagente de Fenol Sigma-Aldrich BCCB4544  21/03/2023
Metanol Merck 11065207 30/09/2023
Sulfato de Sodio Anidro Merck AM1139649 31/03/2022

Fonte: Elaborado pelo autor.

Tabela 7 - Lista de Reagentes utilizados

4.2. Listade oadrdes analiticos utilizados no trabalho

Os padrdes analiticos utilizados para o desenvolvimento deste trabalho foram

cedidos pela Centroflora:
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Padrao Analitico Marca Lote Validade Pureza
Acido Galico Phytolab 1371 09/2022 100%

Tabela 8 - Lista de Padrdes analiticos utilizados.

Fonte: Elaborado pelo autor.

4.3. Obtencédo das amostras de droga vegetal e bagaco

A amostra de droga vegetal e bagaco utilizada no presente trabalho foram
cedidas pelo Grupo Centroflora. A amostra de droga vegetal € uma amostra da matéria
prima de Passiflora incarnata que é utilizada nos processos industriais, enquanto a
amostra de bagaco é uma amostra do residuo gerado apés a etapa de extracao.

A fim de trabalhar com amostras com tamanho de particulas semelhantes, a
amostra de droga vegetal foi submetida a moagem em um moinho de facas tipo
WILLYE modelo R-TE-650/1. A amostra foi peneirada em mesh 30.

4.4. Determinagédo de umidade

A determinacdo da umidade foi realizada através no método 5.4.1.4
“Determinacgdo de agua em drogas vegetais” contido na farmacopeia brasileira®®.

A determinacéo de umidade foi realizada para as amostras de droga vegetal e
bagaco.

Foram dessecados, por pelo menos 30 minutos, pesa filtros a 105°C em estufa
de circulacéo de ar e renovacao de ar SOLAB, modelo SL-102. Apds essa etapa, 0S
pesa filtros foram colocados em dessecadores até resfriamento a temperatura
ambiente e posteriormente pesados.

Foram pesadas cerca de 2g das amostras e colocadas em estufa de circulacao
de ar por 2h. ApoOs esse periodo os pesa filtros foram retirados e colocados em
dessecador por pelo menos 30 minutos até o resfriamento a temperatura ambiente. A
% de perda de massa foi calculada de acordo com a Equacéo 1.

(MPVD + TE — MPCD)
X

100
TE

% (perda de massa) =

Equacéo 1 - Determinagdo de umidade
Fonte: Elaborado pelo autor.
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Onde:

MPVD = Massa do pesa filtro vazio dessecado (Q)
TE = Tomada de ensaio (g)

MPCD = Massa do pesa filtro cheio dessecado (g)

4.5. Determinagéo de cinzas totais
A determinacédo de cinzas totais foi realizada através do método descrito neste
item e foi realizado para as amostras de droga vegetal e bagaco.

Foram previamente dessecados, por pelo menos 30 minutos, cadinhos de
porcelana a 600°C por 30 min em mufla de micro-ondas PHOENIX CEM, modelo HC.
ApoOs essa etapa, os cadinhos foram colocados em dessecadores até resfriamento a
temperatura ambiente e posteriormente pesados.

Foram pesadas cerca de 2g das amostras e colocadas na mufla de micro-ondas
por 30 minutos a 600°C. Apos esse periodo os cadinhos foram retirados e colocados
em dessecador por pelo menos 30 minutos até o resfriamento a temperatura

ambiente. A % do residuo de cinzas foi calculada de acordo com a Equacéo 2.

CCD —-CVD
Qxl

00
TE

% (cinzas totais) =

Equacédo 2 - Determinag&o de cinzas

Fonte: Elaborado pelo autor

Onde:
CVD = Massa do pesa filtro vazio dessecado (Q)
TE = Tomada de ensaio (g)

CCD = Massa do cadinho cheio dessecado (g)

4.6. Analise termogravimétrica
A analise termogravimétrica foi realizada tanto para a droga vegetal, quanto para
0 bagaco.
Para a caracterizacdo, as amostras foram previamente secas a 60°C em estufa
de circulacdo de ar e renovacao de ar SOLAB, modelo SL-102. A secagem prévia foi

realizada a fim de conservar a amostra para evitar a proliferagéo de microrganismos.
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Utilizou-se o TGA 4000 Thermogravimetric Analyzer da Perkin Elmer, presente
no Laboratorio de Materiais Magnéticos e Coloides do Instituto de Quimica de
Araraquara (UNESP).

As curvas foram realizadas em atmosfera de ar sintético, sendo a massa da
amostra de cerca de 5 mg, acondicionada em cadinho de alfa-alumina na faixa de
temperatura de 35 a 900°C na razdo de aquecimento de 10 °C/min e com o fluxo de

ar de 10mL/min.

4.7. Determinacdo de substancias extraiveis no bagaco
A determinacao de substancias extraiveis foi realizada através no método 5.4.1.9
“Determinacgéo de substancias extraiveis” — Método A (Extracdo a Frio) contido na
farmacopeia brasileira®®.
A determinacdo de substancias extraiveis foi realizada para as amostras de

droga vegetal e bagaco.

Extragdo a Frio

Foram pesados cerca de 4,0g de amostra seca em um erlenmeyer de 250mL
com boca esmerilhada. Foram adicionados 100mL de solvente e homogeneizado.

Os solventes utilizados foram:

1)  Agua: Etanol (50%)
2) Acetona

3) Cloroférmio

4) Diclorometano

O conjunto foi pesado, tampado e agitado frequentemente por 6h. Ap6s esse
periodo, o conjunto foi deixado em repouso por 18h. ApGs esse periodo, conjunto foi
retirado e pesado. O peso foi corrigido de acordo com o peso original com o solvente
utilizado. A amostra foi filtrada por papel filtro qualitativo.

Foram transferidos 25mL do filtrado para uma capsula de porcelana previamente
dessecada e tarada. A capsula foi colada em estufa a 105°C por 4h. Apés esse
periodo os cadinhos foram retirados e colocados em dessecador por pelo menos 30
minutos até o resfriamento a temperatura ambiente. O calculo foi realizado de acordo

com a Equacéo 3.
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Mginal (mg) — Minicial (mg)
1g

m
79 (Extraiveis ) =

Equacédo 3 - Determinagdo de substancias extraiveis

Fonte: Elaborado pelo autor.

Onde:
Miinal = Massa do cadinho de porcelana cheio apds dessecacao

Miinal = Massa do cadinho de porcelana vazio apos dessecacgéo

4.8. Espectro naregido do infravermelho

O espectro da regido do infravermelho foi determinado tanto para a droga vegetal
guando para o bagaco, conforme item 5.5.

Para as caracterizacoes, todas as amostras foram secas. Utilizou-se o FT-IR
Espectrometer Frontier da Perkin Elmer, presente no Laboratorio de Materiais
Magnéticos e Coloides do Instituto de Quimica de Araraquara (UNESP) na faixa de
4000 cm™ até 400 cm™ com resolucdo de 128 cm™. O mddulo utilizado o médulo

DRIFT (Refletancia difusa com transformada de Fourier) para a andlise.

4.9. Isolamento de ligninas e celulose do bagaco

O procedimento para a determinacdo de ligninas e celulose foi realizado de

acordo com Ernesto®S.

4.9.1. Extracdo Aquosa e Lipidica
O bagaco foi submetido a duas extracdes preliminares.

Primeira Extracdo: extracdo aquosa a fim de retirar substancias organicas e/ou
inorganicas soluveis em agua.

Foi adicionado 5 gramas do bagaco seco em béquer de 1000 mL com 200 mL
de agua milli-Q. Foi colocado sob aquecimento e agitacdo por 2 horas. Essa mistura
foi filtrada e submetida novamente ao aquecimento e agitacdo com 200 mL de agua
milli-Q durante 2 horas. Apos a ultima filtragdo, a amostra foi seca em estufa a 60 °C
por 4 horas.
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Segunda extracdo: Extracdo com cloroférmio/metanol 2:1 para remocao de
lipidios totais presentes nas amostras.

O bagaco seco foi colocado em frasco de 500 mL Schott, juntamente com 140
mL de cloroférmio e 70 mL de metanol para a remocao dos lipidios. A solucéo foi
aguecida por 4 horas a 60 °C e filtrada. O residuo solido foi colocado em estufa por 4
horas a 105 °C.

4.9.2. Extragao de Lignina e Celulose

O residuo solido, isento de acucar e lipidios, foi colocado em baldo de fundo
redondo (250 mL) com 20 mL de HCI (2 mol.L?) e 180 mL de dioxano. A mistura foi
mantida sob refluxo em uma manta de aquecimento, por 40 minutos e filtrada em papel
de filtro qualitativo.

O solido obtido foi seco em estufa a 105 °C durante 4 horas e separado para
realizar a andlise de celulose.

Ao filtrado, adicionou-se aproximadamente 5 gramas de bicarbonato de sédio e
filtrou-se em papel de filtro qualitativo. A solucao foi submetida a um rota-evaporador
até que o volume fosse reduzido a aproximadamente 10 mL.

Com uma proveta, adicionou-se 400 mL de &gua destilada. Em seguida
adicionou-se aproximadamente 5 gramas de sulfato de sddio anidro. A solugéo foi
aquecida a 60 °C até a total precipitacdo da lignina, centrifugada, filtrada e colocada
em estufa por 2 horas a 105 °C, obtendo-se assim cristais de lignina marrom escuro.

Foi realizada a andlise para a obtencédo o espectro na regido do infravermelho

tanto para a celulose quanto para a lignina, conforme item 5.6.

4.10. Determinacéo de pectinas do bagaco
O procedimento para a determinacao de pectinas foi realizado de acordo com
Zanella®’ com pequenas modificacdes. Foi alterada a quantidade de amostra inicial;
foi utilizado etanol absoluto substituindo o etanol 95% e ao final, a pectina foi colocada

a 50°C em estufa para secagem.

Extragcdo: Foram pesadas aproximadamente 4,0 gramas de amostra e
transferidas para um Erlenmeyer de 500 mL. Foi adicionado 280 mL de agua milli-Q

ao frasco. O pH da mistura foi ajustado para 2,5 através da adi¢do de 4cido citrico 1
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mol.L1. A mistura acidificada, foi posta sob agitacdo constante no agitador magnético

com aquecimento a 80 °C por 120 minutos.

Purificacdo do extrato: O extrato ainda quente foi filtrado por algodado e em
seguida submetido a centrifugacdo durante 10 minutos a 10.000 rpm para a separacao
dos residuos e do extrato clarificado (sobrenadante). O sobrenadante foi adicionado
em um béquer de 600 mL, e colocado sob agitacdo constante. Foi adicionado, por
gotejamento, etanol absoluto na razdo de 1:2 v/v (sobrenadante/etanol) ao
sobrenadante. Ao término, cessou-se a agitacdo e a mistura foi mantida em repouso
por uma hora. A pectina foi separada por filtracdo a vacuo, utilizando papel filtro
guantitativo previamente dessecado e pesado. A pectina foi lavada com etanol 70% e
em seguida com etanol absoluto. Na sequéncia, colocada a 50°C em estufa de
circulacao de ar e renovacao de ar SOLAB, modelo SL-102, até peso constante.

O rendimento da extracao foi calculado através da Equacao 4 como a razéo da

pectina seca pela matéria-prima desidratada.

(MPP — MP)

100
MBA

% (Rendimento) =

Equacéo 4 - Rendimento da pectina extraida.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Onde:

MPP = Massa de pectina seca(g) + Massa do papel filtro(g)

MP = Massa do papel filtro previamente dessecado (Q)

MBA = Tomada de ensaio (g), considerando a umidade do bagaco

Foi realizada a andlise para a obtencéo o espectro na regido do infravermelho

para a pectina, conforme item 5.7.

4.11. Determinacao do teor de fenaQis totais expressos como acido
gélico no bagaco
A determinacéo de fendis totais foi realizada através do método interno validado
da Centroflora, conforme descrito.
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4.11.1. Curvade Calibracao

Solucdo estoque do padrdo: Em um baldo volumétrico de 20 mL foram
pesados 2 mg do padrdo de Acido Galico. Foram adicionados aproximadamente 15,0
mL de agua milli-Q, e deixado em banho ultrassénico até completa solubilizacéo. Apos
o resfriamento do baléo, o volume foi completado com agua milli-Q e homogeneizado.

Solucédo teste do padrdo: Em um baldo volumétrico de 100 mL, foram
adicionados aproximadamente 50 mL de dgua milli-Q. Foram transferidas as aliquotas
da solucdo estoque, nas quantidades descritas da Tabela 9. Em seguida, foram
adicionados 5 mL da solucéo de Folin Ciocalteau (1:2 em agua) e 10 mL de solucéo
de carbonato de sodio 20%. O volume do baldo foi completado com agua e

homogeneizado.

Concentracao tedérica (mg/mL) Volume adicionado (mL)

0,00150 1,50
0,00225 2,25
0,00300 3,00
0,00375 3,75
0,00450 4,50

Tabela 9 - Volumes de solugdo estoque do padréo adicionados para preparo da curva de calibracéo.

Fonte: Elaborado pelo autor.

4.11.2. Branco
Em um baldo volumétrico de 100 mL, foram adicionados foram adicionados
aproximadamente 50 mL de agua milli-Q. Em seguida, 5 mL da solu¢cdo de Folin
Ciocalteau (1:2 em agua) e 10 mL de solucdo de carbonato de sédio 20%. O volume

do baldo foi completado com &gua e homogeneizado.

4.11.3. Varredura
Foi realizada uma varredura com um ponto intermediario da curva de calibracao
a fim de determinar o comprimento de onda de maior absor¢gédo. A varredura foi

realizada de 900 nm a 400 nm.

4.11.4. Preparo da amostra



44

Solucéo estoque da amostra: Em um erlenmeyer de 125 mL foi colocado 6g
de amostra. Com o auxilio de uma proveta, foram adicionados 50 mL de agua milli-Q.
O conjunto foi colocado em banho maria & 80 — 90 °C, sob refluxo por 2 horas. Apés
o resfriamento, foi filtrado por algod&o e transferido para um baldo volumétrico de 100
mL. O volume do baléo foi completado com agua milli-Q e homogeneizado.

Solucédo teste do padrdo: Em um baldo volumétrico de 100 mL, foram
adicionados aproximadamente 50 mL de agua milli.Q. Foi transferida aliquota de 10
mL solug&o estoque da amostra. Em seguida, foram adicionados 5 mL da solugao de
Folin Ciocalteau (1:2 em agua) e 10 mL de solucéo de carbonato de sédio 20%. O

volume do baléo foi completado com agua e homogeneizado.

4.11.5. Leitura
Ap0s repouso por 30 minutos as amostras foram homogeneizadas e a leitura da
absorbancia foi realizada em 760 nm (comprimento de maxima absorbancia) em um
espectrofotometro SHIMADZU, modelo 1900, utilizando uma cubeta de quartzo. O
branco foi utilizado para ajuste do zero.
Os calculos das concentracdes foram realizados através da interpolacdo da

absorbancia medida nas amostras e ajustes das dilui¢des.

4.12. Determinacgao do teor de ativo - flavonoides totais expressos
como vitexina

A determinagédo do teor de ativo — Flavonoides totais expressos como vitexina
(marcador de referéncia no controle de qualidade da Passiflora incarnata) foi realizada
através no método para “Passion Flower” contido na Farmacopeia Europeia®®.

A determinacédo do teor de ativo foi realizada para as amostras de droga vegetal
e bagaco.

Em um erlenmeyer de 125 mL foram pesados cerca de 0,2 g de amostra moida
e adicionados 40 mL de etanol 60% (v/v). Foi aguecido sob banho maria a 60°C e
agitacdo constante sob refluxo por 30 min. Apés o resfriamento, a amostra foi filtrada
por algodéo para um baldo volumétrico de 100 mL.

O algodéo com o residuo foi colocado novamente no Erlenmeyer de 125 mL,
adicionados mais 40 mL de etanol 60% (v/v) e colocados sob banho maria a 60°C e

agitacdo constante sob refluxo por 10 min. Apés o resfriamento, a amostra foi filtrada
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por algoddo para o mesmo baldo volumétrico de 100 mL. O volume do balédo foi
completado com etanol 60% (v/v) e homogeneizado.

Foram retiradas 2 aliquotas de 5 mL para dois erlenmeyers de 50 mL que foram
secos em evaporador rotativo sob presséao reduzida.

Solucéo Teste: Sob a amostra seca, foram adicionados 10 mL de uma solucéo
Metanol: Acido Acético Glacial (10:100), 10 mL de uma solucdo Acido Borico: Acido
Oxalico: Acido Formico (25g: 20g: 1000mL). A solugéo foi transferida para um bal&o
volumétrico de 25 mL e o volume foi completado com Acido Acético Glacial.

Solucédo de Compensacdao (Branco): Sob a amostra seca, foram adicionados
10mL de uma solucdo Metanol: Acido Acético Glacial (10:100), 10 mL de Acido
Formico. A solucao foi transferida para um baldo volumétrico de 25 mL e o volume foi
completado com Acido Acético Glacial.

Apods 30 minutos, a absorbancia foi medida a 401nm em um espectrofotémetro
SHIMADZU, modelo 1900, utilizando uma cubeta de quartzo. A solucdo de
compensacao foi utilizada como branco.

O teor de flavonoides foi calculado conforme descrito na farmacopeia europeia,

representada pela equacéo 5.

A x0,8

% (Flavondides) = TE

Equacéo 5 - Determinacao de Flavonoides totais expressos como vitexina.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Onde:
A = Absorbancia
TE = Tomada de ensaio (Q)
4.13. Otimizacao do Processo

Foram realizadas duas etapas de extracdo em bancada, simulando a etapa de
extracao industrial a fim de avaliar a possibilidade de otimizacdo do processo.

Teste 1 (T1): Em um baldo de fundo chato de 2000 mL com boca esmerilhada,
foi adicionada 100 g do bagago proveniente do processo. Foi adicionado 600 mL de

etanol 30%. Foi realizada extragcdo com aquecimento em banho maria durante 30
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minutos a 70°C. Ao final desse processo, foi realizada uma filtracdo em malha filtrante
a fim de separar o extrato do bagaco.

Teste 2 (T2): Em um baldo de fundo chato de 2000 mL com boca esmerilhada,
foi adicionada 100 g do bagaco proveniente do teste 1 (T1). Foi adicionado 600 mL de
etanol 30%. Foi realizada extracdo com aquecimento em banho maria durante 30
minutos a 70°C. Ao final desse processo, foi realizada uma filtracdo em malha filtrante
a fim de separar o extrato do bagaco.

Foi determinado o teor de flavonoides para o teste 1 (T1) e para o teste 2 (T2)
conforme item 4.12 e o teor de umidade conforme item 4.4 para conversdo em base

anidra.

4.14. Analise estatistica e tratamento de dados

Foi utilizada analise descritiva com média e desvio padrao relativo (RSD). Todos

os dados obtidos para este trabalho foram realizados em triplicata.
O desvio padréao relativo foi calculado conforme descrito pela Equagéo 6.

JZ(xi — média)?
n—1

% RSD = x 100

média
Equacéo 6 - Determinacéo do desvio padréo relativo (%RSD)

Fonte: Elaborado pelo autor.

Onde:
xi = valor individual

n = numero de valores
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1. Determinagéo de umidade

A determinacéo da umidade indicou os resultados descritos na Tabela 10.

Amostra Umidade Média (%) RSD (%)
Droga Vegetal 9,01 0,98
Bagaco 77,61 2,00

Tabela 10 - Resultados de determinacéo da umidade para a droga vegetal e bagaco de Passiflora
incarnata.

Fonte: Elaborado pelo autor.

A monografia de Passiflora incarnata contida na farmacopeia europeia considera
10% o limite maximo de umidade permitida para droga vegetal®®. Assim, o valor
encontrado 9,01% esta de acordo com o previsto.

J& para o bagaco, a alta umidade pode ser explicada devido as caracteristicas
do processo de extracdo ao qual a droga vegetal foi submetida. O solvente extrator foi
drenado para a proxima etapa do processo, deixando o bagaco umido.

A Figura 7 e a Figura 8 demonstram o aspecto da droga vegetal antes do

processo e depois da etapa de extragao.

Figura 7 - Aspecto da droga vegetal antes de ser submetida ao processo.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 8 - Aspecto do bagaco depois de ser submetido ao processo de extragdo.

Fonte: Elaborado pelo autor.

5.2. Determinacao de cinzas totais

Os resultados obtidos para a droga vegetal e bagaco em base anidra estéo

descritos na Tabela 11.

Amostra Cinzas Totais Média (%) RSD (%)
Droga Vegetal 12,15 4,67
Bagaco 8,43 0,32
Tabela 11 - Resultados de determinagao de cinzas para a droga vegetal e bagaco de Passiflora
incarnata.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Segundo Soares e Farias®®, normalmente o teor de cinzas em amostras vegetais
sao oriundos de materiais inorganicos como carbonatos, fosfatos, cloretos e 6xidos,
além de contaminantes como areia e terra. A monografia de Passiflora incarnata
contida na farmacopeia europeia considera 13% o limite maximo de cinzas permitida
para droga vegetal®®. Assim, o valor encontrado 11,77% esta de acordo com o

previsto.
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Durante o processo, parte desses residuos podem permanecer do bagaco e
parte podem ser arrastados no momento da drenagem da solucéo, fazendo parte da
composic¢do do produto obtido ao final do processo.

Apesar de grande parte dos materiais inorganicos ficarem retidos no bagago,
uma pequena parte provavelmente pode arrastada para o processo, podendo
apresentar-se no produto final. Este parametro presente no produto final ndo é

controlado pela monografia do derivado vegetal presente da farmacopeia europeia®.

5.3. Analise termogravimétrica
A analise termogravimétrica foi realizada tanto para a droga vegetal, quanto para
0 bagaco. Para plotar o grafico, a perda de massa foi normalizada em relagéo a massa
inicial pesada.

Os eventos térmicos obtidos na curva de TG estéo apresentados na Figura 9.

in natura

— bagaco
1,0 4
0,8
S
£ 0,6
()
(=]
8
G 044
<
o
o
0,2
0,0 -
T T T T T 1
0 200 400 600 800 1000

Temperatura (°C)

Figura 9 - Andlise termogravimétrica realizada para a droga vegetal e para o bagaco.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Observa-se a partir da avaliagdo das curvas TG apresentadas um
comportamento muito parecido, com trés eventos térmicos. Entretanto € possivel
observar que para o bagaco existe um deslocamento para maior temperatura no
segundo evento.

Essa caracteristica é evidenciada quando se realiza a primeira derivada. Os

resultados obtidos na curva de DTA estéo apresentados na Figura 10.
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Figura 10 - DTG em funcao da temperatura realizada para a droga vegetal e para o bagaco.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Com a DTG é possivel observar claramente que existem trés eventos. O primeiro
ocorre em torno de 100°C, em que possivelmente ocorre perda de agua livre. O
segundo em torno de 305°C para a droga vegetal e 335°C para o bagaco, em que
possivelmente ocorre a degradacao da celulose e hemicelulose, e um terceiro evento
em torno de 473°C, em que possivelmente ocorre a degradacao da lignina.

As diferencas de temperaturas referentes a degradacdo da celulose e
hemicelulose em torno de 305°C para a droga vegetal e 335°C para o0 bagaco podem
estar sofrendo interferéncia da lignina, uma vez que ocorre simultaneamente. A
degradacéo da hemicelulose e da celulose ocorrem na faixa de 200°C a 300°C e de
300°C a 400°C, respectivamente, enquanto que a degradacado da lignina ocorre da
faixa de 280 a 500°C.

A Tabela 12 demonstra os resultados obtidos neste trabalho e em outros trés

consultados na literatura.
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Obtido

Venkatachalam,
Navaneethakrishnan

e Sathishkumar®!

Natarajan,
Kumaravel e

Palanivelu®?

Ernesto®®

Caracterizagao

Passiflora Incarnata

Passiflora foetida

Passiflora foetida

cana de agucar

Temperatura
1° evento

~100°C

50-273°C com max.
em 80°C

30°C e 120°C, com
max. em 70°C

25°C a 141°C
com 0 max. em
141°C

Atribuicdo do
1° evento

Perda de agua

Desidratacéo e
desintegracao parcial

da lignina

Evaporacao de
moléculas de dgua

presentes na fibra

Desidratacéo da

amostra

Temperatura
2° evento

300°C a 400°C para
celulose e 200°C a
300°C para a
hemicelulose com
max.:
- 305°C para a droga
vegetal;
- 335°C para o bagago

275°C a 375°C como
max. em 361,7°C

260°C a 400°C com
0 max. em 383°C

120°C e 387°C

Despolimerizagéo
térmica da

Decomposigao da

L Degradacgéo da ) L hemicelulose,
Atribuicdo do hemicelulose e a Decomposigdo da
celulose e ] L celulose e
2° evento ) clivagem da ligagcéo celulose )
Hemicelulose o parcialmente de
glicosidica da o
lignina
celulose
Temperatura 280°C a 500°C com 400°C a 620°C com
373°C 380°C e 500 °C
3° evento méx. 473°C méx. em 524°C

Atribuicdo do

3° evento

Degradacéo da lignina

Despolimerizagéo
térmica de outras
substéncias que néo

sdo mencionadas

Degradacéo da

lignina

Eliminagdo de
compostos
arométicos,

degradacéo da

lignina e
formacéo de
carbono fixo

Tabela 12 - Temperatura de perda de massa e as respectivas atribuicdes para este trabalho e outros
trés selecionados da literatura.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Venkatachalam, Navaneethakrishnan e Sathishkumar®® realizaram a
caracterizacao por TA/DTG para Passiflora foetida, outra espécie de Passiflora. No
seu estudo, Venkatachalam, Navaneethakrishnan e Sathishkumar®! afirmam que o
primeiro evento estd relacionado a desidratacdo e degradacdo parcial da lignina

associada a alteracdo de massa de 50°C a 273°C com o maximo em 80°C. O segundo
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evento entre 275°C e 375°C com o méaximo em 361,7°C, relacionado a
despolimerizacdo térmica da hemicelulose e a clivagem da ligacdo glicosidica da
celulose, e o terceiro evento em 373°C, onde ocorreria a despolimerizacéo térmica de
outras substancias que ndo sao mencionadas.

Ja Natarajan, Kumaravel e Palanivelu®? também realizou a caracterizagdo da
Passiflora foetida e, em seu estudo, sdo observados trés eventos. O primeiro evento
entre 30°C e 120°C, com méximo em 70°C atribuido a evaporacdo de moléculas de
agua presentes na fibra. O segundo evento entre 260°C e 400°C, com 0 maximo em
383°C atribuido a possivel decomposicao da celulose. O terceiro evento de 400°C a
620°C, com maximo em 524°C atribuido a degradacao da lignina.

Comportamento parecido é observado por Ernesto®®, entretanto o estudo do
autor é realizado para cana de acgucar, onde o primeiro evento se da entre 25°C a
141°C, com o maximo em 141°C correspondente a desidratacdo da amostra, e o
segundo evento entre 120°C e 387°C, correspondente a queima da matéria organica
devido a decomposicdo da hemicelulose, celulose e parcialmente de lignina. J4 o
terceiro evento entre 380°C e 500 °C, relacionado a eliminacdo de compostos

aromaticos, degradacao da lignina e formacao de carbono fixo.

5.4. Determinacdo de substancias extraiveis
Segundo Soares e Farias®, os extrativos representam a quantidade de
substancias que podem ser extraidas com um determinado solvente em condi¢cdes
pré-estabelecidas e normalmente é realizada como critério de caracterizacao.
Na Tabela 13, seguem os resultados encontrados para os solventes testados.
Sao apresentados os célculos em base anidra, ou seja, considerando umidade de

77,61% para o bagaco e 9,01% para a droga vegetal.
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Extracdo a Frio

Droga vegetal RSD (%) Bagaco B.A. RSD (%)
B.A (mg/g) (mg/g)
Agua: Etanol (50%) 246,35 0,22 66,55 0,95
Acetona 42,59 3,10 58,73 1,61
Cloroférmio 39,13 4,37 43,99 3,59
Diclorometano 35,44 1,53 36,62 1,72

Tabela 13 - Resultados de teor de extraiveis para os solventes testados (extragéo a frio) para a droga
vegetal e bagaco de Passiflora incarnata.

Fonte: Elaborado pelo autor.

A quantidade de substancias extraiveis em agua:etanol 50% é
consideravelmente menor no bagaco do que a quantidade de substancias extraiveis
na droga vegetal. Isso ocorre devido as caracteristicas do processo a qual foi
submetida (solvente extrator do processo: etanol 30%).

Para as substancias extraiveis nos outros solventes € observado um pequeno
aumento. Como o bagaco utilizado nos testes estava muito umido (77,61%),
provavelmente a agua residual interagiu com os solventes (Acetona, cloroférmio e
diclorometano) tornando-os mais polares, arrastando mais compostos e interferindo

no resultado final.

5.5. Determinacao do espectro daregido do infravermelho da droga
vegetal e do bagaco

A Figura 11 apresenta o espectro na regido do infravermelho (IV) da droga

vegetal e do bagaco.
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Figura 11 — Espectro da regido do infravermelho referente a droga vegetal e bagaco.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Os espectros na regiao do infravermelho da Figura 11, apresentam de maneira
geral, o mesmo perfil. Com relacdo aos modos de vibra¢do observados na regido do
infravermelho, o bagaco da Passiflora incarnata ndo apresenta alteracdes devido ao
processo pelo qual a droga vegetal foi submetida.

E possivel observar que os espectros entre si apresentam diferencas na
intensidade na absorcdo, entretanto, essas diferencas podem ser facilmente
atribuidas a concentracdo de amostra colocada no moédulo do equipamento.

As principais bandas a serem destacadas sdo: 3640 cm, 3300 cm™; 3150 cm?;
2925 cmt; 1735 cm?; 1660 cm™; 1585 cm™ e 1431 cm™.

Natarajan, Kumaravel e Palanivelu®? que realiza seu estudo em Passiflora foetida
e Pastore®® que realiza seu estudo em diferentes espécies de madeira, atribuem as
bandas de absor¢céo conforme Tabela 14.

A atribuicdo das bandas realizada pelos dois autores € muito parecida, entretanto
existem algumas pequenas variagdes no comprimento de onda e algumas bandas
diferentes que aparecem ou néo do espectro de cada um. Isso pode ser explicado por
estarem trabalhando com diferentes espécies vegetais. Materiais organicos de origem
vegetal s&o matrizes complexas e possuem diversas substancias em sua composicao,

0 que dificulta a atribuicdo das bandas correspondentes a cada vibracdo associada.
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Levando em consideracdo as bandas destacadas no espectro de infravermelho
obtida neste trabalho e levando em consideracfes as bandas atribuidas pelos autores

citados pode-se realizar a atribuicdo conforme Tabela 14.

Natarajan,
Pastore®s Kumaravel e Obtido
Palanivelu®?
Caraterizacio Madeira Passiflora Passiflora
§ foetida incarnata
O-H livre - - 3640 cm™?
Estiramento —(O-H) associado 3420 cm? 3420 cm? 3300 cm?
Estrutura ombro caracteristico da presenca de

compostos carboxilicos e fendlicos, em que 1 i 1

ocorre formagao de ligagéo de hidrogénio 3250 cm 3150 cm

(hemicelulose, extrativos e ligninas)

Estiramento -(C-H) de carbonos primarios e 2920 cm-t 2920 cm-t 2925 cm-t

segundéarios de alifaticos

Estiramento -(C-H) de carbonos terciarios de

- - -1
alifaticos 2850 cm

-(C=0) néo conjugada de grupos carbonilicos de
grupo cetona e aldeido das ligninas e xilanas das 1739 cm? 1738 cm? 1735 cm?
hemiceluloses

-(C=0) de outros grupos carbonilicos presentes

. . 1660 cm? 1642 cm? 1660 cmt
na lignina e hemicelulose

-(C=C) dos anéis aromaticos da lignina 1601 cm? - 1585 cm™?
-(C-H) dos anéis arol?;itilri:;)s de hemicelulose e ) 1431 cmt 1431 emt
-(C=0) presentes dos grupos dos anéis ) 1 1

aromaticos de hemicelulose e lignina 1383 cm 1375 cm

-(C=0) da carbonila presente na lignina - 1244 cm? -

Estiramento —(C-O) de fenol - - 1035 cm™?
Deformacgao angular —(C-H) de fendis - - 710 cm?

Tabela 14 - Comparativo das regides de infravermelho (Droga e Bagaco) para diversos autores.

Fonte: Elaborado pelo autor.

5.6. Isolamento de celulose e lignina do bagaco
A partir do material que foi submetido ao processo de extracao para obtencao de
ligninas e celulose isoladas, foi possivel obter os espectros na regido do infravermelho

(IV) da celulose e da lignina, Figura 12 e Figura 13, respectivamente.
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5.6.1. Celulose

As principais bandas a serem destacadas, caracteristica da celulose séo: 2930
cmt; 1650 cm; 1350 cmt; 1050 cm™ e 890 cm™.

Celulose
0,7
1050 cm?!
0,6 M
1239cnya v
3300 cm™t 1 1735 cmt 1350emy V) S
0,5 \ 2930cm \1650le ¢ ¢‘N “ 890(:m21
0,4 \ ,\"/\,\/ V \ﬂ‘//

f“\‘\f N : W

RAVIAN V
0,3 “ T 1430 cm't

c

0,2 / | 1510cm?

0,1

0
4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 800 400

cm?

Intensidade em unidade de Kubelka-Munk

Figura 12 - Espectro da regido do infravermelho referente a celulose isolada.

Fonte: Elaborado pelo autor

Analisando o espectro obtido e dados da literatura € possivel atribuir as bandas
de absorcdo conforme Tabela 15. A tabela apresenta dados de Ernesto®®, que realiza
seu estudo em cana de agucar, e Song® que realiza seu estudo em palha de milho.

A atribuicdo das bandas realizadas pelos dois autores é muito parecida,
entretanto algumas da bandas ndo aparecerem no estudo de Song®*. O espectro de
infravermelho obtido por Song® é realizado a partir de um padrédo, assim, algumas
das bandas que sado referentes a outras substancias diferentes da celulose, néo
estardo presentes. Além disso, € possivel observar variagbes no comprimento de
onda, entre os autores. Isso pode ser explicado por estarem trabalhando com
diferentes espécies vegetais.

Levando em consideragao as bandas destacadas no espectro de infravermelho
obtida neste trabalho e levando em considera¢des as bandas atribuidas pelos autores

citados pode-se realizar a atribuicdo conforme Tabela 15.



Song® Ernesto®® Obtido
= Celulose da
Caraterizagéo Padrdo de Celulose Qe Passiflora
Celulose cana-de-agucar .
incarnata
Estiramento —(O-H) associado a celulose 3370 cm? 3420 cm™? 3300 cm™?
Estiramento -(C-H) da celulose (carbono com
hibridizagdo sp3) — Caracteristico de compostos 2900 cm* 2920 cm? 2930 cm?
fendlicos
-(C=0) nao conjugada de grupos carbonilicos de
grupo cetona e aldeido das ligninas e das - - 1735 cm?
hemiceluloses
Vibracéo causada pela Ilgaga}o de hidrogénio O-H 1640 cm-t 1630 cm-t 1650 cm-t
entre a celulose de a agua presente
-(C=C) de alcanos conjugados - - 1510 cm™?
-(C-H) dos anéis arolr_nat_lcos de hemicelulose e ) 1460 cm-L 1430 emt
ignina
Estiramento -CH2 da celulose 1340 cm? 1380 cm™? 1350 cm™?
-(C=0) da carbonila presente na lignina - - 1230 cm™?
Estiramento das liga¢des C-O e C-H em 1034 cmt 1040 cm-L 1050 cm-L
acoplamentos C-O-C presente na celulose
Ligacao de B-glicosideos entre as unidades de 890 cm-L 890 cm-t 890 cm-t

glicose na celulose

Tabela 15 - Comparativo das regides de infravermelho (Celulose) para diversos autores.

Fonte: Elaborado pelo autor.

5.6.2. Lignina

57

As principais bandas a serem destacadas caracteristica da lignina sdo: 1650 cm-
11550 cmt; 1455 cmt; 1350 cm™ e 1200 cm™.
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Figura 13 - Espectro da regido do infravermelho referente a lignina isolada.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Analisando o espectro obtido e dados da literatura € possivel atribuir as bandas
de absorcédo conforme Tabela 16. A tabela apresenta dados de Ernesto®®, que realiza
seu estudo em cana de aclcar, e de Nandanwar®®, que realiza seu estudo em ligninas
proveniente de biomassa da industria de papel e celulose.

A atribuicao das bandas realizadas pelos autores é muito parecida, entretanto a
banda referente ao estiramento O-H nao € apresentada no espectro obtido para este
trabalho. Possivelmente, a 4gua foi removida durante o processo de secagem nha
estufa.

Levando em consideracao as bandas destacadas no espectro de infravermelho
obtida neste trabalho e levando em considera¢des as bandas atribuidas pelos autores

citados pode-se realizar a atribuicdo conforme Tabela 16.



Nandanwar®® Ernesto®® Obtido
Lignina da Lignina da
. biomassa da Lignina de cana gnin
Caraterizacéo T , Passiflora
inddstria de de agucar incarnata
papel e celulose
Estiramento —(O-H) associado 3413 cm? 3325 cm? -
Estiramento -(C-H) de alifaticos (metil e metileno) 2927 cmt 2925 cm? 2930 cm?
Estiramento -(Q-}I—!) de carbon_os terciarios de 2840 cmL 2835 el 2850 cm-L
alifaticos (metoxila)
-(C=0) néo conjugada de grupos carbonilicos de
grupos cetonas e carbonilas ndo conjugadas 1713 cm? 1700 cm? 1750 cm™?
(possivelmente das hemiceluloses)
-(C=0) de outros grupos carbonilicos presentes 1 _ 1 1
na lignina e hemicelulose 1604 cm 1600 cm 1650 cm
-(C=C) dos anéis aromaticos da lignina 1508 cm! ~1545 cm? 1550 cm™?
-(C-H) dos anéis arol?;itilr::gs de hemicelulose e 1426 cm-t 1450 cm-t 1455 cm-t
Vibracao das Unidades de siringil 1217 cm-1 1330 cm! 1350 cm™?
Vibracéo das Unidades de guaiacil 1119 cm-1 1245 cm? 1200 cm™?
Deformagéo C-H de a;)?;%tlco na deformacgé&o no 1035 cmt 1030 cmt 1050 em-L
Deformacao de C-H de aromatico na deformagéo 835 cm-L 830 cm-t 735 cm-t

fora do plano

Tabela 16 - Comparativo das regifes de infravermelho (Lignina) para diversos autores.

Fonte: Elaborado pelo autor.

5.7. Determinacao de Pectinas
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A partir do material que foi submetido ao processo de extracdo para obtencéo

das pectinas, foi possivel calcular o rendimento e obter o espectro na regidao do

infravermelho (V).

Para o rendimento, a extracdo indicou o resultado descrito na Tabela 17,

considerando 77,61% de umidade do bagago.

Amostra Rendimento Base Anidra (%)

Bagaco

5,49

Tabela 17 - Resultados de determinacéo de pectinas na amostra de bagaco.

Fonte: Elaborado pelo autor.

A Figura 14 apresenta a pectina seca ap0s a extracao e secagem.
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Figura 14 - Pectina seca.

Fonte: Elaborado pelo autor.

A partir do material isolado foi possivel obter o espectro na regido do
infravermelho (IV) da pectina, Figura 15.

As principais bandas a serem destacadas, caracteristica da lignina sédo: 2900
cm?; 1735 cmt; 1650 cm™ e 1430 cm™.
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Figura 15 - Espectro da regido do infravermelho referente a pectina isolada.

Fonte: Elaborado pelo autor
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Analisando o espectro obtido e dados da literatura € possivel atribuir as bandas
de absor¢do conforme Tabela 18. A tabela apresenta dados de Zanella®’, que realiza
seu estudo em laranja-pera, e de Kamnev®®, que realiza seu estudo em casca de
magca.

A atribuicdo das bandas realizadas pelos autores € semelhante. Levando em
consideracdo as bandas destacadas no espectro de infravermelho obtida neste
trabalho e as bandas atribuidas pelos autores citados pode-se realizar a atribuicdo
conforme Tabela 18.

Segundo os dois autores, Zanella®>” e Kamnev®®, é possivel verificar o grau de
esterificacdo da pectina observando as bandas em 1650 cm™t e 1735 cm™. Se a
intensidade da banda no menor nimero de onda for maior, significa que a pectina
possui baixo grau de esterificacdo. Isso pode ser observado na Figura 15.

Desta forma, se a pectina isolada for utilizada pela industria de alimentos,
provavelmente ira gerar gel pouco consistente, podendo ser aproveitado para

fabricacdo de gomas ou geleias com baixo valor cal6rico ou sem acucar.

Zanella®” Kamnev®® Obtido
o Pectina de Pectina de Pectina da
Caraterizacéo . . Passiflora
Laranja-pera Casca de Maca

Incarnata

Estiramento O-H de agua adsorvida nas 3436 cm-t 3524 cm-t 3250 cm-t
amostras

Estiramento C-H do grupo CHs da moléecula de 2935 cm-t 2947 cm-t 2900 cm-t
pectina

Deformacéo axial da carbc_)nlla -(C=0), do éster 1740 cmt 1756 cmt 1735 emt

de metila
Deformacéo de grupos carboxilicos néo 1635 cmt 1627 cmt 1650 cm-L
esterificados
Deformagdo axial de fons carboxilatos 1400 cm? 1443 cm? 1430 cm™?

Tabela 18 - Comparativo das bandas de infravermelho (Pectina) para diversos autores.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Ainda, outras bandas podem ser identificadas no espectro da pectina isolada.
Assim como Zanella®” descreve:

1) As bandas na regido de 500-1500cm™ sdo relacionadas aos aclcares
neutros presentes na molécula de pectina;

2) As bandas entre 1100-1200 cm™ sdo referentes a ligacdes de éter e

entre carbonos no anel aromatico do acido galacturénico da molécula de pectina.
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3) As bandas entre 800-1300 cm™ séo consideradas o “fingerprint’ das

pectinas, em uma regido de interpretacdo complexa.

5.8. Determinacéo do teor de Fendis Totais expressos como Acido
Galico
A determinacdo do teor de Fendis Totais expressos como acido galico foi

realizada para a amostra de bagaco.

5.8.1. Curva de Calibracéao
Com base na quantidade de padrdao analitico pesado foi calculado a
concentracéo real de cada ponto e, com os resultados de absorbancia obtidos foi
plotado a curva de calibracdo. A Tabela 19 apresenta a concentracao real de cada
ponto e a sua respectiva absorbancia encontrada. A Figura 16 apresenta a curva de

calibragcédo e Figura 17 a apresenta a reacao da curva de calibragao.

Concentracdao real (mg/mL) Absorbancia
0,00157 0,1534
0,00236 0,2330
0,00314 0,3233
0,00393 0,3818
0,00472 0,4845

Tabela 19 - Concentracao real e absorbéncia obtido para cada ponto da curva de calibracéo.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 16 - Curva de calibracédo para determinacao de fendis totais.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 17 - Reacdo de fendis totais da curva de calibracéo.

Fonte: Elaborado pelo autor.

5.8.2. Varredura
A varredura realizada para o ponto intermediario da curva de calibracdo é
representada através da Figura 18. O comprimento de onda onde ocorre 0 maior sinal
€ 760 nm. Comprimento de onda utilizado para leitura das amostras e da curva de

calibracéo.
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Figura 18 - Espectro de absor¢do da reacéo de fendis totais expressos como &cido gélico.

Fonte: Elaborado pelo autor.

5.8.3. Leitura das amostras
As amostras preparadas foram lidas no espectrofotometro e, considerando as
diluicdes, o resultado encontrado esta expresso na Tabela 20. Para a determinacéo

do teor de fendis totais, foi considerado 77,61% de umidade do bagaco e 9,01% de

umidade na droga vegetal.

Amostra Fenois Totais Média B.A. (%) RSD (%)
Droga Vegetal 1,64 0,43
Bagaco 0,28 5,05

Tabela 20 — Resultados da determinagéo de fendis totais expressos como acido galico.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Considerando o total de teor de fendis totais presente no bagaco (retirado da
extragao do processo industrial) como 0,28% e relacionando o teor inicial, contido na
droga vegetal como 1,64%, € possivel observar que 17,01% do teor de fendis néo foi

extraido.

5.9. Determinacao do teor de ativo - Flavonoides Totais expressos
como vitexina
A determinagéo do teor de ativo — Flavonoides totais expressos como vitexina

foi realizada para as amostras de droga vegetal e bagaco e os resultados estao
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expressos na Tabela 21. Estdo expressos o0s resultados em base anidra,
considerando os 77,61% de umidade no bagaco e 9,01% de umidade na droga

vegetal.

Amostra Flavonoides Média B.A. (%) RSD (%)
Droga Vegetal 1,97 4,47
Bagaco 0,39 4,88

Tabela 21 - Resultados de determinacéo da flavonoides para a droga vegetal e bagaco de Passiflora
incarnata.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Considerando o teor do ativo de interesse presente na droga vegetal como
1,97%, e o teor de ativo presente no bagaco como 0,39% pode-se considerar que o
processo de extracdo da Passiflora incarnata possui eficiéncia de extracdo de
aproximadamente 79,2%. Os 19,8% ndo extraidos, corresponde ao 0,39% de

flavonoides expressos como vitexina retidos no bagaco que é descartado.

5.10. Otimizacao do Processo
Como observado com itens 5.8 e 5.9, 0 bagaco proveniente da extracdo ainda é
muito rico em compostos fendlicos, como os flavondides.
Pensando em minimizar a perda do teor de ativo, foi realizada a etapas de
extragcbes em bancada. Os resultados do teste estdo expressos na Tabela 22. O
resultado descrito esta em base anidra, e considera o teor de umidade do bagaco

apos cada extracao realizada T1 e T2 (nas mesmas condicdes).

Amostra Umidade média (%) Flavonoides Média B.A. (%) RSD (%)
Bagaco (T1) 84,86 0,12 7,21
Bagaco (T2) 81,14 0,02 20,01
Tabela 22 - Resultados de determina(;io da f(;avonoides apos a etapa de extracao realizada em
ancada.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Em relacdo ao RSD (desvio padréo relativo) obtido, também conhecido como
coeficiente de variacdo, é possivel verificar a tendéncia de ser cada vez maior quando

o valor da média se aproxima do zero, sendo mais sensivel a pequenas variagoes.
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Em relac&o aos valos apresentados para flavonoides nas extracdes, observa-se
gue ao realizar etapas subsequentes na extracdo, é possivel melhorar a eficiéncia do
processo.

O bagaco original do processo industrial continha 0,39% de flavonoides e, ao ser
utilizado em mais uma extracdo (T1), o teor de flavonoides teve um decréscimo para
0,12%. Nesse primeiro teste, é possivel verificar que a eficiéncia de extracdo passaria
de 79,2% para 93,91%.

Jéa utilizando o bagaco do T1 para uma nova extracao (T2), o teor de flavonoides
teve mais um decréscimo, passando para 0,02%. Neste segundo teste, € possivel
verificar que a eficiéncia de extracdo passaria para 98,98%

Apesar de terem sido obtidos resultados promissores, para que 0 processo
possa ser otimizado, é conveniente um planejamento experimental multivariado.
Onde, além do numero de extracdes, possam ser contemplados tempo de extracao,
temperatura e concentracdo de etanol. Além disso, deve ser realizado um célculo de
viabilidade econbmica, levando em consideracdo os custos hora-homem, hora-
maquina e o custo de solvente extrator, para assim determinar a condicdo adequada

para extracdo, minimizando as perdas envolvidas no processo.
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6. CONCLUSAO

Para este trabalho foi possivel observar que o bagac¢o gerado no processo de
extracdo realizado pela empresa Centroflora possui alto teor de umidade e de cinzas
(areia e terra). No momento da drenagem do extrato, parte as cinzas presentes na
droga vegetal sdo arrastadas para o processo e a maior parte é retido.

Através da analise termogravimétrica € possivel observar o comportamento da
perda de massa para a droga vegetal e para 0 bagaco. O primeiro evento para ambas
as amostras ocorre a 100°C e provavelmente esta relacionada a perda de umidade.
O segundo evento ocorre 305°C e 355°C para a droga vegetal e para o bagaco,
respectivamente. Nessas temperaturas possivelmente ocorre a degradacdo da
celulose e hemicelulose. As diferencas de temperaturas referentes a degradacéo da
celulose e hemicelulose (em torno de 305°C para a droga vegetal e 335°C para o
bagaco) provavelmente esta relacionada a interferéncia da degradacao da lignina,
uma vez que esses eventos ocorrem simultaneamente. A degradacdo da
hemicelulose e da celulose ocorrem na faixa de 200°C a 300°C e de 300°C a 400°C,
respectivamente, enquanto que a degradacéo da lignina ocorre na faixa de 280 a
500°C. O terceiro evento ocorre em torno de 473°C, em que possivelmente ocorre a
degradacéao da lignina.

Com a analise de infravermelho realizado para a droga vegetal e para o bagaco,
foi possivel observar que o perfil do espectro € muito semelhante. Nesse caso, 0
bagaco na Passiflora incarnata ndo apresenta alteracées devido ao processo pelo
qual a droga vegetal foi submetida.

Com as analises de infravermelho realizadas para a celulose, lignina e pectina
extraidas, foi possivel observar que apresentam perfis semelhantes aqueles obtidos
por autores que realizaram o teste para outras espécies vegetais. Os resultados dos
testes indicam que é possivel a utilizacdo desse material como matéria prima em
industrias de outro ramo, como papel e celulose e de alimentos. Mas, no caso da
pectina, provavelmente seriam gerados géis pouco consistentes, podendo ser
aproveitado apenas para fabricacdo de gomas ou geleias com baixo valor calérico ou
sem acucar.

Como a andlise de substancias extraiveis, foi possivel verificar que a

quantidade de substéncias extraiveis em agua: etanol 50% € consideravelmente
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menor do bagaco do que a quantidade de substancias extraiveis na droga vegetal,
justificado pela caracteristica do processo de extracdo a qual foi submetida. Para as
substancias extraiveis nos outros solventes também é observada uma queda, porém
nao tdo acentuada do que para o etanol 50%. A queda em relacdo a quantidade dos
outros extraiveis pode significar que alguns compostos extraiveis em acetona,
cloroférmio e diclorometano podem ter sido arrastados para o processo através do
solvente de extracao.

Quando levado em consideracdo apenas o teor de ativo de interesse
(flavonoides), a extracdo realizada pela empresa possui eficiéncia de
aproximadamente 79,2%, restando ainda cerca de 19,8% de ativo que é descartado
no bagaco. Com sucessivas etapas de extracdo (como os testes de otimizagédo de
processo T1 e T2), é possivel aumentar a eficiéncia do processo, entretanto precisam
ser avaliadas outras condicfes em gque 0 processo poderia ocorrer como tempo de
extracdo, temperatura e concentracdo do solvente extrator. Além disso, existe a
questdo dos custos de se realizar outra etapa, como o custo hora-homem, hora-

magquina e o do solvente extrator.
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7. Perspectivas Futuras

Diante dos resultados encontrados, pode-se seguir o desenvolvimento deste
trabalho em duas linhas:

1) Com a possibilidade de melhorar a eficiéncia do processo, seria possivel
extrair quase a totalidade do ativo de interesse, eliminando perdas no processo. Neste
caso, o trabalho seria desenvolvido a fim de se obter uma inovagéo incremental.

2) As caracteristicas do bagaco permitem que este seja reaproveitado em

outras aplicacdes na industria, principalmente a de papel e celulose e de alimentos.
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