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Resumo

O uso de plantas medicinais voltado para o tratamento e cura de enfermidades é téo
antigo quanto a especie humana, simbolizando muitas vezes até hoje o Unico recurso
terapéutico de varias comunidades e grupos étnicos. O planejamento do estudo
farmacologico com plantas tidas como medicinais na forma de chas e extratos exige
investigacbes minuciosas, em face de inimeros fatores que comumente dificultam a
comprovacdo em modelos animais e humanos, jd que sdo misturas complexas e
indefinidas de principios ativos e outros secundarios que, além de variarem
constantemente sua composi¢ao, podem se potenciar ou se antagonizarem mutuamente.
O objetivo deste estudo consistiu em demonstrar a caracterizagdo preliminar de uma
droga vegetal, utilizando como matéria-prima base a Sideroxylon obtusifolium, através
de tecnologias termoanaliticas, visando o aprimoramento do conhecimento das técnicas
de: Analise Térmica Diferencial (DTA) e Termogravimetria (TG). Observando-se o
perfil térmico diferencial da droga vegetal S. obtusifolium (QUIOL) avaliada na
granulometria de 297um, visualizou-se a presenca de 2 eventos exotérmicos evidentes.
Avaliando-se o perfil termogravimétrico da amostra da droga vegetal S. obtusifolium
(QUIO01), na razéo de 10°C/min em atmosfera de nitrogénio, verificou-se a presenca de
cinco etapas de decomposicdo para amostra QUIOL. Técnicas termoanaliticas como
DTA e TG mostram-se como ferramentas Uteis para auxiliarem na caracterizacdo de
drogas vegetais e correlatos, estas técnicas em conjunto constituem uma forma
vantajosa na identificacdo das regides da "impressdo digital” da amostra em estudo e
com auxilio de técnicas complementares assegura as caracteristicas de qualidade das
mesmas.

Palavras-chave: Analise Térmica Diferencial, Termogravimetria, droga vegetal,
Sideroxylon obtusifolium.
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1. INTRODUCAO

O conhecimento histérico do uso de plantas medicinais nos mostra ao longo da
Histdria da Humanidade que, pela propria necessidade humana, as plantas foram um dos
primeiros recursos terapéuticos utilizados para aumentar a chance de sobrevivéncia. O
uso da medicina tradicional e das plantas medicinais, nos paises em desenvolvimento,
tem sido amplamente observado como base normativa para a manutencdo da saude
(WHO, 1996).

A partir de 1978, a Organizacdo Mundial de Saude (OMS) reconheceu
oficialmente o uso de fitoterapico com finalidade profilatica, curativa, paliativa ou para
fins de diagnostico e reconheceu a difusdo mundial dos conhecimentos necessarios para
seu uso. Ressalta-se que 67% das espécies vegetais medicinais do mundo sdo originarias
dos paises em desenvolvimento (ALONSO, 1998)

O Brasil é o pais com a maior diversidade do mundo, contando com um nimero
estimado de mais de 20% do numero total de espécies do planeta. O pais possui a mais
diversa flora, nimero superior a 55 mil espécies descritas, 0 que corresponde a 22% do
total mundial (BRASIL, 2006).

No contexto da Politica Nacional de Préticas Integrativas e Complementares ao
SUS, esta a proposta de Plantas Medicinais e Fitoterapia no SUS, a qual tém como
objetivo ampliar as opcdes terapéuticas aos usuarios do sistema, com garantia de acesso
a plantas medicinais, fitoterapicos e servicos relacionados a Fitoterapia, com seguranca,
eficacia e qualidade na perspectiva da integralidade da atencdo a Saude (BRASIL,
2006). O consumo de medicamentos caseiros a base de plantas € uma realidade
assimilada nao s6 pela industria farmacéutica, como também pelo poder publico. Tanto
assim, que prefeituras de varias capitais, além de inimeras cidades do interior ja
distribuem gratuitamente estes medicamentos a populagdo nos postos de saude. O
Ministério da Salde que sempre mostrou bastante cautela em relacdo a esta pratica, se
curvou as ervas medicinais e delegou a Central de Medicamentos (CEME) a tarefa de
patrocinar, junto a diversas universidades brasileiras, estudos sobre as reais
propriedades e eventuais efeitos toxicos. (LOPEZ, S006).

A tendéncia observada na fitoterapia é que esta, assim como no passado,
desempenhara um papel cada vez mais importante na assisténcia a satde da populacéo.
Desta forma, ndo se pode negar realmente a importancia da avaliacdo dos efeitos

terapéuticos de cada um destes fitoterapicos, além do estabelecimento da atividade por
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meio de testes clinicos, outro aspecto relevante é a padronizacdo desta atividade, de
modo a assegurar uma quantidade uniforme desta em cada dose (CALIXTO, 2000).

Os conhecimentos cientificos e tecnoldgicos sobre a intervencdo de produtos
com atividade terapéutica mostram que matérias-primas e medicamentos devem ser
produzidos de forma a garantir a qualidade, seguranca e eficacia terapéutica do usuario.

Em marco de 2010, a Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA)
regulamentou, o uso de drogas vegetais, através da Resolucdo RDC 10 (BRASIL,
2010). Neste mesmo ano, a ANVISA também publicou a Resolugdo 14, que dispde
sobre o registro de medicamentos fitoterapicos, substituindo a RDC 48, publicada em
16 de marco de 2004. Estas resolugdes tiveram como objetivo causar impacto positivo
no mercado de plantas medicinais e fitoterapicos, bem como promover a utilizagdo de
drogas vegetais e derivados de forma segura, eficaz e de qualidade (CARVALHO;
SILVEIRA, 2010).

Segundo a RDC N°14, de 31 de marco de 2010 da Agéncia Nacional de
Vigilancia Sanitaria, sdo considerados medicamentos fitoterapicos os obtidos com
emprego exclusivo de matérias-primas ativas vegetais, cuja eficacia e seguranca sédo
validadas por meio de levantamentos etnofarmacolégicos, de utilizacdo, documentacdes
tecnocientificas ou evidéncias clinicas. Ndo se considera medicamento fitoterapico
aquele que inclui na sua composicao substancias ativas isoladas, sintéticas ou naturais,
nem as associagdes dessas com extratos vegetais.

A caatinga tem sido descrita na literatura como pobre e de pouca importancia
biol6gica. Porém levantamentos recentes mostram que este ecossistema possui um
consideravel nimero de espécies endémicas, ou seja, que ocorrem somente nessa regiao,
e que devem ser consideradas como um patriménio bioldgico de valor incalculavel
(AMABIZ, MARTHO, 1996).

Neste sentido, este trabalho objetivou-se em demonstrar a caracterizacdo térmica
de uma droga vegetal, utilizando como matéria-prima base uma planta tipica do semi-
arido paraibano a Sideroxylon obtusifolium, observando os parametros fisico-quimicos

do p6 em granulometria de 297um (48mesh).
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2. OBJETIVOS
2.1 Objetivo Geral

Demonstrar caracterizacdo de uma droga vegetal por Termogravimetria (TG) e
Anélise Térmica Diferencial (DTA).

2.2 Objetivos Especificos
v Aprimorar o conhecimento no uso das técnicas termonaliticas;
v" Utilizar droga vegetal Sideroxylon obtusifolium como matéria-prima base para
desenvolvimento do conhecimento;
v' Caracterizar por Termogravimetria (TG);

v’ Caracterizar por Analise Térmica Diferencial (DTA).
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3. REVISAO DE LITERATURA

3. 1 Anélise Térmica

Analise térmica € o termo utilizado para definir um “grupo de técnicas por meio
das quais uma propriedade fisica de uma substancia e/ou de seus produtos de reagdo €
medida em funcdo da temperatura, enquanto essa substancia é submetida a um
programa controlado de temperatura (IONASHIRO, GIOLITO, 1980; WENDLANDT,
1986) sob uma atmosfera especifica (HAINES, 1995; MATOS, MERCURI E
ARAUJO, 2009). A definicdo correta segundo a International Confederation of
Thermal Analysis and Calorimetry (ICTAC) ¢ “estudo da relagdo entre uma propriedade
da amostra e da sua temperatura quando a amostra é¢ aquecida ou arrefecida de uma
maneira controlada” (PROVENSI, 2007).

A implementagdo da andlise térmica na industria farmacéutica mostra-se como
um método analitico, quantitativo e comparativo, capaz de produzir resultados rapidos e
reprodutiveis, podendo ser utilizada no controle de qualidade (BRASIL, 2010).

Na Farmacopéia Brasileira 5% edi¢do (2010) a andlise térmica foi incluida como
técnica analitica que pode ser utilizada para avaliagdo do comportamento térmico,
determinacdo do teor de umidade e/ou solventes, determinacdo da temperatura de
ebulicdo e sublimacdo, determinacdo da temperatura de decomposicdo térmica e
determinacéo do teor de cinzas através da analise termogravimétrica.

Dentre as técnicas termoanaliticas difundidas e utilizadas na éarea farmacéutica
estdo: Termogravimetria (TG), Analise Térmica Diferencial (DTA) e a Calorimetria

Exploratoria Diferencial (DSC).

3. 1. 1 Analise Termogravimétrica

E uma técnica termoanalitica na qual se analisa continuamente a massa da
amostra, em uma atmosfera controlada, em funcdo da temperatura ou to tempo
(PROVENSI, 2007). O método termogravimétrico fornece informagdes sobre reacGes
de decomposicdo e oxidacdo, e de processos fisicos como vaporizacdo, sublimacao e
desorcdo. O estudo de decomposicdo térmica de solidos compreende trés etapas
principais: isolamento e identificacdo dos intermediarios e produtos finais da reag&o;
determinacdo das constantes de velocidade; determinacdo dos parametros cinéticos, que
caracterizam as reagdes de decomposicdo térmica (SANTOS et al., 2007; RIBEIRO et
al., 2006).
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A interpretacdo das observacdes obtidas com TG geralmente requerem apoio de
métodos complementares. Métodos importantes para confirmar a identidade dos
processos investigados por TG frequentemente Util incluem medigdes de entalpia (DSC
e DTA), anélise de gas desprendido (EGD), as determinacfes estruturais (difracdo de
raios-X), microscopia (mudancas texturais dos solidos), cromatografia gasosa, etc
(SANTOS et al., 2007).

3. 1. 2 Analise Térmica Diferencial

A analise térmica diferencial (DTA) mede a diferenca de temperatura entre a
substancia e o material de referéncia (termicamente estivel) em funcéo da temperatura
ou do tempo, enquanto ambos s&o submetidos a uma programacdo controlada de
temperatura. A temperatura é medida por termopares conectados aos suportes metalicos
dos compartimentos onde sdo acondicionados a amostra e o material de referéncia,
ambos contidos no mesmo forno. As variacdes de temperatura na amostra séo devidas
as transigdes entalpicas, reacdes endotérmicas e/ou exotérmicas (SKOOG, HOLLER e
NIEMAN, 1998).

As curvas DTA representam os registros de AT em fun¢do da temperatura (T) ou
do tempo (t), de modo que o0s eventos sdo apresentados na forma de picos.
Normalmente, convenciona-se que 0s picos ascendentes caracterizem o0s eventos

exotérmicos e 0s descendentes 0s endotérmicos.

3. 2 Uso Popular de Plantas Medicinais

Segundo a Organizacdo Mundial de Saude (OMS), a medicina popular ou
tradicional refere-se as praticas de salde, conceitos, crengas e conhecimentos que
incorporam medicamentos a base de plantas, animais ou minerais, terapias espirituais,
técnicas manuais e exercicios aplicados singularmente ou em combinacdo, com o fim de
tratar, diagnosticar e prevenir doengas ou manter o bem-estar (WHO, 2007)

As plantas medicinais sempre foram utilizadas, sendo no passado o principal
meio terapéutico conhecido para tratamento da populagdo. A partir do conhecimento e
uso popular, foram descobertos alguns medicamentos utilizados na medicina
tradicional. Nos dias atuais, a busca pela fitoterapia resulta da procura por tratamentos
que associem eficacia e baixa incidéncia de efeitos colaterais, o que mobiliza iniciativas
publicas e privadas (SOUSA et al., 2008)
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Pode-se dizer que, a utilizacdo de plantas na medicina oficial se da
predominantemente de duas maneiras: através da homeopatia (tratamento de doencas
através do uso de medicamentos capazes de produzir efeitos semelhantes aos da doenca
em questdo, com o minimo de efeitos colaterais possiveis) ou a alopatia (sistema de
combate de doencgas por meios contrarios aos seus sintomas e causas) (CARVALHO,
2010). As principais caracteristicas desejaveis das plantas medicinais sdo: eficécia,
baixo risco de uso, assim como reprodutibilidade e constancia de sua qualidade
(NAKAZAWA, 1999). Porém muitas informacfes técnicas da maioria das plantas
medicinais ainda séo insuficientes ou desconhecidas acerca das caracteristicas acima
citadas.

Em paises como o Brasil, diversos fatores levam a busca pela fitoterapia: as
dificuldades de uso do Sistema Unico de Satde (SUS) e a deficiéncia deste em prover o
acesso a medicamentos tradicionais; a propria falta de acesso a estes devido a fatores
econdmicos ou simplesmente a indisponibilidade destes servigcos em diversas regides do
pais. A partir do momento em que se demonstra por parte da populagdo um grande
interesse por terapias a base de plantas medicinais, e conhecendo-se a colossal
diversidade de flora existente no Brasil, é evidente a necessidade de se incorporar a
pratica da fitoterapia ao sistema de satde (STASI, 2007).

O valor comercial desse mercado estad cada vez maior, fazendo a seguranca,
eficacia e qualidade dos produtos se tornarem preocupagdes constantes das autoridades
reguladoras (CARVALHO; SANTOS; SILVEIRA, 2008). Em 2010, a Agéncia
Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA) regulamentou o uso de drogas vegetais,
através da Resolucdo RDC 10 e o registro de medicamentos fitoterapicos, através da
RDC 14, publicadas no Diério Oficial da Unido (BRASIL, 2010).

3. 3 Regulamentacéo

As drogas vegetais ndo podem ser confundidas com os medicamentos
fitoterapicos. Ambos sdo obtidos de plantas medicinais, porém elaborados de forma
diferenciada. Enquanto as drogas vegetais sdo constituidas da planta seca, inteira ou
rasurada (partida em pedacos menores) utilizadas na preparagdo dos populares “chas”,
os medicamentos fitoterapicos sdo produtos tecnicamente elaborados, apresentados na

forma final de uso (comprimidos, capsulas e xaropes) (BRASIL, 2010).
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Diante do aumento crescente do uso de drogas vegetais e a inexisténcia de
requerimentos legais 0s quais abrangessem 0s requisitos de qualidade, seguranca e
eficacia, a ANVISA publicou uma norma para a notificagdo de drogas vegetais, a RDC
10/10 (BRASIL, 2010).

Esta resolucdo veio regulamentar a producdo de drogas vegetais no Brasil,
estando voltada para a inddstria farmacéutica, e para os produtores e distribuidores de
drogas vegetais, bem como a populacdo em geral. Com esta RDC, as empresas vao
precisar notificar a ANVISA sobre a fabricacdo, importacdo e comercializacdo dessas
drogas vegetais no minimo de cinco em cinco anos (CARVALHO; SILVEIRA, 2010).
A RDC 10/10 foi elaborada de acordo com a normativa alemad para os “Chas
Medicinais”, e engloba 66 drogas vegetais. Nesta forma estas drogas estdo padronizadas
quanto a forma de uso, posologia, alegacdes terapéuticas embasadas no uso tradicional,
possiveis reacdes adversas e contra-indicacdes.

A publicacdo da RDC n° 10/10 teve como objetivo causar impacto positivo no
mercado de plantas medicinais e fitoterapicos, tornando-se uma alternativa terapéutica
mais barata e segura a populac¢do, em como promovendo a utilizacdo de drogas vegetais
de forma segura, eficaz e de qualidade.

Como forma de aperfei¢oar o marco regulatorio, inserido no contexto da cadeia
produtiva de plantas medicinais e de fitoterapicos, a legislagcdo sanitéria brasileira que
dispde sobre o registro de medicamentos fitoterapicos foi recentemente atualizada,
sendo publicada na forma de Resolugdo RDC n° 14/2010, permitindo o
acompanhamento do desenvolvimento cientifico e tecnoldgico, e possibilitando a
ampliacdo do acesso da populagdo aos medicamentos.

Segundo a RDC n° 14/10, fitoterapico é o medicamento obtido com emprego
exclusivo de matérias-primas ativas vegetais, cuja eficacia e seguranca sdo validadas
pro meio de levantamentos etnofarmacol6gicos, de utilizagdo, documentacGes
tecnocientificas ou evidéncias clinicas. E caracterizado pelo conhecimento da eficacia e
dos riscos de seu uso, assim como pela reprodutibilidade e constancia de sua qualidade.
N&do podem ser incluidos no medicamento fitoterapico, substancias ativas isoladas, de
qualquer origem, nem associagdes destas com extratos vegetais.

Atualmente, os fitoterapicos equiparam-se aos medicamentos sintéticos nos
requisitos para o registro, sendo exigidas avaliacbes desde a matéria-prima vegetal,

passando pelos derivados, até o produto final, 0 medicamento (BRASIL, 2010).
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3. 4 Plantas do Semiérido

Os biomas brasileiros compreendem uma porcdo importante de toda a
biodiversidade mundial. Além deste potencial em biodiversidade, o Brasil possui um
grande patriménio no que diz respeito a sabedoria popular acerca deste ecossistema. O
conhecimento da medicina popular brasileira surgiu devido a unido dos saberes da
cultura indigena com as influéncias dos povos da Europa e Africa (CARTAXO,
SOUZA; ALBUQUERQUE, 2010).

A Caatinga é um bioma que compreende grande parte das regifes semi-aridas
brasileiras, e apresenta uma vegetacdo do tipo arbustiva e arbustivo-arborea, adaptada a
certos indices de aridez, uma baixa quantidade anual de chuvas e temperaturas elevadas
durante a maior parte do ano (LEITE et al., 2012).

Este bioma, que ocupa uma vasta area do Nordeste do Brasil, é rico em
diversidade de espécies vegetais que sdo, entretanto, pouco estudadas. Algumas plantas
com propriedades medicinais sdo utilizadas tradicionalmente pela populagdo, ou
utilizadas na producéo de produtos fitoterapicos, como Amburana cearensis, Erythrina
velutina e Sideroxylon obtusifolium (ALBUQUERQUE et al., 2007).

3. 4. 1 Sideroxylon obtusifolium

Sideroxylon obtusifolium é uma planta nativa da Caatinga, de notavel valor
nutricional — seu fruto contém beta-caroteno, entre outros compostos de interesse, e um
alto valor calérico (NASCIMENTO et al., 2011). Estudos com plantas do género
Sideroxylon mostraram que estas sdo uma fonte rica de flavonodides e saponinas
triterpendide (EROSA-REJON, PENA-RODRIGUES E STERNER, 2010).

A casca desta planta é utilizada pela populacdo para o tratamento de inflamacdes
e diabetes (AGRA, FRANCA; BARBOSA-FILHO, 2007), além de gripe, infeccdes em
geral e para a cicatrizacdo de ferimentos, como um adstringente natural (PAULINO et
al., 2012).

Esta planta foi testada quanto a sua atividade antiinflamatéria e antinociceptiva
em estudo, onde concluiu-se que o extrato desta planta foi capaz de produzir agédo
antinociceptiva local, frente a producdo de contracGes abdominais induzidas por acido
acético, porém sem demonstrar 0 mesmo efeito no teste da placa quente (ARAUJO-
NETO et al., 2010).
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O mesmo estudo mostrou que o0 extrato desta planta possui capacidade
antiinflamatoria, reduzindo o edema induzido no teste com cobaias, além de reduzir a
migracdo de neutrdfilos para a regido edemaciada. A presenca de flavondides no extrato
é indicada como responsavel por esta atividade, juntamente com os taninos presentes,

devido a sua capacidade de inibir mediadores como as espécies reativas de oxigénio.

3. 5 Andlise Térmica Aplicada a Drogas Vegetais

Diversos estudos utilizando técnicas térmicas para caracterizacdo de matérias-
primas vegetais sdo relatados na literatura. Alguns exemplos sdo descritos a seguir.

Benicio; Neto e Sousa (2010), empregaram estas técnicas para avalias o
comportamento térmico do 6leo extraido de sementes de Nim Indoano (Azadirachta
indica). O estudo possibilitou a verificacdo da decomposi¢do do dleo, que ocorre em
trés etapas. A primeira inicia a 197,18°C e representa perda de 69,16% de massa
(relativa a decomposicdo de &cidos graxos poliinsaturados), a segunda tem inicio a
388,39°C, com perda de 14,90% da massa inicial (relativo aos acidos graxos
monoinsaturados) e a terceira etapa, que ocorre a partir de 440,36°C, representa perda
de 14,15% da massa inicial, e € atribuida a decomposicdo dos acidos graxos saturados.

No estudo realizado por Noriega et al. (2010), os métodos de termogravimetria
(TG), termogravimetria derivada (DTG) e a calorimetria exploratdria diferencial (DSC)
foram utilizados para avaliar o comportamento térmico de Passiflora edulis Sims., em
comparagdo com sua provavel substdncia marcadora, a rutina. As analises
termogravimétricas indicaram que a decomposi¢cdo térmica das amostras de folhas,
galhos, bem como da rutina ocorrem em trés etapas. Por outro lado, a curva DSC da
amostra de rutina mostrou acentuada diferenca entalpica da decomposicdo desta em
relacdo as amostras de casca e folhas da planta.

Aradjo et al. (2006), determinaram o teor de umidade e cinzas em vérias
amostras de guarand (Paullinia cupana Kunth), obtidas comercialmente, atravé de
TG/DTG e DSC, comparando com as metodologias oficiais para estas determinacdes,
previstas na Farmacopeéia Brasileira (1988). O estudo obteve resultados satisfatorios,
uma vez que ambas as metodologias levaram a resultados semelhantes de umidade e
cinzas totais. Das amostras estudadas, todas estavam dentro do limite aceitivel de

umidade (abaixo de 14%) e oito delas estavam acima do limite aceitavel do teor de
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cinzas totais (acima de 2%) o que foi considerado como um provavel indicador de
adulteragéo.

Correia et al. (2011) estudou a interferéncia do tamanho de particulas da droga
vegetal mulungu, em termos qualitativos e quantitativos, utilizando técnicas de analise
térmica e outras técnicas complementares.

Diante dos resultados expostos, podemos afirmar que a anélise térmica é uma
importante ferramenta, que quando adequadamente utilizada, pode ser utilizada no
controle da qualidade de matérias-primas vegetais e produtos fitoterapicos na industria
farmacéutica, garantindo maior seguranca e eficacia de seu uso. Percebe-se, portanto,
que o estudo através de técnicas termoanaliticas apresentam vantagens, uma vez que
requer menos gasto de tempo e de materiais, permite a verificacdo simultanea do teor de
umidade e cinzas, acesso a todo o perfil termoanalitico da amostra, além de apresentar

menor margem de erro.
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4. MATERIAL E METODOS

4. 1 Material Botanico

O matéria botanico (folhas) da Sideroxylon obtusifolium (Quixaba), utilizado
neste estudo foi coletado na regido do “cariri paraibano”, no Municipio de Caraubas,
limite com Conchichola, durante os meses de junho e julho de 2012. A coleta foi
realizada a partir de plantas adultas selecionadas, acompanhadas de pessoal técnico
qualificado.

As coletas foram realizadas em diferentes localidades, com o intuito de ndo
comprometer o quantitativo do material vegetal disponivel, preservando as condicdes
ambientais naturais da fauna e flora.

A espécie coletada foi identificada por comparacdo com exsicatas ja depositada
no Herbario Prof. Jayme Coelho de Moraes (EAN) localizado no municipio de Areia —
PB, Brasil, pertencente a Universidade Federal da Paraiba (UFPB), pelo botanico Prof.
Dr. Leonardo Félix, conforme registro:

e Sideroxylon obtusifolium (Roem. & Schult) T. D. Penn. (EAN 7638, 15195,

16908, 17013, 17258).

4. 2 Preparacao do Pé

As folhas das plantas foram desidratadas em estufa com circulagdo de ar com
temperatura controlada de 40°C. O material seco foi moido usando um moinho de
quatro facas mdveis e quatro fixas, modelo de Willey, da marca Marconi, acoplado a
um tamis de 10 mesh.

A droga vegetal pulverizada foi submetida a um sistema de peneiras, onde foi
aproveitado o p6 obtido da peneira de 48 mesh ou 297um. O p6 adquirido foi
acondicionado em frasco de vidro, &mbar e devidamente fechado, para protecédo da luz e
umidade, sendo armazenado em temperatura ambiente.

A amostra foi nomeada de “QUI” de acordo com sua nomenclatura popular:

Quixaba. Acrescida da numeragéo 01.
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Figura 1: Fluxograma da preparacdo do p6
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4. 3. Estudos de Analise Térmica

4. 3. 1 Analise Térmica Diferencial (DTA)
A curva térmica diferencial do pé de S. obtusifolium foi obtida em um analisador

térmico diferencial, modelo DTA-50 da Shimadzu, na razdo de aquecimento 10°C min™,

na faixa de temperatura de 25°C até 900°C, em atmosfera de nitrogénio, com fluxo de

50mL min™. A amostra (QUI01) foi acondicionada em cadinho de alumina utilizando
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massa de 5,00mg ( 0,5). A calibracdo do equipamento foi realizada atraves do ponto de
fusdo e entalpia dos padrdes de indio e zinco. As curvas térmicas diferenciais foram

analisadas usando o programa Tasys 60 da Shimadzu.

4. 3. 2 Termogravimetria (TG)

A curva termogravimétrica dindmica do pé de S. obtusifolium foi obtida em uma
termobalanca modelo TGA-50H da Shimadzu, na razdo de aquecimento de 10°C min™,
na faixa de temperatura de 25°C até 900°C. Utilizou-se atmosfera de nitrogénio, com
fluxo de 50mL min™. Foi utilizada a massa de 5,00mg (+ 0,05) acondicionada em
cadinho de alumina para a amostra (QUIO1). A calibracdo da termobalanga foi feita
utilizando oxalato de céalcio monohidratado. A curva foi analisada através do software

Tasys 60 da Shimadzu, para caracterizar as etapas de perda de massa.
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5. RESULTADO E DISCUSSAO

5. 1 Estudos de Analise Térmica
5. 1. 1 Anélise Térmica Diferencial (DTA)
A curva térmica diferencial do p6 da droga vegetal S. obtusifolium esta

representada na Figura 1.

Figura 2: Curva de DTA do p0 da droga vegetal Sideroxylon obtusifolium
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Observando-se o perfil téermico diferencial da droga vegetal S. obtusifolium
(QUIO01) avaliada na granulometria de 297um, visualizou-se a presenga de 2 eventos
exotérmicos evidentes.

O primeiro evento exotérmico ocorreu na temperatura de 344,78°C com energia
de 1,41KJ/g. O segundo evento ocorreu na temperatura de 476,94°C correspondendo a
1,67KJ/g de energia.

A partir de 570 até 900 °C, observou-se uma queda gradativa da linha de base,
correspondente a quinta etapa de decomposicdo até a formacdo do residuo ndo
degradavel, visualizada pelas curvas termogravimétricas em atmosfera de nitrogénio.

A Tabela 1 apresenta os parémetros determinados por analise térmica diferencial

para Sideroxylon obtusifolium.
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Tabela 1: Pardmetros determinados por anélise térmica diferencial
para Sideroxylon obtusifolium

Temperatura Entalpia
Amostras ‘()0 ) (KJ /g)
1° Evento
QuUI | qQuol | 344,78 | 14
2° Evento
QUI \ QuUO1 \ 476,94 | 167

5. 2. 2 Termogravimetria (TG)

A termogravimetria é uma técnica de elevada sensibilidade, reprodutibilidade e
resposta rapida as variagcdes de massa, obtendo-se resultados relativos a composicéo e
estabilidade térmica da amostra, importantes para a caracterizacdo de matérias-primas
vegetais (SILVA, PAOLA E MATOS, 2007).

A Figura 2 ilustra a curva termogravimétrica obtida na razdo de aquecimento de
10°C min™ na atmosfera de nitrogénio para a amostra de S. obtusifolium (QUI01) na

granulometria de 48mesh (297um).

Figura 3: Curva termogravimétrica de QU101 na razdo de aquecimento de 10°C min™,
em atmosfera de nitrogénio
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Avaliando-se o perfil termogravimétrico da amostra da droga vegetal S.
obtusifolium (QUIO1), na razdo de 10°C/min em atmosfera de nitrogénio, verificou-se a

presenca de cinco etapas de decomposicao para amostra QUIO1.
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A primeira etapa ocorreu na faixa de temperatura de 26,2 a 92,3°C pode ser
atribuida a perda de volateis, majoritariamente agua, representando 6% da massa total,
para ambas as amostras.

A segunda, terceira e quarta etapas de decomposicao representam a degradagéo
do conjunto dos macros e micros constituintes da amostra, ocorrendo nas faixas de
temperatura de 200,0 — 353,4; 353,4 — 468,4; 468,4 — 536,6°C, correspondendo a perdas
de massa de 40,5; 21,4; 20,7%, para as respectivas etapas da amostra em estudo QUI01.

A quinta etapa de decomposicdo, corresponde a ultima etapa cuja perda
caracteriza-se por ser lenta e gradativa, apresentando ao final (900°C) um residuo de
cinzas de aproximadamente 9% da massa inicial.

Amostras de drogas vegetais sdo misturas multicomponentes de compostos
organicos e inorganicos, e suas curvas de decomposicdo térmica sdo parcelas de
fendmenos fisico-quimicos que ocorrem quando a mesma € aquecida. Assim, ndo é
possivel associar o efeito térmico e a perda de massa a identificacdo da decomposicao
de um determinado componente da amostra (WESOLOWSKI, KONIECZYNSKI,
2003).

A Tabela 2 mostra os valores das etapas de decomposi¢do, com suas respectivas

perdas de massa da amostra de S. obtusifolium na granulometria de 297pum (QUO1).

Tabela 2: Resultados da curva termogravimétrica do p6 de S. obtusifolium na
granulometria de 48mesh e razdo de aguecimento de 10°C/min, atmosfera de nitrogénio,
método da derivada

Etapas de Ti (°C) Tf (°C) Am (%)
decomposicao
Primeira 26,2 92,3 6,0
Segunda 200,0 353,4 40,5
Terceira 353,4 468,4 21,4
Quarta 468,4 536,6 20,7
Quinta 536,6 896,1 1,9

Ti = Temperatura inicial; Tf = Temperatura final; Am = Variacdo de massa
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6. CONCLUSAO

Tecnicas termoanaliticas como DTA e TG mostram-se como ferramentas Uteis
para auxiliarem na caracterizacdo de drogas vegetais e correlatos, avaliando parametros
térmicos e produzindo informacfes importantes acerca do controle de qualidade de
substancias e matérias-primas. Tendo em vista que, estas técnicas em conjunto
constituem uma forma vantajosa na identificacdo das regifes da "impressao digital” da
amostra em estudo e com auxilio de técnicas complementares assegura as caracteristicas

de qualidade das mesmas.
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