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Resumo:

Andira Paniculata Benth € uma espécie vegetal pertencente a familia Fabaceae, presente no
territorio brasileiro, encontrada principalmente na Amazénia, entretanto, também é encontrada no
cerrado brasileiro, sendo usada pela populagdo no interior do pais como inseticida. Este trabalho,
teve como objetivo a investigagao e avaliagao, in vitro, da toxicidade e letalidade frente a Arfemia
salina Leach (TAS), este teste foi realizado com o intuito de determinar de forma preliminar a
toxicidade das fragbes obtidas do extrato bruto da folha da andira paniculata benth,; Os resultados
preliminares obtidos demonstram baixa toxicidade dos mesmos. Tendo letalidade apenas em 3 dos 6
extratos, com a fragdo APFH tendo um total de sete mortes, a APFAE com trinta e quatro mortes, € a
APFED com setenta e um mortos, a dose letal foi determinada via analise estatistica ( PROBIT) dos
resultados.

Palavras-chave: mortalidade, Fabaceae, produto natural, fitoquimico, dose letal.

Introducgao

A quimica dos produtos naturais é considerada uma das subareas mais
antigas da quimica organica, que busca analisar do ponto de vista quimico e
identificar os metabdlitos secundarios biologicamente ativos. A biodiversidade
brasileira estd em torno de 170 a 210 mil espécies, o que corresponde a 13% da
rigueza mundial (STEHMANN, 2017). Entretanto, menos de 10% destas espécies ja
tiveram avaliadas as suas caracteristicas biolégicas, e menos de 5% foram
submetidas a estudos fitoquimicos detalhados.

O uso da flora brasileira como fonte de pesquisa é de extrema importancia,

uma vez que, embora o pais tenha um territério tdo rico em biodiversidade, esta
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ainda é relativamente subutilizada apesar do aumento substancial nos ultimos anos
em pesquisas na area (PINTO, 2002).

A familia Fabaceae é a terceira maior familia de angiospermas abrangendo
quase 20 mil espécies. Encontra-se dispersa em varias regides do mundo, mas se

concentra nas regides tropicais e subtropicais.

O género Andira pertencente a familia Fabaceae, esta representado por mais
de 30 espécies distribuidas na América Tropical, sendo que 27 espécies se
encontram no Brasil, a maioria encontrada na Amazbnia. A espécie Andira
paniculata Benth é conhecida como “Angelim doce”, sendo descrita na literatura
como uma arvore venenosa que € usada como inseticida no interior do pais. Este
trabalho busca determinar a toxicidade das fragdes obtidas do extrato bruto das
folhas de Andira paniculata Benth, contra Artemia salina (TAS).

A Artemia salina € um microcrustaceo de agua salgada utilizado como
alimento vivo para peixes, podendo ser encontrada facilmente em lojas
especializadas. Este ensaio € rotineiramente utilizado para se detectar potencial
bioldgico a partir da analise da toxicidade de extratos e compostos, por se tratar de

um bioensaio simples e de baixo custo (SALMAN et. al., 2019).

Material e Métodos

O ensaio foi realizado segundo a metodologia de Molina-Salinas e Said-
Fernandez (2006) com algumas adaptagbes. Os ovos de alta eclosdo foram
colocados no funil juntamente com uma solugado de agua salina, que foi preparada
anteriormente com 1 litro de agua e 36 gramas de sal mineral marinho formando
uma concentragéo de 36% (m/v) e extrato de levedura.

ApOs a preparagao da agua salina, foi adicionado no artemilheiro 0,3 gramas

dos cistos de alta eclosdo que foram deixados para eclodir em temperatura
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ambiente, com aeracdo constante por 36 horas. Apds esse periodo, os nauplios
foram capturadas com auxilio de uma fonte de luz e pipeta com capacidade para
100 pL.

Para a preparagao das solugdes-estoque foi necessario pesar 0,008 gramas
de cada extrato e posteriormente a isso adicionou-se 100 yL de DMSO 5% e 1900 pL
de Tween a 0,02%, formando a solugdo estoque com concentragdo de 4000 ug.mL”
(A). O procedimento foi realizado para as fracbes analisadas: acetato de etila (1),
hexano (2), diclorometano (3), metanol (4), etanol (5) e uma fracdo etandlica
hidroalcdolica (6).

A partir da solugdo estoque foi realizada a diluigdo seriada nas
concentragdes: 2000 pg.ml” (B),1000 pg.mL™" (C) e 500 ug.mL" (D), desta ultima
retirou-se trés aliquotas, que foram diluidas com agua salina e tiveram as seguintes
concentragdes: 250 pyg.mL™ (E), 125 pg.mL*(F) e 62,5 ug.mL™" (G).

Além dos extratos, foi realizado o teste de controle positivo, com K,Cr,Oy
(dicromato de potassio) e os testes de controle negativos que sao feitos com solugao
salina, DMSO 5% e Tween a 0,002%.

Em cada pogo adicionou-se 10 +/- 2 nauplios em 100 ul e 100yl de cada
concentracado dos extratos, fazendo com que a concentragao final ficasse 50 % da
concentragdo analisada, entdo a maior concentragdo presente foi de 2000ul.mL™. As
placas foram deixadas em repouso durante 24 horas. Os nauplios foram contados
novamente apds esse periodo e os valores anotados para estimar a concentragao
letal média (CLso), pelo método grafico para dose-resposta - Probit, no programa
Statistica, a partir da regressao linear obtida da relacdo entre porcentagem de
nauplios mortos e a concentragao das fragoes.

Para a classificagcdo do nivel de toxidade, foi empregado o critério sugerido
por Ngutaet al. (2011). Os autores consideram toxicidade forte para compostos com

valores de CLs, de até 100 pl.mL", toxicidade moderada para CLs, entre 100 e 500
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ug.mL" toxicidade baixa para CLs, entre 500 yg.mL" e 1000 pg.mL", e ndo tdxico

para valores acima de 1000 ug.ml™.

Resultados e Discussao

A partir dos resultados obtidos nas trés réplicas realizadas com os extratos
das folhas de Andira paniculata (APF), foi possivel observar que as fragbes que
obtiveram algum resultado nos testes de toxicidade e letalidade realizados, com
estes dados foi calculado os CLso, por meio do programa computacional estatistico
“Statistica”, com confianca de 95%. Os dados sao apresentados na Tabela 1

Tabela 1: Resultado das concentragdes letais médias dos extratos e controles da

técnica.
Mortes CLs, Intervalo de confianga
Extrato — — -
(%) (ug.ml) it‘lf?rli'fr Limite superior
APFH 7,78 >2000 17.702,50 20.414,62
APFAE 37,78 >2000 3.041,602 4.333,906
APFED 78,89 1.713,165 1.432,955 1.993,374
APFMeOH 0 >2000 - -
APFEtOH 0 >2000 - -
APFEtOH-W 0 >2000 - -
Solucéo salina 0 - - -
DMSO 5% 0 - - -
Tween 0.02% 0 - - -
K>Cr,0O 66 18,17 13,17 24,96

Onde: A- Andira; P- paniculata; F- folhas; H- hexano; AE- acetato de etila; MeOH- metanol; ED- etanol

diclorometano; EtOH- etanol; EtOH-W- etanol hidroalcdolico.
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Os ensaio realizados contra artemia salina foi verificado que as fragdes
obtidas do extrato etanoico, extrato etanoico hidroalcéolico e metanoico,
apresentaram 0% de mortalidade nas concentragdes estudadas, indicando a néao
toxicidade das fragdes, ja as fragdes de hexano, acetato de etila e diclorometano
obtiveram respectivamente 7.78%, 37.78% e 78.89% de mortalidade dos nauplios,
com isso Podemos dizer que essas fragbes tiveram alguma toxicidade para os
nauplios, entretanto, segundo Nguta et al. (2011) todos os compostos sao
considerados ndo toxicos, pois, todas as CLs, foram acima de 1000 pl.mL"’

Consideragoes Finais

A partir da exploragéo da flora brasileira foi possivel identificar e produzir os
extratos da folha da Andira paniculata. As fragbes analisadas das folhas de A.
paniculata, via TAS, se apresentaram atdxicos, pois as concentragdes letais médias
(CLso) foram superiores a 1000 pl. mL™, por conta disto novos ensaios devem ser

realizados para complementar o estudo da espécie.
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Resumo: O latex extraido da espécie do CerradoHancornia speciosaapresenta propriedades
angiogénicas, osteogénicas, anti-inflamatérias e antioxidantes, as quais podem estimular a cicatriza¢éo
de feridas. No entanto, todos os fitoterapicos antes de serem utilizados comercialmente, precisam ser
analisados em relacdo aos riscos que eles podem causar a salde de seus usuarios. Entre os riscos esti
a irritacdo, que € um processo inflamatorio dose dependente que ocorre na area de contato com o
produto, podendo ocorrer apds a primeira aplicacdo ou com a continuidade do uso. Neste trabalho foi
avaliado o potencial da fracdo aquosa do latex de H. speciosa através do teste in vitro utilizando a
membrana corioalantéide de ovos de galinha fertilizados (HET-CAM). Os resultados obtidos mostraram
que a fracdo soro do latex de H. speciosa possui um potencial levemente irritante. Considerando que o
latex geralmente € uma substéncia adstringente associada a defesa das plantas, esse potencial
ligeiramente irritante diferencia o latex de H. speciosa do latex produzido por outros lactiferos.

Palavras-chave: Bioprospeccéo. Cicatrizagdo de feridas. Mangabeira. Reac6es adversas.

Introducgéo

e

A biodiversidade do Brasil é considerada uma fonte de substancias

biologicamente ativas e sua preservagdo é fundamental tanto pelo valor intrinseco
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dessa imensa riqueza biolégica como pelo seu enorme potencial como fonte de
novos farmacos (BARREIRO; BOLZANI, 2009). Frente a essa grande diversidade de
produtos é crucial que estes sejam economicamente acessiveis para a grande
maioria da populacdo (SANTOS et al., 2010).Nesse cenario, cada vez mais grupos
de pesquisa vem trabalhando no estudo do uso de recursos naturais para o
desenvolvimento e viabilizacdo de novas drogas que possam contribuir para a
melhora de doencas que afligem a sociedade.

Dessa maneira, nosso grupo de pesquisa vem trabalhando com a
bioprospeccdo do latex da espécie nativa do Cerrado chamada de Hancornia
speciosa, conhecida popularmente como mangabeira.Até o0 momento os resultados
obtidos mostram que o latex extraido de H. speciosapossui alto potencial
angiogénico e osteogénico (D'ABADIA et al., 2020; ALMEIDA et al., 2014,
FLORIANO et al., 2016; DOS SANTOS NEVES et al., 2016), bem como atividades
anti-inflamatoérias (MARINHO et al., 2011) e antioxidantes (D'ABADIA et al., 2020).
Além disso, ndo foram observados efeitos de citogenotdxicos do latex de H.
speciosa nos ensaios em animais(ALMEIDA et al., 2014) e vegetais (RIBEIRO et al.,
2016). Todas essas propriedades sugerem que o latex de H. speciosa possa ter
potencial para o desenvolvimento de novos farmacos utilizados para melhorar o
processo de cicatrizacdo de feridas. A atividade biolégica descrita para o latex de H.
speciosa foi recentemente associada a fracdo soro desse latex (D’Abadia, 2020).
Dessa forma, foi desenvolvido por nosso grupo de pesquisa um gel-creme a base do
soro do latex de mangabeira para verificar a sua atividade no processo cicatricial em
ratos. No entanto, todos os fitoterapicos antes de serem utilizados comercialmente,
precisam ser analisados em relacdo aos riscos que eles podem causar a saude de
Seus usuarios.

Entre os riscos esta a irritacdo dérmica, que é um processo inflamatorio dose
dependente que ocorre na area de contato com o produto, podendo ocorrer apés a

primeira aplicagdo ou com a continuidade do uso (SAMPAIO; RIVITTI, 2007). Dentre
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os diversos métodos para avaliar a irritacdo esté o teste da membrana corioalantéide
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de ovos de galinha fertilizados (HET-CAM).O teste HET-CAM ¢é rotineiramente usado
para avaliar o potencial de irritacdo ocular de matérias-primas, mas em alguns casos
também pode ser usado para avaliar a irritacdo da pele (NOBREGA et al., 2009). A
irritacdo causa alteragbes no sistema vascular do HET-CAM que resultam em
hiperemia, hemorragia e coagulagdo (CORRADO, 2007). Esse ensaio tem a
vantagem de ser um método rapido, barato e de facil realizacdo, além de ndo exigir
grande infraestrutura técnica e ndo envolver preceitos éticos de uso de animais (do
PRADO et al., 2019).

Material e Métodos

1.Coleta do latex e fracionamento do latex:

As amostras de latex foram coletadas das espécies de arvores da colecao
de mangabeiras da Universidade Estadual de Goias do Campus de Ipameri, GO.
Durante a coleta, o latex foi obtido por gotejamento apds a sangria do tronco de
arvores, e depositados em tubos falconesteréis. A metodologia para separacédo de
fases sera a centrifugacédo por 1 hora a 14.000 rpm & 4°C. Foram coletadas duas
fases: a fracdo de menor densidade, na qual € predominantemente composta por
particulas de borracha (isopreno); a fracdo aguosa composta pelo soro, que contém

ions, proteinas, carboidratos e outras substancias.

2. Avaliacéo do potencial irritante:

O HET CAM (HenskEgg Test-ChorionAllantoicMembrane)esta sendo
amplamente utilizado para avaliar potenciais graus de irritacdo de biomateriais, por
ser um teste alternativo mais barato e que, diminui os impactos do uso de animas

para experimentos. O meétodo usado foi descrito por Luepke (1985).Para avaliar o
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potencial irritante dafracdo soro do latex de H. speciosaforam utilizados 3 grupos de
substancias:1) hidroxido de sédio a 0,1% (NaOH) como controle positivo, 2) cloreto
de sédio a 0,9% (NaCl) como controle negativo, e 3) fracdo aquosa do latex de H.
speciosa. Dessa forma as membranas CAMs foram expostas a 300 yL de cada
umas das substanciasteste. O numero de ovos testados foram 4 e o experimento foi
realizado em triplicata.

O experimento foi iniciado com ovos com no maximo 2 dias ap0s a postura.
Os ovos
foram incubados a 37 °C em uma camara umidificada (60-70% de umidade relativa).
No décimo dia de incubacéao, foi feito, com o auxilio de pinga, um orificio circular na
extremidade maior da casca do ovo, local no qual se encontra a camara de ar. A
seguir, a membrana branca presente abaixo da casca foi removida e a membrana
CAM exposta. Apos a visualizacdo da CAM, foi adicionado um anel de teflon para
delimitar a area de exposi¢cdo a substancias teste. No interior desse anel foram
aplicados 300 uL das substancias testes. Apos a exposi¢cdo, foram avaliados e
observados o potencial de irritacdo de acordo com a escala de Luepke, que fornece
valor numérico dependente do tempo para fendbmenos tais como: hiperemia,
hemorragia e coagulagdo (Tabela 1). Este valor numérico indica o potencial de
irritacdo de uma substancia avaliada com um valor maximo de 21. Com esse valor
numeérico adquirido através da escala de Luepke foi possivel avaliar o grau de
irritacdo da substancia avaliada (Tabela 2) em grau de n&o irritante, levemente

irritante, moderadamente irritante e severamente irritante.

Tabela 1.Escala de Luepke para aparéncia dos fenbmenos em relagéo ao tempo.

Fenémeno T <30s 30s>T<2m 2m >T<5m
Hiperemia 5 3 1
Hemorragia 7 5 3
Coagulacao 9 7 5
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Tabela 2. Classificagcdo dos produtos de acordo com as pontuacdes dos

fenbmenos.

Potencial irritante

indice Het-CAM Classificagdo
N<1 Nao irritante
1<N2>5 Levemente irritante
5<N=>=9 Moderadamente irritante
9<N=21 Severamente irritante

Resultados e Discussodes

A irritacdo causa alteracdes no sistema vascular do HET-CAM que resultam
em hiperemia, hemorragia e coagulacdo (CORRADO, 2007). Os resultados obtidos
nessa pesquisa mostraram queaexposi¢cao das membranas CAM saudaveis a fracéo
soro do latex de H. speciosa produziu eventos de hemorragia e coagulacdo por
periodos de 30 segundos, e dois minutos durante um periodo de cinco minutos, que
classificam essa solugdo como levemente irritante (Tabela 3). Além disso, a solugéo
de controle negativo (NaCl 0,9%) ndo produziu resposta visual durante o periodo de
cinco minutos e o controle positivo (NaOH 0,1%) produziu uma severa, hemorragia
instantanea, que aumentou em cinco minutos, classificando esta solugdo como

severamente irritante.

Tabela 1. Valores médios experimentais em triplicata e classificacdo da fracdo
aguosa do latex de H. speciosa de acordo com Luepke.

Substancia teste Média + SD Classificacéo
Controlenegativo (NaCl) 00 Né&oirritante
Controlepositivo (NaOH) 155+ 3.44 Severamenteirritante
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Fracdo aquosa do latex de H.

speciosa 25+151 Levemente irritante

Considerando que o latex geralmente € uma substancia adstringente
associada a defesa das plantas, esse potencial levemente irritante diferencia o latex
de H. speciosa do latex produzido por outras lactiferas (COSTA, 2020). Na literatura
consta que espécies como a Euphorbiamilli, Euphorbiapulcherrima (bico de
papagaio) tem potencial altamente irritante na sua composicdo do latex
(SANTUCCIET al., 1985). Ao contrario, de espécies como
Caricacandamarcensisque ndo possui potencial irritante, além de possuir potencial
cicatrizante (LEMOS et al., 2011).

Consideracgfes Finais

|

Os resultados obtidos até o momento dasugerem que o latex de H. speciosa
possui um leve potencial irritante. A quantificagdo desse potencial irritante seria
verificada pelo método da CAM-TBS, porém essa andlise nédo foi realizada devido as
restricdbes para realizacaoatividades experimentais no laboratério por causa da
pandemia do COVID-19. Esses resultados sdo importantes para determinar se o
latex de H. speciosa pode causar riscos a salde dos seus usuarios.
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AVALIACAO FISICO-QUIMICA DA PHYSALIS SUBMETIDA A
DIFERENTES DOSES DE RADIACAO UV-C
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José de Campos’ (PQ).
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Resumo: O fruto Physalis é considerado exético e é pertencente a familia Solanaceae, originario da
Amazonia e dos Andes. No Brasil, a physalis € mais popular no Norte e Nordeste, mas ja se encontra
esse fruto nos supermercados dos estados de S&o Paulo e Rio de Janeiro. Uma tecnologia importante
utilizada para manutencdo da qualidade de frutos em pds-colheita é o uso da Radiacdo UV-C. Com
iSso 0 objetivo do presente trabalho foi avaliar o efeito da radiacdo UV-C na conservacao pos-colheita
da physalis, provenientes da regido de Goiania/GO, verificando suas caracteristicas fisico-quimicas.
Foram utilizadas frutas de physalis (Physalis peruviana L.), provenientes do pomar experimental da
Escola de Agronomia da Universidade Federal de Goias. Utilizou-se o delineamento inteiramente
casualizado, em esquema fatorial duplo 3x6. As avaliacdes foram realizadas a cada 2 dias, em um
periodo de 10 dias. Diante dos resultados, pode-se concluir que todos os parametros analisados
seguiram seus padrdes em relacdo ao amadurecimento da physalis, principalmente em relacdo aos
dias, constatando armazenamento adequado até o 10° dia. Em relacdo as doses aplicadas, os
tratamentos 2,26 e 1,13 kJ m? apresentaram melhores comportamentos para a firmeza de casca e
acidez titulavel, respectivamente, evidenciando resultado positivo da radiagdo UV-C no

armazenamento das physalis.

Palavras-chave: Armazenamento. Pés-colheita. Firmeza. Acidez Total.

Introducéo

O fruto Physalis é considerado exotico e é pertencente a familia

Solanaceae, originario da Amazoénia e dos Andes. No Brasil, a physalis € mais popular
no Norte e Nordeste, mas ja se encontra esse fruto nos supermercados dos estados
de S&o Paulo e Rio de Janeiro (ROCKENBACH et al., 2008).
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A planta da physalis é considerada arbustiva e rustica, que pode chegar até
dois metros de altura. O seu fruto é uma baga carnosa, em forma globosa, e
desenvolve-se dentro de um calice formado por cinco sépalas, este em sua fase de
amadurecimento apresenta coloragao alaranjada, com diametro que oscila entre 1,25
cm e 2,50 cm. (CHAVES et al., 2005).

Na maioria dos paises essa fruta é cultivada em quintais, para consumo
direto. Além disso, a physalis pode ser utilizada como ingrediente em alguns
aperitivos, sobremesas, conservas entre outros. Mais um uso da physalis é destacado
para o ramo medicinal, sendo usada na medicina popular como anticancerigeno,
antibacteriano, antipirético entre alguns outros como também de malaria, asma,
hepatite, dermatite e reumatismo (ROCKENBACH et al., 2008).

Quando se fala do manejo pos-colheita de physalis, 0 armazenamento é
um de seus fatores limitantes pelo fato deste fruto chegar no final do periodo de
maturacdo com uma marcante elevacdo na taxa de respiracdo. E como a physalis
possui um periodo de colheita extenso isso dificulta seu manejo interferindo no
processo de armazenamento, transporte e vida uatil pés-colheita (ALVARADO et al.,
2004). Mas como uma alternativa viavel para a manutencao da qualidade pds-colheita,
de qualquer fruto, é utilizada a refrigeracdo no armazenamento destes (BRACKMANN
et al., 2010).

O uso da radiacdo UV-C também é uma alternativa para a manutencao da
gualidade pos-colheita de frutos. De acordo com Daiuto et al (2013), o uso da radiacao
UV-C é um método que auxilia na qualidade pds-colheita pelo fato de resultar em uma
desinfeccédo superficial do fruto levando a uma reducdo do crescimento microbiano.
Ela também atrasa o amolecimento dos frutos (STEVENS et al, 2004).

Diante disso, o0 objetivo do presente trabalho foi avaliar o efeito da radiacéo
UV-C na conservacdo poés-colheita da physalis, provenientes da regido de

Goiania/GO, verificando suas caracteristicas fisico-quimicas.
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Material e Métodos

Foram utilizadas physalis (Physalis peruviana L.), provenientes do pomar
experimental da Escola de Agronomia da Universidade Federal de Goias — Campus
Samambaia em Goiania/GO, com altitude de 749m, longitude 49°15’14” O, latitude
16°40°43” S, sendo colhidos no ponto de maturacao fisiolégica, ou seja, quando
apresentaram coloracdo amarelada e com o calice completamente seco. ApGs a
colheita, os frutos foram transportados ao Laboratério de Pés-Colheita do curso de
Engenharia Agricola, pertencente ao Campus Central - CET da Universidade Estadual
de Goias (UEG), Anapolis/GO, aonde foram selecionados quanto ao tamanho e
defeitos, visando uniformizar o lote.

No experimento foi utilizado o delineamento inteiramente casualizado, em
esquema fatorial duplo 3x6 (doses de radiacdo UV-C x dias de analise), com 3
repeticbes em cada dia de analise, sendo 3 doses de radiacao (0,00; 1,13 e 2,26 kJ
m-?), obtidas por 0, 2 e 4 minutos de exposicdo, respectivamente, e aplicados no
interior do aparelho (Irradiador Ultravioleta C) recebendo irradiacao (254 nm) em todas
as faces. As avaliacfes foram realizadas a cada 2 dias, em periodo de 10 dias (0, 2,
4, 6, 8 e 10 dias), sendo o armazenamento procedido em incubadora B.O.D
(Biochemical Oxygen Demand), a 5+1°C e 63t5%UR. Apo0s a radiacao, os frutos, de
cada tratamento, foram colocados em embalagens de polietileno de baixa densidade
(PEBD), sendo acondicionados 9 physalis por embalagem, no mesmo dia da
instalacdo do experimento (10 de setembro de 2019).

As analises fisico-quimicas realizadas foram: perda de massa, pH, sélidos
soluveis, acidez titulavel e firmeza de casca e polpa.

Para a determinacdo da perda de massa os frutos foram pesados em todos
os dias de analise, na balanca de precisdo Gehaka BG400, logo para a obtencédo do

percentual de perda diaria, os dados foram submetidos a Equacéo (1):
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PM (%) = &2+ 100 (1)
Em que:

PM = perda de massa (%);
Mi = massa inicial do fruto (Q);
Mj = massa do fruto no periodo subsequente a Mi (g);

A determinagéo do pH e dos sdlidos soluveis foram realizados da seguinte
maneira: os frutos de cada amostra foram submetidos a maceracdo por meio de
cadinho e pistilo e em seguida para os solidos solaveis, com o auxilio de uma pipeta,
foi procedido a leitura no refratbmetro mini digital Reichert, em °Brix, das amostras. E
0 pH obteve-se por meio do aparelho pHmetro portatil modelo K39 — 0014P da marca
Kasvi.

A acidez titulavel, expressa em porcentagem de &cido citrico, foi determinada
através da titulacdo de 5 g de polpa homogeneizada e diluida, com agua destilada,
até completar o volume de 100 mL, por meio da solucéao padronizada de hidroxido de
s6dio a 0,1 mol L, tendo como indicador a fenolftaleina 1%.

A medicdo da firmeza de casca e polpa foi realizada com o uso do aparelho
Texture Analyser CT3 (Brookfield), na velocidade de penetracéo de 7 mm s* a uma
profundidade de 5 mm e os valores foram expressos em centiNewton (cN).

Os dados originados das analises dos frutos foram submetidos a analise de variancia
(P<0,05) e, quando significativos, foi feita a anadlise de Regressao. Para as analises
estatisticas foi utilizado o Software SISVAR 5.6.

Resultados e Discussao

Para a andlise de perda de massa néo foi observada interacao significativa
entre as doses de radiacdo UV-C e dias de andlise, sendo constatado somente

significancia do fator dias. Na Figura 1 pode-se observar que conforme os dias de
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armazenamento foram passando a perda de massa foi aumentando. Isso foi relatado
por Daiuto (2013), em um estudo com abacates, em que apresentaram crescente
perda de massa, principalmente, para o tempo de 5 min de radiacdo UV-C e no 9° dia
de armazenamento.

0,30

y = 0,0214x - 0,0118
R: =(,9857 .

Perda de Massa

Dias de Analise

FIGURA 1 Perda de massa (%) da physalis irradiada com UV-C e armazenada ao
longo de 10 dias. UEG, Anapolis, 2020.

Em relacéo as analises de pH e Solidos Soluveis, ambas tiveram 0 mesmo
comportamento, apresentando significancia somente para o fator isolado dias. Na
Figura 2 é notavel que o pH da physalis aumentou com o tempo decorrido de
armazenamento. E na Figura 3 € perceptivel um comportamento semelhante, onde
com o passar dos dias, se nota aumento em relacdo aos solidos solaveis. O
comportamento observado na analise de pH foi o mesmo constatado por Rodrigues
etal. (2014), em um estudo com physalis, onde suas médias também ficaram em torno
de 3,46%0,14, considerando que de acordo com as nhormas do Instituto Colombiano

de Normas Técnicas (ICONTEC) esta dentro do padrdo de comercializacéo.
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Segundo Oliveira et al. (2011), o teor de solidos soluveis esta diretamente
ligado a qualidade do fruto, e, portanto, em seu estudo foi obtido para a physalis o
valor de 12°Brix, um valor proximo ao que foi encontrado por Rodrigues et al. (2013)
e abaixo das médias encontradas neste presente trabalho (18+1°Brix).
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FIGURA 2 Potencial hidrogenionico (pH) da physalis irradiada com UV-C e
armazenada ao longo de 10 dias. UEG, Anapolis, 2020.
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FIGURA 3 Sdlidos Soluveis (°Brix) da physalis irradiada com UV-C e armazenada ao

longo de 10 dias. UEG, Anapolis, 2020.

A firmeza de polpa, apresentou significancia para os fatores isolados dias
e doses, onde mostra que, com o decorrer do armazenamento, a firmeza da polpa do
fruto physalis foi diminuindo (Figura 4A). E em relacdo a dose, Figura 4B, observa-se

que a dose de 1,13 kJ m? apresentou menor firmeza de polpa em relagéo as demais.

@
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v =0,3423x" - 4,9798x + 56,294
R*=0,7504

w
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FIGURA 4 Firmeza de Polpa (cN) da physalis ao longo de 10 dias de armazenamento
(A) e em relacéo as doses de radiacao UV-C (B). UEG, Anéapolis, 2020.

Na firmeza de casca, Figura 5, é evidente que nas doses de radiacdo a
firmeza de casca teve decaimento em relacdo aos dias, até o 6° dia, com posterior
manutencdo e/ou ligeiro aumento. Dando destaque a dose de 2,26 kJ m™ por

apresentar a maior manutencdo ao longo do armazenamento.
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FIGURA 5 Firmeza de Casca (cN) da physalis submetida a diferentes doses de

radiacdo UV-C ao longo de 10 dias de armazenamento. UEG, Anapolis, 2020.

Segundo Rodrigues et al. (2014), a firmeza nao estd somente ligada a
estrutura e a composicao das paredes celulares, mas também a manutencéo de sua
integridade. Logo a reducédo na firmeza ja era esperada devido ao amadurecimento
do fruto. O que também foi constatado por Sanches et al. (2015), em seu estudo
realizado com tangerinas.

Em relacdo a acidez titulavel (Figura 6), foi evidenciado resultados
significativos na interacdo entre as doses de radiacdo UV-C e dias de analise. Sendo
assim, a dose de 1,13 kJ mfoi a que obteve maior destaque por ter proporcionado
maiores teores na acidez titulavel ao final do experimento, diferindo do resultado do
controle que tendeu a diminuir até o 10° dia. As médias encontradas foram proximas
do estudo realizado por Oliveira (2016), com physalis, em que afirma que os valores
meédios encontrados (1,25+0,03% acido citrico) se encontram dentro dos referidos nas

literaturas.
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FIGURA 6 Acidez Titulavel (% acido citrico) da physalis submetida a diferentes doses
de radiacao UV-C ao longo de 10 dias de armazenamento. UEG, Anapolis, 2020.

Consideracfes Finais

Diante dos resultados, pode-se concluir que todos os parametros
analisados seguiram seus padrées em relacdo ao amadurecimento da physalis,
principalmente em relacéo aos dias, constatando armazenamento adequado até o 10°
dia.

Em relagdo as doses aplicadas, os tratamentos 2,26 e 1,13 kJ m?
apresentaram melhores comportamentos para a firmeza de casca e acidez titulavel,
respectivamente, evidenciando resultado positivo da radiaggo UV-C no

armazenamento das physalis.
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Resumo: O Brasil estd entre os maiores exportadores de carne, uma atividade bastante importante
para a economia do pais. Logo, as indUstrias criam estratégias para tentar melhorar os seus
procedimentos, buscando uma melhora econémica e sanitaria dos produtos. O processo de esfola,
por exemplo, se define como a retirada da pele e anexos do animal, sendo uma importante etapa do
fluxograma industrial. A esfola € um processo manual que pode gerar bastante contaminagédo cruzada
se feita de forma inadequada. Poucos frigorificos utilizam esfola mecanizada, no intuito de minimizar
as contaminacdes geradas no processo. Este trabalho objetiva avaliar a contaminag¢é@o microbioldgica
da carcaca oriunda da esfola mecanizada, realizando coletas em carcagcas antes e apés esfola
automética com a utilizacdo de Tail Puller, equipamento usado na segunda etapa da esfola sendo
responsavel pela retirada do couro da regido lombar. Foram coletadas amostras de swabs de
superficie na regido da ocluséo do reto, antes e depois da esfola de 30 carcacas, para contagem de
Enterobactérias, Bactérias acido-laticas e Contagem de microrganismos mesdfilos aerobios. Os
resultados encontrados indicaram que a contagem de microrganismos mesofilos aerébios viaveis
estavam acima do padrdo utilizado e a contagem de enterobactérias permaneceu dentro de um

padrao aceitavel.

Palavras-chave: Carne. Seguranca do alimento. Vida de prateleira.
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Segundo Silva (1997), a microbiota da carcaca bovina depende das
condicbes em que os animais foram criados, abatidos e processados. Como fatores
relevantes que podem interferir na qualidade microbiolégica da carne citam-se a
higiene do animal antes do abate, as condi¢cdes higiénicas nos abatedouros e
durante o processamento, tempo de exposicdo a temperatura ambiente, as
condicbes de estocagem e distribuicdo nos locais de comercializacdo. Conforme
Roca e Serrano (1995), a contaminagdo da carne por outros microrganismos pode
ocorrer por contato com a pele, pélos, patas, conteido gastrintestinal, leite do Ubere,
equipamentos, agua utilizada para lavagem das carcacas, o ar dos locais de abate e
armazenamento.

A esfola abrange a etapa de remocéo da pele do animal e seus anexos,
podendo ser um processo realizado manualmente pelos colaboradores ou
mecanizado. Durante a realizacdo do procedimento é feita a oclusdo do reto e do
esb6fago. A etapa da esfola apresenta importancia para definir a intensidade e
natureza da contaminacdo das carnes (BONESI e SANTANA, 2008).

A familia Enterobactereacea possui bactérias anaerdbias facultativas e
guimioorganotroficas, podendo possuir o metabolismo aerdbico ou fermentativo.
Grande parte das espécies se desenvolve bem a temperatura de 37°C, mas
algumas possuem temperatura 6tima entre 25 e 30°C (FELIPE, 2008). Conforme
Brenner (1992), os principais géneros da familia Enterobacteriaceae apontados
como deteriorantes de carne e produtos carneos sao Citrobacter, Enterobacter,
Hafnia, Klebsiella, Kluyvera, Proteus, Providéncia,Serratia, Escherichia e Yersinia. A
presenca de enterobactérias pode ser utilizada como indicador para possivel
contaminacdo fecal decorrente de inadequado processamento ou contaminacao
pos-processamento (TORNADIJO et al., 2001).

Conforme Gandra (2011), os microrganismos definidos como aerdbios
mesofilos sdo aqueles que conseguem se multiplicar em temperaturas que variam

de 5 a 45°C e possui temperatura 6tima de crescimento entre 35 e 37°C em
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condicbes de aerobiose. A contagem de microrganismos aerobios mesofilos em
produtos tem sido bastante utilizada como indicadores microbiol6gicos de qualidade
sanitaria em alimentos (NERO et al, 2000; ICMSF, 2005). O Staphylococcus sp. €
um importante componente da microbiota da pele dos animais (ICMSF, 1980).

As bactérias laticas sdo gram-positivas, ndo formadoras de esporos,
estritamente fermentativas produzindo acido lactico como principal produto final. Nao
possuem citocromo e sdo anaerdbicos naturais, mas toleram o oxigénio, chamadas
de microaerdfilas (LYHS, 2002). Os géneros Carnobacterium, Lactobacillus e
Leuconostoc de bactérias laticas se destacam por serem considerados importantes
deteriorantes da carne crua refrigerada (LABADIE, 1999 apud FELIPE, 2008).

Como medidas de prevencdo da contaminacdo de processos e de
colaboradores para o produto é importante ressaltar a implantagdo dos Programas
de Autocontrole (PAC). Conforme Felix (2020), os PAC apresenta importancia para o
controle do processo de elaboracédo do produto, visto que realizam monitoramentos
e verificacdes de todos os pontos passiveis de originar contaminacdo na matéria-
prima ou produto acabado, sendo possivel prevenir e corrigir desvios que possuem
potencial para gerar contaminacao.

Diante disso, o presente trabalho teve como objetivo avaliar a contaminacgao
microbiologica da carcaca oriunda da esfola mecanizada, realizando coletas em
carcacgas na linha de abate antes e apés esfola automatica com a utilizacao de Tail
Puller, equipamento usado na segunda etapa da esfola sendo responsavel pela
retirada do couro da regido lombar, para fazer analises microbiologicas de
enterobactérias, bactérias acido-laticas e mesofilos aerdbios estritos e facultativos

viaveis das amostras.

Material e Métodos
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O experimento foi realizado em um abatedouro frigorifico de grande porte,
sob regime de Inspecdo Federal, seguindo o fluxograma que € proposto pelo
Ministério da Agricultura Pecuaria e Abastecimento — MAPA (BRASIL, 2017), com
capacidade de matanca de 800 a 1000 animais/dia e sendo localizado no Estado de
Goias. A planta frigorifica faz a utilizacdo de equipamentos que realizam a esfola de
forma automéatica. Os equipamentos desse processo sdo denominados pullers,
utilizados em trés diferentes etapas na linha de esfola. O Tail puller € o equipamento
usado na segunda etapa, sendo responsavel pela retirada do couro da regido
lombar. Foram coletadas amostras de swab de superficie de carcaca antes e apos a
etapa de esfola com a utilizacdo do Tail puller.

A escolha das carcacas aconteceu de forma aleatéria durante os dois turnos
de trabalho. Ao todo foram coletadas e analisadas 30 carcacgas, 2 carcagas por dia,
durante 15 dias, onde foram coletados swabs de superficie na regido da oclusédo do
reto, utilizando-se swab esponjas, delimitador de espaco e agua peptonada.
Realizou-se as coletas em carcacas quentes antes da esfola e no Ponto Critico de
Controle (PCC 1B) e ap06s a esfola.

A coleta das amostras realizou-se pelo método swab test da Association
Official Analytical Chemists, por meio de friccdo da esponja esterilizada, umedecida
em solucdo de agua peptonada 0,1%, na superficie da carcaca com o auxilio de
gabarito em 100 cm?2. As amostras coletadas foram transportadas sob refrigeracao
para um laboratério credenciado de Controle de Qualidade para contagem de
microrganismos mesofilicos aerébios, contagem de enterobactérias e bactérias
acido laticas e analisadas de acordo com os padrdes legais vigente.

Para os resultados finais do projeto realizou-se a analise estatistica
descritiva dos dados obtidos. Para a analise das Enterobacteriacea usou como
padrao a Instrucdo Normativa n°® 60 de 2018 do MAPA e para a Contagem de
Mesofilos Aerdbios Estritos e Facultativos Viaveis Totais usou o Memorando n° 6 de
2018 do MAPA. Em ambos os casos utilizou-se um plano de 3 classes, para

resultados menores que m (3,2x10 UFC/ cm?), sendo estes aceitaveis; entre m e M
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(3,2 x10* e 3,2x102 UFC/ cm?), considerados valores intermediarios, e acima de M

(maior que 3,2x102 UFC/ cm?), sendo estes valores considerados inaceitaveis.

Resultados e Discusséao

Os resultados da Contagem de Mesofilos Aerdbios Estritos e Facultativos
Viaveis antes e apoés a esfola pelo Tail puller (Tabela 1) mostraram que ocorreu uma
reducdo das bactérias em 23 carcacas (76,66%), porém comparando os dados
obtidos apés a esfola, com o Memorando n°® 6 do MAPA os valores ainda se
apresentaram acima do padrao utilizado. Apos a realizacdo da esfola e conforme os
valores de utilizados como referéncia, 15 carcacas (50%) estdo com os valores
acima de 3,2x102 UFC/ cm?, ou seja, € um resultado inaceitavel e indica falta de
controle do processo com necessidade de adequagfes. Outras 15 carcacas (50%)
apresentaram resultados intermediario entre 3,2x10! e 3,2x102 UFC/ cm?, assim, &
um resultado intermediario e indica que existe uma tendéncia ao desvio do
processo. Desse modo, os valores obtidos ainda estdo altos e indicam a
necessidade de revisdo do processo e melhores condicfes higienico sanitérias, ja
que foi utilizado um padrdo bastante rigorozo em relacdo a contagem total de

microrganismos mesofilicos.

Tabela 1: Classificacdo e frequéncia absoluta e relativa de microrganismos Mesofilos

Aerdbios Estritos e Facultativos Viaveis, apés a esfola.

Frequéncia absoluta Frequéncia relativa
Aceitavel (< m) 0/30 0,0%
Intermediario (m e M) 15/30 50%
Inaceitavel (> M) 15/30 50%
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Franca Filho (2005) em seu experimento com contagem de microrganismos
mesofilicos em carcacas quentes, utilizou como padrdo microbiolégico a contagem
>10° como inaceitavel devido a ocorréncia de mas condigdes higienicas. Se no
presente experimento o padréo considerado fosse semelhante ao de Franca (2005),
teriamos 100% dos resultados dentro do padréo.

Segundo Bonesi e Santana (2008), deve-se observar as etapas do
transporte até a fase final de lavagem da carcaca numa sala de abate e reduzir ou
eliminar as contamina¢cdes microbianas proporcionam melhorias na qualidade e
seguranca dos produtos.

Os resultados obtidos pouco se assemelha com os do trabalho de Franca
Filho (2005), que em 13 repeticBes para contagem de meséfilos observou-se que em
4 repeticdes (30,7%) os resultados encontraram acima de 3,2x102 UFC/cm? e em 4
repeticdes (30,7%) encontrou valores entre 3,2 x10! e 3,2x102 UFC/ cmz2.

Os valores dos resultados das analise de Enterobactérias antes e apos a
esfola (Tabela 2) mostraram que obteve uma melhora em 19 carcacas (63,33%) e
comparando com a IN n°® 60 do MAPA observa-se que os dados estdo dentro dos

padrdes aceitaveis.

Tabela 2: Classificacao e frequéncia absoluta e relativa de Enterobacteriacea, apés a

esfola.
Frequéncia absoluta Frequéncia relativa
Aceitavel (< m) 29/30 96,66%
Intermediario (m e M) 0/30 0,0%
Inaceitavel (> M) 1/30 3,34%

Conforme expresso na Tabela 2, 29 carcacas (96,66%) apresentaram
valores menores que 3,2x10 UFC/ cm?, isso significa que estdo dentro do padréo
aceitavel e que o processo esta sob controle. Apenas 1 carcaca (3,34%) apresentou

valor acima de 3,2x102 UFC/ cm?, ou seja, € um resultado inaceitavel e indica falta
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de controle do processo. Vale ressaltar que a maioria das enterobactérias sao

consideradas patogénicas, causando problemas de saude publica. Conclui-se que o
produto esta apto para consumo, Visto que passou por um processo que reduziu a
carga bacteriana e esta dentro do padrao.

O valor acima de 3,2x102 UFC/cm?, resultado considerado inaceitavel, em 1
das 30 carcacas analisadas pode ter ocorrido devido a falhas na higiene do animal
antes do abate, as condi¢cdes higiénicas durante o processamento e tempo de
exposicdo a temperatura ambiente, esta informacdo pode ser corroborada com o
autor SILVA (1997).

Os resultados encontrados no presente trabalho se assemelham aos do
trabalho realizado por Elmi Filho (2020), em que 92,86% das amostras coletadas
apresentaram valor menor que m (<3,2x10 UFC/cm?), sendo considerados
aceitaveis conforme a IN 60 do MAPA.

No trabalho realizado por Felix (2020), os resultados obtidos para contagem
de Enterobactérias encontratam aceitaveis conforme a IN 60 do MAPA. O trabalho
obteve 100% das amostras consideradas aceitaveis e apresentou na contagem total
a média de 1,47 UFC/cm2.

Para as bactérias laticas ndo existe um padrao legal vigente, mas observou-
se uma reducdo da contagem de bactérias laticas apos a esfola em 18 carcacas
(60%), em 8 carcacas (26,66%) nado teve variagcdo na contagem no antes e apoés a
esfola e em 4 carcacas (13,34%) observou-se uma aumento na contagem apos a

esfola.

Consideracgdes Finais

ApoOs a exposicdo dos dados nota-se a importancia de realizar mais

treinamentos com a equipe do frigorifico para que se melhore os valores obtidos. A
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esfola automatica é um equipamento novo e precisa que se tenha mais testes e

adaptacdes para avalia-lo, visto que é um equipamento que apresenta alto custo.
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Caracterizacéo de niveis de néo linearidades em sistemas dinamicos:

Aplicacéo no sistema dinamico de Duffing.
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Resumo: Neste trabalho foi serd implementado o sistema dindmico de Duffing, por ser um sistema
dindmico de um grau de liberdade que permite a representacdo da forca ndo linear como uma
perturbacdo do sistema conservativo. Visando identificar a ocorréncia e evolucdo do nivel de néo
linearidade. A metodologia utilizada foi baseada em extensa pesquisa bibliografica, a partir de artigos
de revistas cientificas especializadas e livros; a partir do desenvolvimento do trabalho se desenvolveu
rotinas e processos computacionais visando obter as respostas dindmicas do sistema bem como avaliar
a evolugéo do fendmeno de nédo linearidade imposto ao sistema. A partir das simulagdes numéricas
realizadas constataram-se as respostas temporais bem como alguns dos fatores que mais influenciam
o efeito ndo linear. De acordo com os resultados obtidos foi possivel observar que o sistema dindmico
simulado € um modelo fisico muito rico para representar e incorporar diversas propriedades fisicas e
matematicas, em particular, a incorporacdo do fenébmeno ndo linear a partir da incorporagcdo da

excitacao nao linear.

Palavras-chave: Sistema Din&mico. N&o linearidade. Equacdes Diferenciais. Oscilador de Duffing.

Newmark.

Introduc&o

Durante as etapas de investigacdo dinamica de sistemas mecanicos
envolvendo a concepcéo, projeto, analise e teste pressupde aplicacdo de

procedimentos de modelagem matemética e implementacdo computacional para
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predizer os niveis de vibracdes nestes sistemas. Diante disso, os trabalhos de Duvaut
e Lions (1972) , Jiang, Pierre e Shaw (2005), Ohayon (2006) dentre outros que tratam
do estudo de vibracbes em sistemas mecanicos visam considerar muitas vezes 0s
sistemas mecanicos somente em comportamento linear, de forma a delimitar regides
de operacao para os sistemas de forma que os efeitos das vibracdes mecanicas néao
sejam suficientemente elevado a fim de produzir nestes sistemas os efeitos néo
lineares.

Apesar de existirem trabalhos dedicados ao estudo de vibracdes em sistemas
mecanicos deve-se levar em consideracdo que a tendéncia cada vez maior de
utilizacdo de estruturas mais extensas e leves e do aumento consideravel da
velocidade de operacdo das maquinas e equipamentos, agravam sobremaneira 0s
problemas de vibracédo e ruido, de forma observar o surgimento de fenémenos que
nao obedecem a uma relacédo linear entre os fatores de causa e efeito, delineando a
ocorréncia dos fendmenos nao lineares, neste caso pode-se mencionar o trabalho de
Lima et al. (2015).

Nestas situagdes, os fendmenos néo lineares que sao, muitas vezes, correntes
nestes sistemas, sendo o comportamento linear de tal sorte, uma exce¢ao (GERGES,
2013; LIMA et al. 2015). Além disso, a caracteristica potencialmente imprevisivel de
um sistema dindmico nao linear pode leva-lo com mais facilidade a uma falha
catastréfica (Castillo & Cruchaga, 2012). Por exemplo, na indUstria aeronautica, 0s
movimentos nao lineares podem ter graves consequéncias sobre a vida util de
componentes estruturais como fuselagens e asas. Ja no setor automobilistico, os
sistemas de freio e suspensdo do motor possuem inerentemente um comportamento
nao linear. Diante disso, uma das diretrizes desse trabalho consiste na consideracao
do efeito nédo linear no sistema mecanico de Duffing.

Nesse sentido, as néo linearidades podem apresentar-se sob diversas formas
em um sistema dinamico, por exemplo elas podem ter origem geométrica, no

comportamento do material, podem estar associadas a presenca de esforcos nao

REALIZACAO

PRP PRE : :
Pr()-Reutor-g%E Prd-ggimria de Pro-éietitorg de 3 Universidade
~ohd s SqUISa @ Xtensao e i4
Graduagi0 pgs.Graduagso Assuntos Estudantis Estadual de Goias



VI Congresso de Ensino, l 4 !
Pesquisa e Extensdo da UEG l J

lineares, ou ainda, devido as condi¢Bes de contorno mecéanicas e a juncao entre as
pecas de uma estrutura. Assim, no que diz respeito as nédo linearidades geométricas,
elas estdo associadas ao movimento do sistema, podendo ser causadas por grandes
deslocamentos e rotacdes (Savi, 2006), podendo ser caracterizadas de natureza local
ou global. Nos dois casos, o comportamento néo linear pode se manifestar como
resultado do deslocamento aplicado.

Por outro lado, as nao linearidades locais aparecem em pontos particulares de
uma estrutura e a relacao entre o esforco e o deslocamento € normalmente modelada
por um polinémio de ordem dois ou trés. Um exemplo classico é o oscilador de Duffing
ilustrado na Fig. 1. Neste sistema de um grau de liberdade, o termo néo linear esta
associado a uma rigidez que assume comportamento linear para pequenos

deslocamentos e nao linear a medida que os deslocamentos aumentam (Savi, 2006).

Joy =% ’—> x(1)

— 1 ()

k

B
1
b

Figura 1 — llustracdo de um sistema de um grau de liberdade com a presenca de forca restauradora nao
linear (adaptado de Savi (2006)).

mi(t) + bx(t) + kx(t) + kyx3(t) = f(¢) (1)

g//ﬁ

Diante disso, este trabalho visa implementar rotinas computacionais e realizar
simulacdes numéricas de sistemas dinAmicos nao lineares, utilizando técnicas de
perturbacao para o tratamento do efeito ndo linear do sistema e método de resolucéo
das equacdes de estado via método de Newmark, tendo como foco a caracterizacao
da evolucao do nivel de néo linearidade incorporada ao sistema mecanico a partir da

evolucao (crescente/decrescente) do fator de néo linearidade cubica associada.
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Material e Métodos

A metodologia, inicialmente, perpassa por uma extensa pesquisa bibliografica
a partir, especialmente, em artigos cientificos, para a apropriacdo dos conhecimentos
ja disponibilizados nas literaturas especializadas (MENDONCA, et al, 2003). Visando
dotar, paulatinamente o discente de iniciacao cientifica dos conhecimentos basicos e
recentes sobre o tema abordado (SEVERINO, 2007).

Neste plano sera implementado o sistema dinamico denominado oscilador de
Duffing ilustrado na Fig. 1 por ser um sistema dindmico de um grau de liberdade que
permite a representacdo da forca ndo linear como uma perturbacdo do sistema
conservativo (SAVI, 2006). Ele verifica a equagdo do movimento (1), onde K
representa a rigidez néo linear.

Para a implementacéo das rotinas e procedimentos foi utilizado o ambiente de
programacao Matlab®, para a obtencéo das respostas do sistema dinamico simulado,

equacéo (1), foi utilizado o método de Newmark.

Resultados e Discussao

Na Fig. 2 estdo os resultados das simulagbes da Equacao (1) ilustrando o
movimento do sistema de Duffing representado na Figura 1, considerando o0s
pardmetros de massa (m), coeficiente de amortecimento (b), rigidez linear (k) e
amplitude de excitacdo externa (A) iguais a m=1 [kg], b = 0.1 [N.m], k = 1 [N/m] e
A = 2 [N], respectivamente e, diferentes valores para a rigidez nao linear.

Considerando, ainda, a excitacdo externa € expressa por: f(t) = A cos (rmt).
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Figura 2 Deslocamento, velocidades e diagrama de causa e efeito ilustrando a identificacdo do efeito
nao linear em diferentes valores de rigidez nao linear: (a-c) kn = 10; (d-f) kn =100; (g-i) kn =1000;
(j-) kn =100.000.

Nas simulacBes acima, houve variacdes na rigidez nao linear, sendo possivel
observar maior influencia do efeito nédo linear a partir do aumento do fator de rigidez
nao linear.

A observar a Figura 2 (c, f, i, I) consta-se que as simulacfes realizadas trata-se
de simulacdes em cenarios puramente sob efeito do fenémeno néao linear, kn ndo nulo.
Entretanto é possivel observar a partir destas figuras a evolucao do efeito nao linear
sob o sistema mecéanico, bem como o efeito que o fendémeno néo linear influencia nas

respostas (deslocamento e velocidade) do sistema, Figura 2 (a, b, d, e, g, h, |, k).
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Considerac0des Finais

A partir das simulacdes numeéricas realizadas observa-se que 0 sistema

7

dindmico simulado é um modelo fisico muito rico para representar e incorporar
diversas propriedades fisicas e matematicas, em particular, a incorporacdo do
fenbmeno nao linear a partir da incorporagéo da excitagdo néo linear.

Por meio da simulacéo observa-se que a medida que o fator de nao linear evolui
€ possivel identificar a evolugdo do efeito ndo linear sobre o sistema dinamico.
Contudo, néo foi possivel caracterizar a evolugéo do efeito nao linear.

Nesse sentido, em trabalho futuro espera-se atacar o problema de
caracterizacao do efeito ndo linear visando identificar sua influencia no sistema a partir
da analise espectral advindas das respostas do sistema. Com isso, espera-se
estabelecer uma técnica de identificacdo e caracterizacdo de ndo linearidade em

sistemas mecanicos nao lineares de um ou mais graus de liberdade.
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Resumo

Nanoparticulas de 6xido de ferro sdo promissores materiais no desenvolvimento de produtos para
saude. Dentre suas potencialidades destacam-se estudos para transporte de farmacos, liberagéo de
farmacos e imagem por ressonancia magnética. Em aplicagdes bioldgicas é necessario evitar que as
preparagdes nanoparticuladas sedimentem e percam a homogeneidade. Para tanto, dispersdes
coloidais estaveis podem ser preparadas por meio de funcionalizacdo das nanoparticulas. Neste
contexto, este trabalho realizara funcionalizagdes e preparos de nanoparticulas de 6xido de ferro,
com acidos a-hidroxicarboxilicos. Para a caracterizacdo dos materiais sintetizados pretende-se
utilizar, espectroscopia vibracional de absorgéo na regido do infravermelho (IV); espectroscopia de
absorgéo atdbmica (AAS); concentragdo de hidrogénio (pH); microscopia eletrbnica de transmisséo
(TEM); difragdo de raiosX (XRD) e Medidas de magnetizacdo SQUID. As referidas técnicas
fornecerao informagbes para compreender as propriedades morfolégicas, estruturais e magnéticas.
Com a intengao determinar a estabilidade coloidal dessas nanoparticulas funcionalizadas, serao
realizadas anadlises de Potencial Zeta. Durante as sinteses espera-se obter a formacgdo das
nanoparticulas de 6xido de ferro, magnetita (FesOs) ou maghemita (Fe.Os), e observar o efeito de
acidos a-hidroxicarboxilicos na estabilidade coloidal destes Oxidos, visando futuros usos
biotecnolégicos.

Palavras-chave: Nanoparticulas. Oxido de ferro. Estabilidade coloidal. Uso biotecnoldgico.
Introducgao

As nanoparticulas magnéticas (NPMs) sdo materiais granulados, de ordem

nanométricas (10° m), que variam em suas propriedades quimicas e fisicas. Essas
propriedades dependem do tamanho, morfologia e estrutura cristalina
(FRANCISQUINI; SCHOENMAKER; SOUZA, 2014).

As determinagdes das caracteristicas  morfologicas, estruturais,
estequiométricas e magnéticas desses materiais sdo a maior dificuldade na
obtengcdo de nanoparticulas. Diante disso, as sinteses quimicas em solugao sao
mais simples e eficientes, possuem controle de tamanho e forma das nanoparticulas

(ALVES, 2007). Dentre as nanoparticulas magnéticas mais utilizadas temos o éxido

REALIZACAD

PRP PRE x z
PI‘IfA-HEI[EII‘isII!IE Pro-Reitoria de Pri-Reitoria de (z UHWEFSIdadE

Pesquisa e Extensdo e i
Graduaio  pgs Graduagao Assuntos Estudantis Estadual de Goias



VIl Congresso de Ensino, r J |
Pesquisa e Extensiio da UEG J J

de ferro que, apresentam vantagens em relagdes a outros 6xidos por possuir uma
sintese mais simples, apresenta magnetismo, baixa toxicidade, biocompatibilidade,
alta capacidade de adsorcao e baixo custo (HUA et al., 2012; L TONG, 2011).

As nanoparticulas de Oxidos de ferro possuem comportamento
superparamagnético (SOUZA, 2008), ou seja, particulas organizadas por um unico
dominio magnético, capazes de apresentar um comportamento magnético
caracteristico, chamado de superparamagnetismo (BECK JUNIOR, 2016). As
nanoparticulas de oxido de ferro sdo uma grande promessa nas areas de
bioaplicagbes e biomecanicas, como: transporte de farmacos, liberagdo de farmacos
e ressonancia magnética (BLOEMEN et al., 2014). Um dos o6xidos de ferros mais
estudados para aplicagdes biotecnoldgicas é a magnetita, pois ha comprovagao da
sua biocompatibilidade. Segundo Soares (2014), essas nanoparticulas quando
possuem tamanhos na ordem de dezenas de nandmetros, possuem o
superparamagnetismo, ou seja, ha momentos magnéticos que agem em toda a
particula, portanto quando um campo magnético é aplicado, as nanoparticulas se
alinham a ele.

As nanoparticulas de o6xido de ferro sdo o6timos catalisadores, isto é,
aumentam a velocidade das reagbes, podem agir como acidos de Lewis formando
ligacdes coordenadas com bases de Lewis. Isto acontece, pois quando estdo meio
aquosos a superficie pode obter um carater positivo ou negativo, que varia de
acordo com o pH. Além de poder reagir formando um revestimento superficial, a
funcionalizagdo com grupos acidos (FERREIRA; RANGEL, 2009). Nanoparticulas de
oxido de ferro tendem a ser instaveis em solucdo, ou seja, tendem a se agregar
rapidamente, para aplicagées biomédicas € necessario que a particula seja estavel
para isso as nanoparticulas (NPs) de 6xido de ferro necessitam de um revestimento,
para aumentar sua biocompatibilidade, estabilidade e diminuir sua citotoxicidade
(SOARES et al., 2014).
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Para evitar a sedimentagdo e a homogeneidade das preparagdes para
aplicagdes biologicas, faz-se a dispersao coloidal, ou seja, as nanoparticulas
precisam ser dispersas em uma fase liquida, para a formacdo de um fluido
magnético, nesse caso um ferrofluido. A estabilizacdo dos ferrofluidos é conseguida
através do revestimento de particulas magnéticas com moléculas de cadeia longa,
como os acidos carboxilicos e graxos (GARCIA-CERDA et al., 2003; TEJA; KOH,
2009).

Um dos reagentes utilizado para funcionalizar as NPMs, sera o acido lactico,
sua formula molecular é (CsHsOs), a interagdo com as nanoparticulas ocorre com a
complexacado do carboxilato com a superficie carregada negativamente do ferro,
garantindo uma repulsao eletrostatica entre a fase dispersante e a dispersa, ou seja,
maior estabilidade (MATOS, 2016; JUNIOR.; VARANDA, 1999). O acido lactico foi
empregado por sua nao-toxicidades até em altas doses, estabilidade térmica e
quimica, biodegradabilidade e leve acidez (SOARES, 2014). O &cido glicdlico
também empregado cuja formula molecular é (C.H.Os3), a interagdo entre as
nanoparticulas e esse composto funciona formando complexos utilizados
vastamente por seu efeito quelato de ions metalicos (SILVA, 2013).

As NPMs de o6xido de ferro funcionalizada com agentes estabilizantes (a-
hidroxi acidos, polimeros etc..), tem bastante utilidade na area da saude, englobando
os setores farmacéutico, odontoldgico e médico como: incorporagao de farmacos,
drug delivery, utilizagdo em dispositivos médicos que entram em contato com
proteinas, células e 6érgaos sem causar maiores danos (FARIA-TISCHER; TISCHER,
2012).

Neste contexto, este trabalho realizou sintese e caracterizagao de nanoparticulas de

oxido de ferro, funcionalizada com acidos a-hidroxicarboxilicos.

Material e Métodos
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Sintese das nanoparticulas de magnetita (Fes0s4).

O método utilizado na sintese das NPs de 6xido de ferro foi a coprecipitagao
em meio aquoso, utilizada principalmente para a preparacdo de nanoparticulas de
oxidos puros ou mistos nesse caso magnetita e maghemita. A preparagdo consiste
na solubilizacdo dos ions metalicos em solucdo aquosa, através de reacgdes de
hidrolise alcalina (DURAN, 2006), a temperatura para a sintese da magnetita
permaneceu em torno de 70°C, o Hidréxido de amdnio foi adicionado sob agitagao, o
tamanho das nanoparticulas pode ser controlado por meio da velocidade de
agitacao, tipo de base e concentragdo da mesma.

Preparado 50 mL de duas solugdes, uma contendo 6,0g de FeCl,.4H.O e
outra 12,0g de FeCl;.6H.O. Sob agitagdo mecéanica de 3000 RPM, as solugdes
foram unidas em um béquer, em seguida adicionados 100 mL de hidroxido de
amoénio 25%. Instantaneamente, um precipitado negro se formou e o sistema
permaneceu sob agitacdo por 20 minutos. Com o auxilio de um ima, as particulas
foram sedimentadas e o sobrenadante retirado. Em seguida, lavadas com uma
solucdo 5% de hidroxido de amoénio 25% em agua (v/v) (KHALAFALLA; REIMERS,
1980), e lavadas em torno de 10 vezes com agua destilada.

Sintese das nanoparticulas de maguemita (y-Fe;O;) via oxidagcdo de
nanoparticulas de magnetita (Fe;0.).

As nanoparticulas de maghemita foram obtidas pela oxidagdo da magnetita
em meio acido, nesse caso as hanoparticulas foram adicionadas no acido nitrico,
sob agitacdo. Nanoparticulas de oxido de ferro em meio acido possuem baixa
estabilidade quimica (DURAN; MATTOSO; MORAIS, 2006). Para diminuir a
solubilidade e aumentar a estabilidade das nanoparticulas, adicionamos uma
solugéo de nitrato de ferro (lll) na temperatura de ebulicdo durante 1 hora, chamado
de tratamento hidrotermal das nanoparticulas. Apds a oxidagédo, as nanoparticulas
sedimentadas com o auxilio de um ima e o sobrenadante retirado e lavado com

agua destilada duas vezes. Uma pequena quantidade sera separada para
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caracterizagao apos seca (MASSART, 1981; KANG et al., 1996; EWIJK; VROEGE;
PHILIPSE, 1999).

Funcionalizagdo das nanoparticulas.

As nanoparticulas sintetizadas como descrito anteriormente, dispersas em 50
mL de agua e sob agitagdo o sistema aquecido (80°C), em seguida, sob agitagcéo
adicionado o acido (glicélico e lactico) para funcionalizagdo das nanoparticulas. O
sistema sera mantido nessas condi¢gdes por 7 minutos (KHALAFALLA; REIMERS,
1980). Apos esse periodo, o fluido formado foi submetido a dialise em membrana
semipermeavel por 48 horas, a amostra autoclavada a 121°C por 30 minutos. Uma
pequena quantidade deste fluido sera separada, seca e identificada para realizar as
caracterizagdes.

Caracterizagédo das nanoparticulas.

A espectroscopia vibracional na regido do infravermelho baseia-se na
absorc¢ao de radiagao no infravermelho pela molécula. Quando a molécula absorve a
radiacdo, determinam-se as frequéncias vibracionais dos grupos funcionais
presentes na amostra, comparando com padrdes existentes na literatura (PAVIA et
al., 2010). As medidas foram realizadas na Universidade Estadual de Goias com um
equipamento PerkinElmer. Para a realizagdo dessa medida, as amostras de
suspensao coloidal contendo as nanoparticulas funcionalizadas foram secas em
uma estufa por 24 horas, a 50°C. Foram preparadas pastilhas com KBr, as leituras
foram realizadas no intervalo espectral de 600 — 4000 cm™.

A difracdo de raios X foi utilizada para estimar o tamanho médio das
particulas de 6xido de ferro, os difratbgramas de raios X foram obtidos em um
difratbmetro de Raios x Shimadzu XRD 6000, com fonte de radiacdo CuK, (A=
1,54056 A), os dados foram analisados, comparados com padrdes conhecidos na
literatura. As medidas foram realizadas na Universidade Federal de S&o Carlos,
UFSCar.

Para estimar o tamanho médio das particulas utiliza-se a equacao de
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Scherrer para o calculo (CULLITY, 1978).

_ kA
d= Bcosb

O potencial Zeta é utilizado para determinar a energia de interagao entre as

particulas, esta relacionado diretamente com a estabilidade das particulas. O
potencial zeta também se correlaciona com o comportamento de sedimentagdo dos
sistemas coloidais. Analisando a carga da superficie da particula, se for alta as
particulas se repelem, sendo assim, estaveis em suspensdao (HUNTER, 1988). As
medi¢des foram realizadas na Embrapa Instrumentagcdo em Sao Carlos-SP com o
equipamento Zetasizer Nanoseries da Malvern Instruments.

Espalhamento dindamico de luz (DLS, do inglés, dynamic light scattering) e
uma técnica utilizada para determinar o didmetro hidrodinAmico das particulas, ou
seja, tamanho de particulas em solugdes coloidais, com diferentes revestimentos no
pH de sintese. (MATOS, 2016; COSTA, 2018). As medi¢des foram realizadas na
Embrapa Instrumentacdo em S&o Carlos-SP com o equipamento Zetasizer

Nanoseries da Malvern Instruments.

Resultados e Discussao

Para identificacdo da estrutura cristalina e estimar o tamanho médio das
nanoparticulas de oxido de ferro, as amostras (Mag-Lat; Mag-Gli; Magu-Lat e Magu-
Gli) foram submetidas a técnica de raios X. A Figura 1 apresenta os difratogramas

das amostras.

Figura 1: Difratogramas de raios X das nanoparticulas de 6xido de ferro.
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Para estimar o tamanho médio das particulas foi utilizada a equacédo de

Scherrer, para isso, utilizou-se o software Origin 8.5 para fazer os graficos acima, e

observar melhor os picos. A Tabela 1 apresenta os tamanhos médios dos dominios

cristalinos das particulas de ferro magnetita e maghemita funcionalizadas com

diferentes acidos. Estes valores foram calculados a partir da largura a meia altura do

pico de maior intensidade, cujo valor foi determinado a partir dos dados fornecidos

pelo programa computacional do equipamento (XRD 6000), considerando-se o pico

mais intenso (311), estes planos indexados sado consistentes com os padrbes

JCPDS (International Centre for Diffraction Data) da magnetita (cddigo de referéncia:

n° 88-0866) e da maghemita (cddigo de referéncia: n°® 39-1346).

Tabela 1- Tamanhos médios cristalinos das particulas de ferro.

Parametros
Dominio de
Amostra Funcionalizagao coeréncia
(h k) 26/(graus) B cristalografica
(nm)
MAGNETITA LACTICO 311 35,78 0,02872 4,83
MAGNETITA GLicoLIco 311 35,71 0,02236 6,19
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MAGHEMITA LACTICO 311 35,62 0,01802 7,67

MAGHEMITA GLICOLICO 311 35,96 0,31381 8,87

De acordo com a literatura as nanoparticulas de Magnetita deveriam ser
maiores que as maghemita, porém na tabela acima podemos observar que o
resultado preliminar foi o contrario para a as amostras estudadas. Para uma
avaliagao profunda desses resultados a fim de entender o motivo dessa diferenca,
ha necessidade da realizagcdo de outras técnicas para explicar a real estabilidade
desse sistema nanoparticulado.

Consideragoes Finais

Esse trabalho ainda ndo foi concluido, pois a pandemia limitou o uso de
laboratérios nas instituicoes de ensino do pais, pretendo continuar esse projeto
quando as universidades voltarem a funcionar normalmente, para avaliar de fato as
caracteristicas desses sistemas nanoparticulados.
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Otimizagao da extragao de marcadores presentes nas folhas de

Azadirachta indica A. Juss (Meliaceae)
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Universidade Estadual de Goias — Campus Anapolis de Ciéncias Exatas e Tecnoldgicas, Henrique
Santillo — CCET: Br 153 Quadra Area Km 99 - Zona Rural, Anapolis - GO, 75132-903.

Resumo: O trabalho investiga a extracédo de flavonoides presentes nas folhas de Azadirachta indica,
assistida por ultrassom (EAU), com o intuito de otimizar o processo extrativo e comparar com método
classico de extragcdo. Amostras de folhas foram coletadas em Santo Antdénio, Goias, Brasil (exsicata n°
UFG-48590), dessecadas e pulverizadas em moinho de facas. Uma bateria de 15 EAU, conforme
modelo Box Behnken (33), foram reallizadas, com 3 variaveis independentes em trés niveis: graduagdo
alcodlica (70, 50 e 30% p/p), tempo (10, 30 e 50 min) e proporgéo droga-solvente (0,1; 0,15 e 0,2 g/mL).
A variavel resposta foi concentracdo de flavonoides totais (FT), expressos como rutina (ug/mL). A
Metodologia de Superficie de Resposta indicou como condigdes 6timas de extracdo: graduacao
alcodlica de 31,598% (p/p), proporcédo droga-solvente de 0,19993 g/mL e tempo de 33,545 min, para
obter 5052,62 ug/mL de FT. Extragbes em refluxo foram realizadas em ftriplicata utilizando 2g de
material vegetal e 60 mL de etanol 30% (p/p), durante 60 minutos. O teor de FT nos extratos obtidos
em refluxo foi de 2,19%, valor préximo ao teor obtido na EAU (2,75%). A EAU apresentou rendimento
compativel com a extragdo por refluxo, mostrou ser um processo simples e com gasto energético

menor.

Palavras-chave: Neem. Métodos extrativos. Flavonoides. Teor etandlico. Temperatura. Planejamento.

Introdugao

Azadirachta indica A. Juss (Meliaceae) é uma planta oriunda da Asia e tem
sido cultivada em varios paises das Américas, da Africa e na Australia (VIANA;
PRATES; RIBEIRO, 2006). As men¢des mais antigas sobre a arvore conhecida como
nim (Neem) datam de 4.500 anos atras (BITTENCOURT et al, 2008). Os
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componentes fitoquimicos presentes nas folhas da planta: flavonoides, taninos,
alcaloides e cumarinas (SILVA NETO et al., 2020), sdo 0s responsaveis por suas
atividades bioldgicas descritas na literatura, em que se destacam potenciais
antioxidantes (MANANDHAR; MAHARJAN; SHRESTHA, 2019), atividade anticancer
(SUPRIYANTO et al.,, 2020), antiviral (GUPTA; CHAPHALKAR; JAGTAP, 2014) e
antidiabética (MOSTOFA et al., 2007).

Devido ao potencial dos compostos polifendlicos figura-se como principal
atividade descrita na literatura, a agdo hipoglicemiante. A atividade antioxidante é a
propriedade farmacoldgica substancial dos flavonoides, que tem papel de suma
importancia no tratamento da diabete mellitus, visto que o inicio da resisténcia a
insulina esta associado ao estresse oxidativo, o que explica a agao antidiabética da
planta estudada (SARIAN et al., 2017). Percebe-se a potencialidade de um possivel
desenvolvimento a fitoterapico.

A etapa de extragdo € um ponto critico na pesquisa com produtos naturais. A
eficacia do procedimento depende de diferentes parametros, e, entre eles, o método
utilizado. Processos extrativos convencionais, como refluxo tem reais desvantagens
como tempo elevado para extracdo e uso de solvente toxicos, elevado gasto
energético, que interferem diretamente na viabilidade do método (KONG et al., 2010).

As dificuldades presentes nos processos extrativos convencionais levaram a
utilizacdo de técnicas aprimoradas e com possibilidades de automacdo, como a
extracao por ultrassom (PRUDENCIO; VERRUCK, 2018). A mesma tem sido muito
utilizada nos ultimos anos na extragao de metabdlitos oriundos de materiais vegetais
(SILVA; GARCIA; FRANCISCATO, 2016; SCHONS, et al., 2017) e se destaca por ser
altamente eficiente em pequenos espacos de tempo. Também apresenta um menor
consumo de tempo quando comparada a percolagdo (CARDOSO, 2017). A técnica
permite alta reprodutibilidade, reduz consumo de solvente, simplifica a manipulagao e
o0 processamento, eleva a pureza do produto final e consome menos energia
(PRUDENCIO; VERRUCK, 2018).

REALIZACAO

PRP PRE . :
O . Pro-Reiiorade  Prb Reitorg de 3 Universidade
b ian s Squisa e X 13
Graduacdo  pys.Graduagso Assuntos Estudantis Estadual de Goias



]
VIl Congresso de Ensino, : g
Pesquisa e Extensdo da UEG

No presente trabalho, investigamos a extracdo assistida por ultrassom de
flavonoides presentes nas folhas de A. indica, juntamente com a influéncia das
variaveis independentes da extragdo, visando uma analise econémica e ambiental,
com o intuito de otimizagdo do processo extrativo, a fim de correlacionar os cuidados

ja citados e parametros de maxima extragao.

Material e Métodos

Material vegetal

Amostras de folhas de A. indica foram coletadas na Embrapa Arroz e Feijao,
na cidade de Santo Antonio de Goias, estado de Goias (S16° 30’ 26,0994”; O 49° 16’
58,87207; Altitude: 821 m). Confeccionou-se exsicatas que foram depositadas no
Herbario da Universidade Federal de Goias (registro UFG-48590). Apds a coleta,
limpou-se e submeteu-se o material a secagem em estufa com circulagao forcada de
ar a 40°C até atingir o teor de umidade entre 8 a 14% (BRASIL, 2019). Apds a
secagem o material seco foi pulverizado em moinho de facas.

Estudo preliminar de Extragao Assistida por Ultrassom (EAU)

Investigou-se os parametros graduagao etandlica, temperatura de extragao,
tempo de extragdo e proporgcao droga vegetal/solvente para verificagdo do grau de
interferéncia das variaveis na eficiéncia da extracdo de flavonoides totais, expressos
como rutina, nas folhas de A. Indica. Para tanto, extracbes em banho de ultrassom,
com 1g de material vegetal em 10 mL de liquido extrator, foram conduzidas em

triplicata. As seguintes variaveis foram investigadas: liquido extrator - etanol 70% (p/p)

e etanol 50% (p/p); temperatura - ambiente (25° C) e 60° C.

Planejamento fatorial de EAU

Definidas as variaveis independentes (Tabela 1), elaborou-se e executou-se
planejamentos fatoriais em trés niveis, conforme modelo Box Behnken (32). Foram
gerados 15 experimentos aleatérios com o auxilio do software Statistica® verséo 12.0
(STATSOFT, 2010), e fixou-se a temperatura em 60° C, com base nos estudos

preliminares realizados.
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Tabela 1. Variaveis independentes e seus niveis avaliados por Metodologia de
Superficie de Resposta em um modelo Box-Behnken 33, para a otimizacdo da EAU

de flavonoides totais, expressos como rutina, nas folhas de A. indica.

Graduagao Tempo de Proporgao droga solvente
alcodlica (GA) (° extragao (miv)
INPM) (minutos)
70 50 0,2
50 30 0,15
30 10 0,1

A Metodologia de Superficie de Resposta (MSR) foi empregada com objetivo
de determinar as melhores condi¢gdes de extracdo da variavel resposta de interesse,
analisando como essa variavel é influenciada pelos fatores independentes. As
analises estatisticas foram realizadas com o auxilio do programa Statistica verséo
12.0.

Foram realizadas outras baterias de experimentos envolvendo a EAU (dados
nao demonstrados), com modificagées nos niveis dos fatores avaliados, com o intuito
de confirmar as melhores condi¢cdes extrativas. O experimento ora apresentado foi o
que mostrou melhor correspondéncia entre os resultados observados e os preditos
pelo modelo estatistico.

As condicoes avaliadas e consideradas 6timas foram validadas em triplicata,
avaliando-se a concentracéo e o teor de flavonoides totais, expressos como rutina, e
comparando-as com os valores preditos pelo modelo.

Extragcao por refluxo

Investigados os resultados da EAU, buscou-se chegar ao limite de extracao
de flavonoides totais, expressos como rutina, para comparagdo com o método
utilizado. Para tanto, escolheu-se a extracdo por refluxo, uma das técnicas mais
utilizadas em métodos extrativos farmacopeicos (BRASIL, 2019).

Para tanto, foram pesados 2 gramas de material vegetal, que foram
transferidos para baldo de fundo redondo de 250 mL. Adicionou-se 60 mL de etanol

30% (m/m) e levou-se para manta aquecedora. Ao baldo contendo a amostra e o
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liquido extrator foi acoplado um condensador de bolas. O sistema foi mantido em
refluxo por 60 minutos (contados a partir do inicio da ebuligdo). Esse experimento foi
realizado em triplicata, de forma independente.

Quantificagcao de flavonoides totais expressos como rutina nos extratos

A quantificacdo de flavonoides totais, expressos como rutina (variavel
dependente) nos diferentes experimentos foi realizada por técnica
espectrofotomeétrica, com leitura a 364nm, de acordo com Rolim et al. (2005), com
adaptacdes. A técnica espectrofotométrica empregada nesta etapa do projeto foi
determinada e validada, simultaneamente, por outro pesquisador da equipe.

As concentracdes de flavonoides (ug/mL) foram calculadas com o auxilio da
equacao da reta obtida no teste de linearidade (realizado em outra etapa do projeto
por outro pesquisador da equipe), considerando a diluigao utilizada nos experimentos.
O padréao analitico rutina (Sigma) nas concentragdes de 20 a 80 pg/mL foi utilizado
para a confeccdo da curva de calibragdo. O Quadro 1 resume as equagbes e
parametros considerados nos calculos das concentragdes (ug/mL) e dos teores (%)

de flavonoides, expressos como rutina.

Quadro 1. Equagdes e parametros considerados nos calculos das concentragbes
(ug/mL) e dos teores (%) de flavonoides totais, expressos como rutina, nos diferentes

experimentos.

Equacao da reta obtida no teste de linearidade: f(x) = 0,026x + 0,0072

Concentragao de flavonoides (em pg/mL): fator de diluicdo para leitura * f(x)

Em que: f(x)= Absorvancia mensurada e x= Concentracao de flavonoides.

Teor de Flavonoides (%) = (Absorvancia * 10-6)*(volume utilizado/perda por dessecacéo)*(100)

Em que: Perda por dessecacgao (%); Absorvancia (A) e Volume utilizado (mL).

Resultados e Discussao

O primeiro experimento, o qual norteia o seguimento do projeto, demonstrou-

se promissor no processo de otimizacao. Os resultados evidenciaram um teor médio
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de flavonoides de 0,11% (+0,011) nos extratos obtidos nos experimentos conduzidos
em temperatura ambiente e etanol 70% (p/p). Um aumento de trés vezes no teor de
flavonoides (0,34%z= 0,3143) foi verificado nos extratos obtidos em temperatura de
60°C e etanol 50% (p/p).

Esses resultados demonstraram que a elevagao da temperatura de extragao
para 60°C aumentou consideravelmente a eficiéncia extrativa. Por isso esse
parametro da extracao foi fixado para os subsequentes experimentos de otimizacgao,
uma vez que o equipamento de ultrassom disponivel ndo trabalha com temperaturas
superiores a 60°C.

A redugao da graduacao etandlica (de 70% para 50% p/p) nos experimentos
preliminares também indicou que esse parametro afeta a eficiéncia de extracdo de
flavonoides. Por isso, as graduagdes etandlicas de 30, 50 e 70% p/p foram escolhidas
para os experimentos de otimizagao.

Os resultados dos experimentos do planejamento Box-Behnken 32 s&o
apresentados na Tabela 2.

A ANOVA e a regressao linear/quadratica multipla empregando a MSR
demonstraram que no experimento, o0 modelo empregado teve um coeficiente de
determinacgédo (R?) de 0,99768 e o r? ajustado de 0,99351 para flavonoides totais. Na
Tabela 3 observa-se um efeito linear e quadratico significativo (p<0,05) da graduacgéao
alcodlica (1L+Q), proporc¢ao droga/solvente (2L+Q) e tempo (3L+Q).

Os graficos de superficie de resposta (Figura 1) mostram a interferéncia das
variaveis independentes sobre a concentracédo de flavonoides extraida. A Figura 1A
mostra que a extracdo maxima de flavonoides foi observada em graduacdes
alcoolicas proximas a 30% (° INPM) e proporgéo droga/solvente aproximadamente 0,2
g/mL, demonstrando o efeito linear dos fatores. Na Figura 1B, 0 maximo de extracédo
de flavonoides foi conquistado em torno de 30 minutos de extracdo e teores de etanol
de 30% (°INPM). A Figura 1C evidencia que a maxima dos teores de flavonoides foi
observada quando utilizado proporcdo droga/solvente 0,2 g/mL, porém a variavel

tempo ndo exerceu interferéncia nesse caso.
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Tabela 2. Resultados dos 15 experimentos de EAU das folhas de A. indica, modelo

Box Behnken (33), demonstrados como concentragdo de flavonoides (ug/mL) e teor

de flavonoides totais, expressos como rutina.

Gradu’a_géo Proporgéao Tempo Concentragio Teor de ,
Amostra aI::oollca drogal/solvente (min) (bg/mL) Flavonoides (%)
(°INPM) (g/mL)
1 30 0,1 30 2519,38461 2,74084
2 70 0,1 30 1670,15384 1,81696
3 30 0,2 30 5051,69230 2,63218
4 70 0,2 30 3624,00000 1,88828
5 30 0,15 10 3531,69230 2,48850
6 70 0,15 10 1805,53846 1,27222
7 30 0,15 50 3633,23076 2,56005
8 70 0,15 50 3122,46153 2,20015
9 50 0,1 10 1907,07692 2,07471
10 50 0,2 10 3984,00000 2,07586
1 50 0,1 50 2217,84615 2,41280
12 50 0,2 50 4710,15384 2,45422
13 50 0,15 30 3390,15384 2,38877
14 50 0,15 30 3537,84615 2,49284
15 50 0,15 30 3534,76923 2,49067

A MSR indicou uma graduacéao alcodlica de 31,598% (m/m), uma proporcao
droga-solvente de 0,19993g/mL e um tempo de 33,545 minutos, como condi¢des
ideais de extracdo, conforme o modelo utilizado.

Para confirmacdo da predicdo do modelo, fez-se um experimento nas
condicdes ideais, com um teor etandlico de 30%, uma proporcdo droga-solvente de
0,2 g/mL em uma extracdo de 33 minutos, predizendo uma concentracdo de
5052,62ug/mL. Os resultados obtidos com as variaveis propostas pelo modelo,
tiveram um Desvio Padrao (DP) de 0,123265297 e um Desvio Padrao Relativo (DPR)
de 4,476405879, chegando a uma concentracéo de 5281,6666 pg/mL, demonstrando
um teor de 2,75%, que expressa 104% do valor predito.
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Tabela 3. Analise de variancia do modelo de regressao quadratica polinomial para a

extragao assistida por ultrassom de flavonoides totais, expressos como equivalentes
de rutina, nas folhas de A. indica.

Fator Soma dos _Grau de Média dos E b
quadrados liberdade quadrados
(1) L+Q 883501 2 441751 62,0203 0,015868**
(2) L+Q 9176098 2 4588049 644,1462 0,001550**
(3) L+Q 959391 2 479696 67,3476  0,014631**
1*2 84717 3 28239 3,9647 0,207953
1*3 387486 2 193743 27,2009 0,035460**
2*3 43136 1 43136 6,0562 0,132969
Erro puro 14245 2 7123
Soma dos quadrados 14450477 14
total

Legenda: 1 — Graduacgéo alcodlica (% °INPM); 2 — Proporgéo droga/solvente(g/mL); 3 - Tempo de
extracdo (minutos); L - linear; Q — quadratico, **p<0,05.

Figura 1. Graficos de Superficie de Resposta, demonstrando as relagdes entre as

variaveis independentes e a consequente interferéncia que causam no processo
extrativo.
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O experimento de

refluxo originou como resultados, em uma extragao
exaustiva, um teor médio de flavonoides de 2,192%. Esses valores se aproximam dos

observados na EAU descritos acima. Esses resultados demonstram que o processo
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de extracao por refluxo, para atingir teores de flavonoides proximos aos extraidos na
EAU, necessita de maior quantidade de solvente, maior tempo de extragao,
consequentemente, maior custo energeético.

Vé-se ao longo do projeto a diferenca de resultados encontrados apés
experimentos visando otimizacdo. Ao inicio do projeto, o teor de flavonoides totais das
folnas de A. indica encontrado foi de 0,11%, e ap0s estudos de otimizacdo do
processo o rendimento cresceu cerca de 25 vezes. A EAU apresentou um o6timo
rendimento em relagdo a extracio exaustiva por refluxo. E um processo simples que
demanda menos trabalho, um gasto de tempo cerca de 2 vezes menor, e,

consequentemente, um gasto energético menor.

Consideragoes Finais

Observou-se uma resposta extrativa do EAU semelhante ao refluxo, que € um
método convencional exaustivo. Aproxima-se das condicdes ideais de extracdo de
flavonoides totais de A. indica. Também houve um aumento do rendimento em 25
vezes, do inicio da otimizagado ao final do trabalho, o que demonstra um aumento
consideravel na eficiéncia extrativa, e a grande necessidade de um planejamento e

execugao de otimizagdo na grande maioria dos processos laboratoriais.
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Resumo:

O feijdo-vagem (Phaseolus vulgaris L.) € uma planta anual, pertence a familia Fabaceae, se apresenta
como 6timo alimento para atender as necessidades nutricionais bésicas da popula¢éo, € uma das dez
hortalicas mais consumidas no Brasil, sendo poucas as cultivares disponiveis no mercado brasileiro. O
objetivo desse trabalho foi Analisar, em condigdo de campo sob sistema organico, o rendimento de 10
genotipos de feijdo-vagem com crescimento indeterminado, visando o desenvolvimento das plantas e
a producdo de sementes, desenvolvidas pelo programa de melhoramento da UEG. Os dados foram
submetidos a analise de variancia e as médias foram comparadas pelo teste de Scott-Knott, ao nivel
de 5% de probabilidade, utilizando o aplicativo Sisvar. Apesar da diferenca de stand os demais
gendtipos se igualaram em produtividade, considerada alta para a cultura, incluindo a testemunha
Favorito, mostrando que as linhagens, com excecdo de UEG 0412,que foi prejudicada pela diferenga

de vigor, tem potencial para utilizac&o no sistema organico.

Palavras-chave: Produtividade, Comercial, Phaseolus vulgaris L, hortali¢a.

Introducao

O feijdo-de-vagem € uma hortalica consumida e cultivada em quase todo o
mundo, e é constituida por uma grande fonte de proteina. Originaria da América
Central foi levada para a Europa no século XVI, e dai foi difundida para outros

continentes. Pertence a familia Fabaceae, seus frutos sdo vagens de formato afilado,
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dentro dos quais se desenvolvem as sementes. A exploragdo comercial tem por
finalidade o aproveitamento das vagens produzidas pela planta em seu estado
imaturo. Nesse estagio, as vagens sao utilizadas na alimentacdo de varias formas,
podendo ser industrializadas ou consumidas “in natura”, o que o diferencia dos outros
feijdes (EMBRAPA, 2007; FILGUEIRA, 2003; PEIXOTO e CARDOSO, 2016).

Em comparacdo com as culturas cultivadas em sistemas convencionais, a
medida que aumenta a demanda e 0s prec¢os elevados por produtos organicos, muitos
produtores séo atraidos pela agricultura organica, os quais buscam agregar valor e
qualidade em seus produtos (VIDAL et al., 2018). A producéo de feijdo-vagem no
sistema organico tem sido realizada sem muitas dificuldades, pois, quando as plantas
sdo tratadas como parte integrada de um sistema, elas estdo menos expostas a
pragas e doencas, visto que 0s inimigos naturais exercem o papel o controle com
eficiéncia (PEIXOTO e CARDOSO, 2016).

Além do manejo adequado, pode-se salientar como fator determinante para o
rendimento o ambiente, o que de acordo com Gomes et al. (2016), o desempenho
produtivo do feijao-vagem arbustivo depende do gendétipo e do meio ambiente. Vidal
et al. (2018) contribuindo com esta discusséo, destacam as cultivares de feijado-vagem
Festina, Tendergreen Improved e Commodore Improved, sendo aquelas que mais se
destacaram no numero de vagens por planta e em produtividade, logo, apresentaram
alto potencial para serem utilizadas no sistema orgéanico de cultivo em Anapolis, GO.

O consumo e a producédo de alimentos organicos vém crescendo de forma
rapida no Brasil mudando até entdo a posi¢cdo que ele ocupava com comidas
industrializadas. Os indicadores mais recentes mostram que atualmente existem cerca
de 2 milhdes de agricultores organicos no mundo cujo faturamento anual chega a 60
bilhdes de dolares (IFOAM, 2016). E o mais interessante: 80% destes produtores
estédo localizados em paises em desenvolvimento, como o Brasil. Os consumidores

se preocupam em ser saudavel, entretanto, existem varios motivos que explicam esse
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crescimento, sendo: criticas sobre o modelo alimentar convencional, o abundante uso

agroquimicos e os efeitos negativos com a salde e o meio ambiente.

Atrelado ao que tem sido discutido até o momento e visando menos impacto
ambiental, o uso de adubo organomineral vem ganhando destaque nas areas de
cultivo. Nas ultimas décadas questdes ambientais vem sendo abordadas, com objetivo
e com a necessidade de ser desenvolvida e produzida em uma forma sustentavel.
Com isso, mudancas do modelo de producdo vem sendo realizado na agricultura
organica (PERES et al., 2020). Portanto, o presente trabalho se baseia na relevancia
de investigar o desempenho quanto ao rendimento e qualidade de linhagens de feijao-
vagem, com crescimento indeterminado, em sistemas de producdo convencional e

organico, no municipio de Ipameri, GO.

Material e Métodos

O presente trabalho foi realizado para o municipio de Ipameri-GO com latitude
17°43’ 29" S; longitude 48°9’ 35" W; altitude 766 m. A pesquisa foi desenvolvida no
segundo semestre de 2019. Foi utilizado o delineamento em blocos casualizados com
4 blocos e 10 tratamentos, tendo em cada parcela 20 plantas disposta em 5 m, no
espacamento de 1 m x 0,25 m, sendo as plantas fixadas por fitilhos plasticos, apoiados
em fios de arames, sendo o superior no topo das estacas e o inferior a 10 cm acima
do solo, onde foram fixadas mangueiras gotejadoras para irrigagcdo quando era
necessario.

Na preparacdo para o plantio entre 30 e 40 dias antes da semeadura, foi
incorporado o composto que foi misturado com a matéria organica que obtinha todos
0S nutrientes necessarios para planta e foi curtido, e nesse tempo foi preparado o
terreno para implantagdo do experimento. Para preparar a area, foram semeadas, de

forma alternada, nabo e forrageiro de feijao de porco, no espacamento de 50 cm entre
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solo, onde foi aberto o sulcos de semeadura. A adubacéo foi feita com 600 kg de ha
1 de termofosfato Yoorin, Master, aplicado no sulco de plantio na data da semeadura.
Em cobertura aos 21 dias apés a semeadura, foi aplicado 30 m2 ha' de composto

produzido a partir da folhas e cama de frango.

Resultados e Discussao ‘

Os gendtipos diferiram quanto ao niumero de plantas por parcela, em funcédo da
emergéncia de campo que mostrou diferencas fisioldégicas entre os mesmos, apesar
de terem a mesma idade apdés colheita e condigcdes de armazenamento. As linhagens
UEG 0412 e UEG 0712 tiveram os piores desempenhos, seguidas da cultivar Favorito
e as linhagens UEG 0612, UEG 1012 e UEG 3512. As demais se igualaram quanto
essa variavel. Em funcéo do baixo stand a linhagem UEG 0412 foi a menos produtiva
(Tabela 1).

Tabela 1. Numero de plantas por parcela (STAND), produtividade de vagens
comerciaveis, nimero de vagens por planta, e peso médio das vagens comerciaveis.
Ipameri-GO 2020.

Gendtipo STAND Produtividade Numero de Peso médio de

t ha-t vagens por vagens
planta (9)
Favorito 178b 18,34 a 67,25 a 9,39b
UEG 0412 3,3¢c 2,96 b 76,50 a 7,60 c
UEG 0612 19,8b 18,31 a 58,25 b 9,84 a
UEG 0712 8,8¢c 12,57 a 82,25 a 10,87 a
UEG 0912 29,3a 1751 a 42,50 b 8,93 b
UEG 1012 22,3Db 15,79 a 41,00 b 10,20 a
UEG 1312 26,5a 14,05 a 39,75 b 9,00 b
UEG 0714 30,0a 16,94 a 44,75 b 8,64 Db
UEG 2514 26,0a 16,37 a 49,75 b 7,98 c
UEG 3512 218D 17,00 a 49,50 b 9,17 b
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CV % 19,71 22,85 29,00 7,62
Médias seguidas da mesma letra, na coluna, ndo diferem entre si pelo teste de Scott-

Knott, ao nivel de 5% de probabilidade de erro.

Apesar da diferenca de stand os demais gendtipos se igualaram em
produtividade, considerada alta para a cultura, incluindo a testemunha Favorito,
mostrando que as linhagens, com excecdo de UEG 0412,que foi prejudicada pela
diferenca de vigor, tem potencial para utilizacdo no sistema organico.

As linhagens tratamentos UEG 0612, UEG 0712 e UEG 1012 apresentaram

0S maiores pesos médios, enquanto que UEG 0412 e UEG 2512 menor massa
meédia. A cultivar Favorito e as demais linhagens ficaram intermediarias quanto a

essa variavel.

Considerac0fes Finais

Com excecdo de o UEG 0412, as linhagens, sendo liberadas como novas

cultivares, mostraram-se promissoras, quanto a produ¢ao comercial.
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Resumo: O glicerol conhecido comercialmente como glicerina, é um liquido viscoso, incolor, inodoro
e higroscopico, sollivel em agua e alcool, insoltivel em éter e cloroférmio. E o principal subproduto
gerado na producédo de biodiesel, correspondendo a aproximadamente 10% do volume total. Apesar
da induastria utilizar parte do glicerol gerado na producdo de biodiesel ainda existem grandes
quantidades estocadas sem uma destinacdo final. E com isso faz-se necessaria a busca de novas
alternativas para sua utilizacdo. Este trabalho visou investigar as reacfes de condensacao do glicerol
com o Acido esteérico, originando o glicerol funcionalizado e a reagdo de policondensagé&o do glicerol
funcionalizado com o acido decanodibéico. Os produtos obtidos foram caracterizados por meio de
espectroscopia na regido do infravermelho e termogravimetria. Os resultados obtidos por meio da
analise termogravimétrica mostraram que os produtos obtidos apresentaram uma estabilidade térmica
maior que os materiais de partida e a caracterizacdo da amostra evidenciou que houve a esterificacéo
do glicerol. Na etapa da policondensacao foi observada a formacao dos produtos com o GF 0,75; GF
1 e glicerol.

Palavras-chave: Glicerol. Espectro Infravermelho. Termogravimetria. Glicerol Funcionalizado.

Introducéo

O biodiesel € um combustivel renovavel produzido a partir de 6leos vegetais,
gordura animal, ou ceras. Sua estrutura quimica é aquela de um éster alquilico de
acidos graxos (GUIMARAES, et al., 2018). Pelo fato de ser produzido inteiramente a
partir de 6leos vegetais ou gordura animal, é renovavel, benéfico ao meio ambiente,
biodegradavel, contém pouca quantidade de enxofre e nao contém hidrocarbonetos
aromaticos policiclicos ou residuos de d6leo cru (FERNANDES, et al, 2018). O

processo dominante de producdo do biodiesel, a transesterificacdo, envolve a
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reacdo de um alcool alquilico (geralmente metanol) com o 6leo vegetal ou gordura

animal, na presenga de um catalisador para produzir o éster alquilico (biodiesel) e
glicerol (ou glicerina) como subproduto (TORRES e CHAVES, 2019).

O glicerol é o principal subproduto gerado na producdo de biodiesel,
correspondendo a aproximadamente 10% do volume total de biodiesel (ORO, et al.,
2019). O dglicerol que recebe o nome comercial glicerina, € um liquido viscoso,
incolor, inodoro e higroscopico, soluvel em agua e alcool, insoluvel em éter e
cloroféormio. (RODRIGUES, et al., 2019). Dentre as novas aplicagdes do glicerol no
Brasil, tem-se a producdo de propeno, utilizado na producédo de polipropileno, que
encontra aplicacado na industria de automdéveis, eletrodomésticos, producao de ragao
para alimentacdo animal, producdo de etanol e hidrogénio por processos
biotecnolégicos, produgao de acido férmico a partir da oxidagao do glicerol, além da
sua polimerizagdo e producdo de aditivos de combustiveis (EZE e HARVEY, 2018;
RODRIGUES, et al. 2019; LEMOS, 2018).

A adicado de ésteres de glicerol no diesel visa melhorar sua cetanagem, uma
vez que o aumento de aditivos melhora o desempenho do combustivel, facilitando a
partida a frio do motor (MOTA, et al., 2009). Assim, o uso eficiente do glicerol esta se
tornando, na atualidade, um ramo de pesquisa promissor. Nesse sentido, os
processos de esterificacdo para a sintese de aditivos de combustiveis sao
considerados como vias promissoras para a conversado de glicerol em produtos de

maior valor agregado.

Material e Métodos

Reacgédo de condensagao entre o glicerol e o acido estearico (funcionalizagao)
Nas reagdes de condensacgao entre o glicerol e o acido estearico foi utilizado

um reator tipo Kettle de 1,0 L ao qual foi acoplado um tubo de Dean Stark e um

condensador de bolas, resfriado por meio de um banho termostatico. Ao reator foram

adicionadas quantidades pré-determinadas de glicerol, acido estearico e catalisador.
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O caélculo da quantidade dos reagentes teve como parametro 25,0 mL de glicerol,
teor de acido estearico na proporgao molar glicerol:acido estearico igual a 1, usando
como catalisador o Nafion 417®, o qual trata-se de uma membrana perfluorinada e
reforcada com politetrafluoroetileno (PTFE) sulfonado, na forma de fita de 1cm2. O
sistema reacional foi aquecido, em manta aquecedora, com o limite maximo de 180
°C, mantendo nessa durante 5 horas.

Reacao de policondensagao entre o glicerol funcionalizado e acido
decanodidico (sebacico)

As reagbes de policondensacdo entre o glicerol funcionalizado e o acido
decanodidico foram conduzidas no mesmo sistema usado nas reacbdes de
funcionalizacdo do glicerol. Aos sistemas contendo o glicerol funcionalizado foram
adicionadas quantidade de acido decanodidico na propor¢gdo molar glicerol: acido
decanodiodico de 1:1, tendo como paréametro os 25,0 mL de glicerol iniciais, e usando
como catalisador Nafion 417®. O sistema reacional foi aquecido, em manta
aquecedora, até temperatura maxima de 180°C, mantendo nestas condigdes
durante 5 h, sendo que o fim da reacao evidenciada pela diminuicdo na quantidade
de agua eliminada.

Caracterizagao das amostras

As amostras foram caracterizadas por espectroscopia vibracional de absorcdo na
regiao do infravermelho, utilizando um espectrébmetro Perkin Elmer, modelo
Spectrum Frontier, e andlise termogravimétrica, usando um equipamento Perkin
Elmer modelo Pyris 1 TGA no CAITEC, ambos no Centro de Analises, Inovacéo e
Tecnologia da UEG, CAITEC.

Resultados e Discussao

Reacao de condensacgéao entre o glicerol e o acido estearico (funcionalizagao)

Os produtos gerados na reacéo da condensacéo do glicerol variando a proporgéo

de acido estearico, denominados de glicerol funcionalizado, possuem como
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subproduto da reacdo a 4gua sendo coletada durante toda a reagéo, sendo também
um indicativo de que a reacdo estd ocorrendo correlacionando o fim da reagédo ao
fim da producdo de agua. Os produtos formados possuem aspecto ceroso e o
tempo da reacdo foi de 5 horas. Inicialmente para as reacfes utilizou-se o
catalisador acetil acetonato de manganés 0,1% e o Nafion 417, porém o rendimento
das reacBes foram maiores com o Nafion 417®, entdo optou-se pela utilizacdo
somente desse catalisador para realizacdo das sinteses. ApOs a realizacdo das
sinteses os produtos gerados, glicerol funcionalizado — GF, foram caracterizados
qualitativamente por meio das técnicas de espectroscopia vibracional de absor¢céo
na regido de infravermelho e analise termogravimeétrica.

Na Figura 1 estd o espectro vibracional de absorcdo na regido do
infravermelho por transformada de Fourrier (FTIR) do glicerol. Nesse espectro pode-
se observar a banda larga centrada em 3392 cm™, que é atribuida ao estiramento da
ligagdo O—H de alcool. As bandas em 2944 e 2882 cm™ s&o caracteristicas dos
estiramentos assimétrico de C—H em -CH; e simétrico de C—H terciario (metina),
respectivamente. A banda em 1639 cm™ é atribuida a deformacdo angular da
ligacdo O—H e as bandas de absorcdo em 1116 e 1053 cm™ s&o atribuidas ao

estiramento C—O de éalcoois saturados secundario e primario, respectivamente.

Figura 1: Espectro vibracional de absor¢do na Figura 2: Espectro vibracional de absorgéo na

regido do infravermelho do glicerol. regido do infravermelho do &cido estearico.
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A Figura 2 apresenta o espectro vibracional de absorcao no infravermelho do
acido estearico. Nesse espectro pode-se observar uma banda larga em
aproximadamente 3456 cm™ caracteristica do estramento O—H de &cido
carboxilico. As absorcées em aproximadamente 2920 e 2848 cm™ correspondem
aos estiramentos C—H de grupos metila e metileno. A banda em 1707 cm™ foi
atribuida ao estiramento C=0 do grupo carboxilico, e foi usado como referéncia para
monitorar a ocorréncia da funcionalizacéo do glicerol, por meio da formacdo de C=0
de grupo éster que apresenta a absor¢cédo deslocada para maior nimero de onda. A
banda em 1465 cm™ é caracteristica de dobramento angular simétrico no plano tipo
tesoura (scissoring) de C—H em CH,. A banda em 1406 cm™ pode ser atribuida ao
dobramento angular simétrico fora do plano tipo balanco (wagging) de C—H em CH,
e 0 dobramento angular assimétrico no plano (rocking) de C—H em CH, é
evidenciado pela presenca da banda em 735 cm™. As bandas localizadas em 1280 e
939 cm™ foram atribuidas respectivamente as absorcdes de estiramento C—O e

dobramento fora do plano de C—O—H de acidos carboxilicos.

A Figura 3 apresenta os espectros vibracionais de absor¢éo na regido do
infravermelho dos produtos gerados na reagéo de condensagéo do glicerol variando
a proporgao de acido estearico. A banda de estiramento C=0 do acido estearico foi
observada em 1707 cm™, ja no espectro dos produtos essa absorcédo foi observada
em 1737 cm™, esse deslocamento indica a conversdo do grupo carboxilico em grupo
éster. Verificou-se também que com o aumento da concentracdo do acido ocorre a
diminuicdo na intensidade relativa da banda em 3400 cm™ que é caracteristica de
estiramento O—O, assim como a banda em 1639 cm™ associada & deformacéo
angular da ligacdo O—H no glicerol. Esses resultados indicam que uma maior
quantidade de acido favorece a funcionalizacdo de mais de uma hidroxila do glicerol.
No entanto, nos espectros das amostras das sinteses correspondentes aos maiores

teores de acido nota-se um ombro em torno de 1700 cm™, indicando presenca de
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acido estearico que ndo reagiu. Os estiramentos da ligagdo C—O de &lcool
secundario e priméario localizam-se respectivamente em 1109 e 1046 cm™. No
espectro do glicerol a banda em 1046 cm™ apresenta maior intensidade relativa, no
entanto, nos produtos a banda em 1106 cm™ possui maior intensidade relativa,
indicando a diminuicdo na quantidade de ligacdes C—O de &lcool primario e
sugerindo maior facilidade de a reacéo ocorrer em O—H do alcool primario.

Figura 3: Espectros vibracionais de absorcéo na regiao do infravermelho do glicerol funcionalizado

com &cido estearico.
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Na Figura 4 estdo as curvas termogravimétricas das amostras de glicerol,
acido estearico e glicerol funcionalizado nas propor¢des molares de 0,5, 0,75, 1, 2 e
3. Na curva do glicerol, observa-se que a curva apresenta um estagio de perda de
massa que inicia em 140 °C e termina em 255 °C, com velocidade maxima de perda
de massa em 246 °C, e 100% de perda de massa. A perda de massa em uma etapa
e a inclinacdo instantdnea na curva indica uma taxa de perda de massa
relativamente rapida, sugerindo que o evento térmico esta associado principalmente
a vaporizacao por ebulicdo do glicerol, ocorrendo também decomposi¢cao térmica

simultanea. Na curva do acido esteéarico observou-se uma etapa com 100% de
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perda de massa, iniciando em 250 °C e terminado em 300 °C, com velocidade de
perda méxima em 286 °C. O perfil da curva apresenta uma inclinacao rapida, que é
caracteristica de eventos térmicos associados a vaporiza¢ao por ebulicdo. Portanto,
a perda de massa foi atribuida principalmente a vaporizacdo do composto por
ebulicdo. J4& os produtos GF 0,5; GF 0,75; GF 1; GF 2; GF 3 apresentaram,
respectivamente, temperatura de velocidade maxima de volatilizacdo de 394, 388,
404, 398 e 405 °C. Esses valores indicam um aumento na temperatura maxima de
volatilizacdo, demostrando que o glicerol funcionalizado possui estabilidade térmica

maior que as substéncias precursoras.

Figura 4: Curvas termogravimétricas do &cido estearico, do glicerol, e das amostras do glicerol

funcionalizado.
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Nas curvas das amostras GF 2 e 3 observou-se 2 etapas de perda de massa,
3 etapas na amostra 0,5 e 0,75, e 4 etapas na amostra 1. De uma forma geral,
observa-se 0 aumento na estabilidade térmica em todas as amostras de GF quando
comparados com os constituintes puros, glicerol e acido estearico, indicando que
houve a formacdo de uma nova espécie quimica, nesse caso o glicerol
funcionalizado com acido estearico. As inclinagbes das curvas mostram que a taxa
de perda de massa ocorre gradativamente, indicando a ocorréncia de diferentes

eventos térmicos, como a liberagdo de mais de um tipo de espécie quimica por
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etapa. Na amostra GF 0,5 a primeira etapa de 71-210 °C, com 14,10% de perda de
massa, foi atribuida a vaporizagdo simultdnea de agua e do glicerol, a segunda
etapa de 210-339 °C, com 31,90% de perda de massa, foi atribuida a vaporizagao
do glicerol em excesso, a terceira etapa de 339-420 °C, com 54,00% de perda de
massa, foi atribuida a decomposicao térmica. Na amostra GF 0,75, a primeira etapa
de 107-215 °C, com 15,80 % de perda de massa, foi atribuida a vaporizagcéo
simultanea de agua e glicerol em excesso, a segunda etapa de 215-308 °C, com
19,70% de perda de massa, corresponde vaporizagdo parcial da amostra, e a
terceira etapa na faixa de 308-428 °C, com 64,50% de perda de massa, foi atribuida
a decomposicao térmica. Na amostra GF 1, a primeira etapa de 135-237 °C, com
6,43% de perda de massa, foi atribuida a vaporizagao simultdnea de agua e glicerol
que nao reagiu, a segunda etapa de 237-294 °C, com 10,70% de perda de massa,
corresponde a vaporizagao parcial da amostra, e a terceira etapa na faixa de 394-
356 °C, com 18,56% de perda de massa, corresponde a vaporizagcao parcial da
amostra, e a quarta etapa na faixa de 356-461°C, com 64,31% de perda de massa,
foi atribuida a decomposicao térmica. Na amostra GF 2, a primeira etapa de 168-305
°C, com 23,71% de perda de massa, foi atribuida a vaporizacdo do acido estearico
em excesso, a segunda etapa de 305-429 °C, com 76,29% de perda de massa foi
atribuida a vaporizacdo da amostra com a ocorréncia simultdnea de decomposigao
térmica. Na amostra GF 3, a primeira etapa de 188-307 °C, com 21,84% de perda de
massa, foi atribuida a vaporizagdo do acido estearico em excesso, a segunda etapa
de 307-444 °C, com 78,16% de perda de massa foi atribuida a vaporizagdo da
amostra com a ocorréncia simultdnea de decomposicao térmica. Os resultados de
analise térmica sugerem a presenca de agua residual nas amostras, originada como
subproduto das reagdes de condensacao e que nao foi completamente eliminada.
Sugerem também a existéncia de fragées de glicerol que nado reagiu, associado a
fragdo de agua, a qual diminui com o aumento do teor de acido estearico. Estes
resultados sédo coerentes com aqueles obtidos por FTIR.
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Reacdo de policondensacdo entre o glicerol funcionalizado e &cido

decanodioico (sebacico)

Para realizacdo da policondensacéo foi utilizado como referéncia 25,00 mL de
glicerol e também se optou pela continuidade do catalisador Nafion 417°. Foi
inicialmente realizada uma sintese somente do glicerol com o acido decanodidico,
cuja fotografia do produto estd apresentada na Figura 5. A reacdo durou

aproximadamente 15 minutos, sendo coletado 4gua durante o processo.

Figura 5: Fotografia do produto obtido da policondensacéo do acido decanodidico com o glicerol.

Foi realizada a policondensacdo do GF 0,75 a reacdo durou cerca de 2,5 h
levando a formagédo de um produto com aspecto de goma, e na policondenscédo do
GF 1 a reacdo durou aproximadamente 5 h, observando a coleta de agua até
metade do tempo da sintese, o produto formado apresentou um aspecto mais
ceroso. A diferenca dos produtos pode-se supor que seja por meio das ligagoes

cruzadas que ocorrem devido os grupos O—H do glicerol.

Consideracges Finais

Por meio das analises dos espectros de infravermelho e analise
termogravimétrica foi possivel verificar a formagdo do glicerol funcionalizado,

observando como a variagdo na concentragdo do acido interfere nos produtos, e a

REALIZACAO

Pro- Re,mng';g Pré- Raumnggg Prt Reitorg de z Universidade
Graduacao PésGraguagéo Assuntos EStaants Estadual de Goias




I
VIl Congresso de Ensino, [ L
Pesquisa e Extensdo da UEG

resisténcia térmica do produto ser maior que as dos materiais de partida. Na etapa
da policondensacéo foi observada a formag¢ao dos produtos com o GF 0,75; GF 1 e
glicerol como reagentes apesar de ter obtidos os produtos seria necessario analises
mais detalhadas, como RMN, para saber as caracteristicas dos poliésteres gerados.
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