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RESUMO

Os disturbios na secre¢do do horménio da insulina, pode levar a doencas hiperglicemiantes, também
conhecidas como diabetes mellitus (DM) tipo 1, tipo 2 e DM gestacional. Como uma das principais
causas de mortes, a DM é conhecida como uma Doenga Cronica N&o Transmissivel (DCNT). Dentre
as plantas vegetais mais utilizadas pela industria farmacéutica para obtencéo de novos principios ativos
com acdo terapéutica, se encontra a espécie Libidibia ferrea. Distribuida em todas as regifes do Brasil,
possui acdo farmacoldgica diversa, principalmente, acdo anti-hiperglicemiante. Essa atividade
antidiabética foi descoberta a partir da realizagdo do extrato aquoso da casca do caule de L. ferrea
submetido em ratos normoglicémicos, observando a presenca de taninos condensados e hidrolisaveis,
uma vez que esses foram os compostos mais presentes no meio. Portanto, esse estudo teve como
objetivo caracterizar fisico-quimicamente a droga vegetal, o extrato aquoso e o extrato seco do caule
de L. ferrea para uma futura alternativa no tratamento de doencas hiperglicemiantes como a diabetes
mellitus. As cascas do caule de L. ferrea foram coletadas no municipio de
Pesqueira, Pernambuco, Brasil, e sua exsicata foi previamente identificada no Instituto Agronémico de
Pernambuco (IPA). Em seguida, este material foi lavado e seco. Posteriormente, pulverizado, obtendo-
se a droga vegetal (MPV) de L. ferrea. O extrato aquoso foi obtido através da infusdo da droga vegetal
em meio aquoso. Foram realizados os testes de determinacgdo do pH, densidade relativa e determinacgéo
do residuo seco, onde todos os parametros analisados estavam dentro dos padrdes exigidos pela
Farmacopeia Brasileira 6% edicdo. Em seguida, o extrato aquoso foi congelado para liofilizacéo,
obtendo-se o extrato seco de L. ferrea. Os resultados obtidos através da caracterizagdo do extrato seco
de L. ferrea atenderam aos parametros previamente estabelecidos.

Palavras-chave: Juca, Planta medicinal, Diabetes mellitus.

ABSTRACT

Disorders in the secretion of the insulin hormone, can lead to hyperglycemic diseases, also known as
diabetes mellitus (DM) type 1, type 2 and gestational DM. As a major cause of death, DM is known as
a Chronic Noncommunicable Disease (CNCD). Among the vegetable plants most used by the
pharmaceutical industry to obtain new active ingredients with therapeutic action, there is the species
Libidibia ferrea. Distributed in all regions of Brazil, it has a different pharmacological action, mainly
anti-hyperglycemic action. This antidiabetic activity was discovered by performing the aqueous extract
of the bark of the stem of L. ferrea submitted to normoglycemic rats, observing the presence of
condensed and hydrolyzable tannins, since these were the compounds most present in the medium.
Therefore, this study aimed to characterize the plant drug, agueous extract and dry extract of the stem
of L. ferrea physically-chemically for a future alternative in the treatment of hyperglycemic diseases
such as diabetes mellitus. The bark of the L. ferrea stem was collected in the municipality of Pesqueira,
Pernambuco, Brazil, and its exsiccata was previously identified at the Agronomic Institute of
Pernambuco (IPA). This material was then washed and dried. Later, pulverized, obtaining the vegetable
drug (MPV) from L. ferrea. The aqueous extract was obtained by infusing the plant drug in an aqueous
medium. Tests were performed to determine pH, relative density and dry residue determination, where
all parameters analyzed were within the standards required by the Brazilian Pharmacopoeia 6th edition.
Then, the aqueous extract was frozen for lyophilization, obtaining the dry extract of L. ferrea. The
results obtained through the characterization of the dry extract of L. ferrea met the previously
established parameters.

Keywords: Juca, Medicinal plant, Diabetes mellitus.

1 INTRODUCAO

A insulina € um horménio importante secretado pelo péancreas, e tem como funcdo o
metabolismo dos carboidratos no sangue. Quando ocorrem distdrbios na secre¢do desse horménio,
~ Braz. J. of Develop., Curitiba, v. 6, n.12, p.27488-97506 dec. 2020.  ISSN 2525-8761
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alterando a homeostase do organismo, pode levar a doencas hiperglicemiantes, caracterizadas pela
resisténcia ou auséncia a insulina, também conhecidas como diabetes mellitus (DM) tipo 1 e tipo 2,
respectivamente e DM gestacional (FERREIRA, 2011; AMERICAN DIABETES ASSOCIATION et
al., 2010).

Como uma das principais causas de mortes, a DM é conhecida como uma Doenca Cronica Nao
Transmissivel (DCNT). Atualmente, acomete uma grande parte da populacéo de paises que ainda estdo
em desenvolvimento e subdesenvolvidos em relagcdo aos paises desenvolvidos. No Brasil, alguns
fatores dificultam a implantacéo de estratégias de prevencdo e combate a DM, como, por exemplo, a
desigualdade social, acarretando em uma grande preocupacdo com a salde publica (MALFATTI;
ASSUNCAO, 2011).

Segundo a Federacdo Internacional de Diabetes (2017) estima-se que 8,8% de individuos entre
20 a 79 anos tem DM. Se a predisposicao da populagdo possuir diabetes for cada vez aumentando, nas
proximas decadas, ira existir cerca de 642 milhdes de individuos diabéticos no mundo. O aumento de
DM ocorre por questdes epidemiologicas, nutricionais e estilo de vida, fatores que estdo relacionados
com a caréncia de informagdes e um sistema de saude preocupante (Diretrizes, SBD, 2017-2018).

O tratamento vai depender do tipo e do grau da DM, onde o principal objetivo € o controle e a
manutengdo dos niveis glicémicos fisiologicos realizando tratamento medicamentoso em associagao
com ndo medicamentoso. Existe uma diversidade de medicamentos disponiveis no mercado
Farmacéutico para a terapia de DM, sendo a insulina utilizada para 0 DM tipo 1 e hipoglicemiantes
para 0 DM tipo 2. Porém, por se tratar de uma doenca cronica, surgem efeitos colaterais da utilizacdo
prolongada desses medicamentos, como: efeitos gastrointestinais, gosto metalico, diarreia, flatuléncia,
nauseas, ganho de peso, aumento da vontade de urinar, infecgdes, anemia, cefaleia, entre muitas outras
complicacdes a satide do paciente (MAEYAMA et al., 2020; VIGGIANO, 2007; ARAUJO; BRITO;
CRUZ, 2000).

Por conta da prevaléncia de efeitos colaterais causados por esses farmacos sintéticos, a um
aumento no interesse dos pesquisadores pelo estudo de diversas espécies vegetais e pela investigacao
de substancias isoladas que possuam acdo farmacoldgica como uma nova alternativa natural de
medicamentos. Devido a enorme biodiversidade existente no Brasil, 0 consumo de fitoterapicos pela
populacdo, principalmente por aquelas mais carentes, vem cada vez mais aumentando (BADKE, 2011;
FOGLIO et al., 2006; DE ALMEIDA, 2003).

Dentre as plantas vegetais mais utilizadas pela industria farmacéutica para obtencdo de novos
principios ativos com acdo terapéutica, se encontra a espécie Libidibia ferrea, conhecida popularmente
como “juca” ou “pau-de-ferro”, uma arvore pertencente a subfamilia Caesalpiniaceae da familia

Fabaceae. Distribuida em todas as regifes do Brasil, possui acdo farmacoldgica diversa (MELO et al.,
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2020; FARIAS et al., 2020; VENANCIO et al., 2020), entre elas, acdo anti-hiperglicemiante. Essa
atividade antidiabética foi descoberta a partir do consumo do ché, obtido pela utiliza¢do das cascas do
caule de L. ferrea, em ratos normoglicémicos, observando a presenca de taninos condensados e
hidrolisaveis, uma vez que esses foram os compostos mais presentes no meio (VASCONCELOS et al.,
2011; CAVALHEIRO et al., 2009; DI STASI; HIRUMA-LIMA, 2002).

Desde os tempos primordios séo utilizadas plantas para fins medicinais pela populacéo, porém,
por a DM ser uma DCNT existe uma busca incessante por alternativas de tratamento que nao cause
tantos efeitos adversos como 0s medicamentos sintéticos, portanto, o estudo e a comprovacao cientifica
da eficécia e seguranca de fitoterapicos sdo cada vez mais atraentes, por ser de facil acesso e custo
reduzido. A espécie vegetal L. ferrea além de possuir ampla utilizacdo na terapéutica para outras
enfermidades, também, é comprovado sua atividade anti-hiperglicemiante, se apresentando como uma
forte candidata para um tratamento alternativo com efeitos colaterais reduzidos para as doencas
hiperglicemiantes.

Para isso 0 objetivo geral desse trabalho foi caracterizar fisico-quimicamente a droga vegetal,
0 extrato aquoso e o extrato seco do caule de Libidibia ferrea como alternativa no tratamento de
doencas hiperglicemiantes. E como objetivos especificos obter, processar e caracterizar o material
vegetal; obter a solucdo extrativa a base de Libidibia ferrea, através do processo da infuséo; obter o
extrato seco a base de Libidibia ferrea, utilizando o processo de secagem por liofilizacdo; caracterizar

0 extrato seco obtido.

2 MATERIAL E METODOS
2.1 OBTENCAO, PROCESSAMENTO E CARACTERIZACAO DO MATERIAL VEGETAL
Matéria Prima Vegetal

As cascas do caule de Libidibia ferrea foram coletadas no municipio de
Pesqueira, Pernambuco, Brasil, e sua exsicata foi previamente identificada no Instituto Agrondémico de
Pernambuco (IPA), gerando um namero de registro #86678. Em seguida, este material foi lavado e
seco em estufa de ar circulante a temperatura de 45+2°C por aproximadamente 7 dias, para estabilizacao
de peso. Posteriormente, pulverizado em moinho de facas, utilizando malha de tamanho intermediario,
obtendo-se a droga vegetal (MPV) de L. ferrea. O calculo de rendimento foi realizado ao final das
etapas de secagem em estufa e apds a pulverizacdo, além disso, também foram verificadas as

caracteristicas macroscépicas.
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Determinacdo da distribui¢ao granulométrica do po

Com a matéria vegetal de Libidibia ferrea, foram realizados os testes de determinacdo
granulométrica, segundo a Farmacopeia Brasileira 6° Edicdo (BRASIL, 2019). O p6 obtido da moagem
do caule da planta foi submetido & analise granulométrica, com o objetivo de obter dados quantitativos
sobre o tamanho médio e a distribuicdo da droga vegetal utilizada.

Foram utilizados tamises com a ordem de abertura da malha do tamanho maior para 0 menor e
colocado sobre o receptor de tamises. Foram transferidos 25 g do pé da amostra de L. ferrea e
distribuidos uniformemente sobre o tamis de abertura maior. O aparelho foi ligado por cerca de 15
minutos com a vibracdo adequada.

Ao final do tempo determinado, foi removido todo o p6 retido na superficie das malhas com a
ajuda de um pincel para a superficie de um papel, em seguida, o p6 foi pesado, assim como o po retido
no coletor. Os nimeros do conjunto de tamis (ABNT/ ASTM) escolhido foram os que estdo descritos
no Quadro 1:

Quadro 1. Abertura de malha dos tamises.
Abertura do Tamis

1,70 mm
710 pm
355 um
250 pm
180 pm
125 pm
Fonte: Adaptado da Farmacopeia Brasileira, 62 edigdo (BRASIL, 2019).

O célculo do percentual de droga vegetal retida em cada tamis foi realizado a partir da seguinte

formula;

P1
% Retida pelo tamis = P2 x 100

Onde:
P1 = Peso da amostra retida em cada tamis (em gramas);
P2 = Soma dos pesos retidos em cada tamis e no coletor (em gramas);

100 = Fator de porcentagem.

A partir do resultado das porcentagens que se obtém pela quantidade de amostra retida nos

tamises utilizados, o p6 pode ser considerado como p6 grosso, pé moderadamente grosso, po semifino,
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po fino e po finissimo, de acordo com a classificagdo presente na Farmacopeia Brasileira, 62 edi¢do
(BRASIL, 2019).

Determinacédo da umidade (Perda por dessecacéo)

Seguindo a Farmacopeia Brasileira 62 edicdo (BRASIL, 2019), foi realizado o método
gravimétrico. A matéria-prima vegetal de L. ferrea foi reduzida para p6 fino, em seguida, foram
pesados 2g do po e transferidos para pesa-filtro chato e levado para o dessecador por 30 minutos para
resfriamento.

Posteriormente, o pesa-filtro foi pesado com a amostra, tampado, sedo agitado para uma
distribuicdo uniforme da amostra numa altura de 5 mm. Foi colocado na estufa, onde foi retirada a
tampa do pesa-filtro para que a amostra fosse seca a 105°C por 2 horas. ApGs esse processo, 0 pesa-
filtro foi levado novamente para o dessecador para esfriar e foi feito a pesagem até peso constante. Este
teste foi realizado em triplicata.

Ao final, a porcentagem de perda por dessecacéo foi calculada através da formula:

. Pu — Ps
% perda por dessecagdo = Pa x 100

Onde
Pa = peso da amostra;
Pu = peso do pesa-filtro contendo a amostra antes da dessecacéo;

Ps = peso do pesa-filtro contendo a amostra ap0s a dessecacgéo.

Determinacéo de cinzas totais

Foram utilizadas 3 g da amostra pulverizada, transferindo-a para um cadinho previamente
tarado. A amostra foi incinerada, aumentando gradativamente a temperatura até, no maximo, 600 * 25
°C, e que todo o carvao fosse eliminado. Foi utilizado um gradiente de temperatura de 30 minutos a
200 °C, 60 minutos a 400 °C e 90 minutos a 600 °C. Apos a incineracdo, o cadinho foi colocado no
dessecador para resfriamento e, em seguida, pesado. Calculou-se a porcentagem de cinzas em relacédo
a droga seca ao ar, de acordo com a Farmacopeia Brasileira, 62 edicdo (BRASIL, 2019). Esta analise

foi realizada em triplicata.
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2.2 OBTENCAO E CARACTERIZACAO DO EXTRATO AQUOSO
Extrato aquoso

O extrato aquoso foi obtido através da infusdo do p6 do caule da planta numa relagdo
droga:solvente de 1:20 (p/v), utilizando &gua destilada como solvente extrator. A partir disso, foi
realizado o célculo de rendimento do extrato aquoso.

Determinacéo de pH

O teste de determinacéo de pH foi realizado utilizando cerca de 25,0 mL do extrato aquoso em
um pHmetro Micronal® modelo B474 previamente calibrado, O resultado foi expresso pela média de
seis determinagdes (BRASIL, 2010).

Determinacéo da densidade relativa

A metodologia utilizada foi uma adaptacdo da Farmacopeia Brasileira, 62 edicdo (BRASIL,
2019). Foi utilizado um picnémetro de 25 mL previamente calibrado, onde foi transferida a amostra,
removendo 0 excesso da substancia e pesado, obtendo o peso da amostra através da diferenca de massa
do picnémetro cheio e vazio. A calibracdo é importante para a determinacdo da massa do picnémetro
vazio e determinacdo da massa do picnémetro do seu conteudo com agua destilada. A densidade
relativa foi determinada por meio da razao entre a massa da amostra liquida e a massa da agua, ambas

a 20°C. A densidade relativa foi determinada por meio da seguinte formula:

P20 = 0,99820 x 02’ + 0,0012
Onde:
P20 = Densidade da massa;
0,99820 = Densidade da agua na temperatura de 20°C;

d?,, = Densidade relativa.

Determinacao do residuo seco

Foram transferidos 2 mL da solucdo extrativa para pesa-filtros. Em banho-maria, evaporou-se
até secura e foi levado para dessecar em estufa a 100-105°C, por 3 horas. Em seguida foi colocado no
dessecador até esfriar, e pesou-se. O residuo seco foi calculado em porcentagem sobre o volume,

através da formula descrita de acordo com a Farmacopeia Brasileira, 62 edicdo (BRASIL, 2019).
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2.3 OBTENCAO E CARACTERIZACAO DO EXTRATO SECO
Extrato seco

O extrato seco foi obtido através do processo de secagem por liofilizagdo, no Laboratério de
Tecnologia dos Medicamentos, utilizando o liofilizador de marca LIOTOP® (Modelo L101). O extrato
aquoso preparado foi distribuido em recipientes de aluminio adequados e submetido a congelamento
por cerca de 75 horas. Em seguida, os recipientes contendo o extrato aquoso foram colocados no
Liofilizador L101 Liotop® sob os seguintes parametros: 30 pHg a uma temperatura de -55°C (SOUZA,
2009). O extrato seco obtido foi colocado em recipiente adequadamente vedado, armazenado em

dessecador, a fim de evitar captagdo de umidade e degradacéo.

Determinacao da umidade

Foi realizada a determinacdo de umidade utilizando método gravimétrico através da perda por
dessecacdo descrita na Farmacopeia Brasileira, 62 edicdo (BRASIL, 2019). Em triplicata, pesaram-se
cerca de 2 g do extrato seco e foram transferidos para pesa-filtros que foram previamente dessecados
por 30 min e levados ao dessecador para resfriamento. Em seguida, foram pesados os pesa-filtros,
contendo a amostra, e tampados, colocados em estufa por aproximadamente 105°C, por cerca de 2
horas. Os pesa-filtros foram armazenados em dessecador, para estabilizacdo de temperatura, e em

seguida pesados novamente até peso constante.

Prospeccao fitoquimica

A prospeccdo fitoquimica do extrato seco de L. ferrea foi realizada através da Cromatografia
em Camada Delgada (CCD), utilizando metodologia de WAGNER e BLADT (1996). Realizou-se
pesquisas para identificacdo de taninos hidrolisaveis, taninos condensados, flavonoides, esteroides e
saponinas. Foi realizado o teste de espuma para confirmacdo de saponinas na amostra de L. ferrea

seguindo a metodologia da Sociedade Brasileira de Farmacognosia (2009).

Doseamento de taninos

Através do método indireto de quantificacdo de compostos fendlicos totais, o0 doseamento de
taninos foi realizado, seguindo a metodologia descrita por AMORIM et al. (2008). O extrato seco de
L. ferrea foi diluido em agua destilada numa concentracdo de 1 mg/mL utilizando um baldo
volumétrico de 25 mL. Em seguida, 200 pL do extrato solubilizado foram adicionados, 0,5 mL da
solucdo do reagente Folin-Ciocalteu, 1 mL da solucdo de carbonato de sédio no baldo de 10 mL e

completado com agua destilada. A amostra ficou por 30 minutos ao abrigo da luz e temperatura
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ambiente. Posteriormente, foi realizada a leitura da absorbéncia da mistura no comprimento de onda
de 760 nm no espectrofotdmetro para determinacdo dos fenois totais.

Com os mesmos reagentes utilizados para a amostra, exceto o extrato, o branco foi preparado e
submetido aos mesmos parametros. Para realizacdo dos fenois residuais, foi utilizado 1g de caseina, 6
mL do extrato seco previamente diluido e 12 mL de &gua destilada. A amostra foi submetida a agitacéo
por 3 horas. Em seguida, foi filtrada e completou-se o volume para 25 mL, com &gua destilada. Foi
retirada uma aliquota de 1 mL da amostra e adicionou-se 0,5 mL da solu¢do do reagente Folin-
Ciocalteu, 1 mL da solucdo de carbonato de sodio no baldo de 10 mL e completou-se com agua
destilada. A amostra ficou por 30 minutos ao abrigo da luz e a temperatura ambiente. Posteriormente,
foi realizada a leitura da absorbancia da mistura no comprimento de onda de 760 nm no
espectrofotémetro.

A curva de calibragdo foi preparada com uma solucdo padréao de &cido géalico (1 mg/mL) e todos
0s demais reagentes citados anteriormente, nas concentragdes de 0,5 a 10,0 pg/mL. O teor de taninos
totais foi obtido pela diferenca de fendis totais e fenois residuais, onde os resultados foram expressos

como miligramas equivalentes de acido galico por grama de extrato (mg EAG/g).

Analise da area superficial e porosidade das particulas

A analise da area superficial especifica foi determinada através do método BET (Brunauer,
Emmett and Teller), e o volume e didmetro médio, usando-se 0 método BJH (Barret,. Joyner and
Halenda). Foram pesados aproximadamente 220 mg do extrato seco de L. ferrea que foi submetido a
adsorcao fisica de nitrogénio (SILVA, 2010).

Caracteristicas reoldgicas
Angulo de repouso e tempo de escoamento

Utilizando o método de altura fixa do funil, foi feita a determinacdo do angulo de repouso, onde
passou-se cerca de 10 g do extrato seco de L. ferrea pelo funil de 10 cm, com didmetros superior e
inferior de 14 e 1 cm, respectivamente, deixando-os cair em uma superficie plana coberta com papel

milimetrado. O angulo de repouso (a) é determinado pela equagao:

‘ _H
8= n

Onde:
H = Altura

R = Raio do cone
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O tempo de escoamento foi medido em segundos com auxilio de um cronémetro (VIANA,
2006).

Determinacio da Densidade Aparente e de Compactagdo (Fator de Hausner, indice de Carr,
indice de Densificagio)

A densidade aparente (da) do extrato seco foi determinada utilizando-se uma proveta graduada
e 10 g de amostra, realizando a medicdo do volume ocupado pelo extrato na proveta. A densidade
compactada (dc) foi obtida através do equipamento Tap density Varian®, onde o extrato seco contido
na proveta graduada foi submetido a 10 e 2500 quedas. A partir dos valores das densidades, foi
calculado o fator de Hausner (FH), indice de Compressibilidade (IC) e indice de densificacio (ID),
segundo as seguintes equagdes, respectivamente (SCHUSSELE; BAUER-BRANDL, 2003).

FH = da/dc IC = dc-da/dc x100 ID=V10-V2500
Onde:

V10 = volume do po apds 10 quedas;

V2500 = volume do pd apos 2500 quedas.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 OBTENCAO, PROCESSAMENTO E CARACTERIZACAO DO MATERIAL VEGETAL
Matéria Prima Vegetal

De inicio, foram realizadas pesquisas bibliograficas com o objetivo de obter novos
conhecimentos sobre Libidibia ferrea e sobre os procedimentos realizados durante a execu¢do do
projeto. O rendimento da matéria prima vegetal apds a secagem foi acima de 90%. As caracteristicas

macroscopicas do po obtido da droga vegetal também foram avaliadas e se descrevem de acordo com

0 quadro 2:
Quadro 2. Caracteristicas macroscéopicas da matéria-prima vegetal de Libidibia ferrea.
Parametros Resultados
Textura P6 fino ou intermediario
Cor Amarronzada
Cheiro Caracteristico da matéria- prima vegetal

Fonte: Dados da pesquisa.

Determinacdo da distribuicédo granulométrica do pé
Determinar a granulometria do p6é é importante para avaliar o tamanho e a distribuicdo das
particulas da matéria-prima vegetal utilizada. Os resultados da porcentagem das particulas de L. ferrea

retidas em cada tamis estao representados na Tabela 1 e na Figura 1:
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Tabela 1. Anélise granulométrica do p6 de Libidia ferrea.

Abertura do Tamis (mm/pm) % Retida em cada tamis
1,70mm 0,768

710pm 34,916

355um 36,907

250um 16,394

180um 7,046

125um 3,071

Coletor 0,898

Fonte: Dados da pesquisa.

Figura 1. Gréfico do perfil granulométrico de L. ferrea.
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Fonte: Dados da pesquisa.

De acordo com o que foi analisado, foram observados que as particulas do p6 de L. ferrea
ficaram retidas na sua grande maioria entre os tamises de abertura 355 a 710 um. Comparando o0s
resultados com o que é preconizado pela Farmacopeia Americana (USP, 2008), conclui-se que o0 po
pode ser classificado como pd muito grosso. A farmacopeia da USP classifica um p6 como muito
grosso, aquele onde passam 50% ou mais do pé na abertura de 1000 um da malha.

Segundo a Farmacopeia Brasileira, 62 edicdo (BRASIL, 2019), um pd ¢ classificado como
grosso quando possui particulas que passam em sua totalidade pelo tamis de abertura nominal de malha
de 1,70 mm e, no maximo, 40% pelo tamis com abertura nominal de malha de 355 pum. Contudo, o p6
de L. ferrea ndo se enquadra nessa classificacdo, devido as particulas ndo passarem em sua totalidade
pelo tamis de abertura de malha de 1,70 mm, ficando retidos 0,76% do pd, porém, a porcentagem retida

é baixa, quando comparada aos valores retidos nas demais malhas.
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Por ser utilizado a casca e a mesma apresentar certa rigidez, isso pode explicar o fato das
particulas apresentarem um tamanho elevado e ser classificado como um pé muito grosso (COSTA,
2012).

Determinacdes da umidade e de cinzas totais

De acordo com o que € preconizado pela Farmacopeia Brasileira, 62 edicdo (BRASIL, 2019), o
valor maximo para perda por dessecacgdo e cinzas totais sdo de 8% a 14%. O valor obtido para perda
por dessecacao encontra-se dentro do estabelecido pela farmacopeia. Esse parametro é importante para
analisar o nivel de agua residual no material vegetal, que pode levar a contaminagdo microbiolégica,
alteracOes quimicas e fisicas e contaminacao por insetos (MARINHO, 2016).

O valor obtido para cinzas totais também se encontra dentro do valor estabelecido pela
Farmacopeia Brasileira, 6 edicdo (BRASIL, 2019). A determinacdo de cinzas totais € importante para
avaliar as impurezas inorganicas que podem ser de origem extrinseca, ou seja, proveniente do meio,
como areias, restos de insetos ou pode ser de origem intrinseca, do proprio material vegetal (SANTOS,
2016). Os resultados obtidos das porcentagens da perda por dessecacéo e de cinzas totais se encontram

na tabela 2:
Tabela 2. Pardmetros fisico-quimicos da matéria prima-vegetal de L. ferrea.
Parametros Resultados obtidos Especificacbes
(BRASIL, 2010)
Perda por dessecacao 8,152% + 0,156 <14%
Determinacao de cinzas totais 8,380% + 0,022 8% - 14%

Fonte: Dados da pesquisa.

3.2 OBTENCAO E CARACTERIZACAO DA SOLUCAO EXTRATIVA
Solucéo extrativa
Durante a obtencdo da solucdo extrativa, o rendimento obtido foi de aproximadamente 91%.

Esse valor demonstra que o procedimento realizado para obter a solugdo extrativa foi significativo.

Determinacéo de pH

Com um eletrodo de pH ja calibrado, realizou-se uma imersao na solucdo extrativa aquosa das
cascas do caule de L. ferrea. O pH foi expresso pela média de seis determinac@es, descrita de acordo
com a Farmacopeia Brasileira, 6% edicdo (BRASIL, 2019), resultando em um valor de 5,56 + 0,03. Esse
valor representa a natureza 4cida da solucdo extrativa, semelhante ao da dgua destilada que é utilizada
como solvente extrator (COSTA, 2012).
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Determinacéo da densidade relativa

A determinacdo da densidade relativa do extrato aquoso de L. ferrea encontrada, utilizando a
temperatura de 20°C foi de 1,002 g/mL. Levando em consideracdo a densidade da &gua, na mesma
temperatura, ser 0,99820 g.mL™ e a mesma ter sido utilizada como solvente extrator, o valor resultante

é considerado desejado.

Determinacdo do residuo seco

O resultado do residuo seco obtido do extrato aquoso de L. ferrea foi de 1,17 g% + 0,031. Esse
valor pode ser utilizado como um parametro da avaliacdo da eficicia de extracdo do solvente,
correspondendo aos solidos totais presentes no extrato.

De acordo com os resultados obtidos, a presenca de s6lidos totais no extrato aquoso de L. ferrea
se encontra em niveis baixos, podendo significar um rendimento minimo na fase da secagem. Em
estudos realizados por COSTA (2012), o valor de sélidos totais soltveis foi 0 mesmo ao obtido nesse

projeto.

3.3 OBTENCAO E CARACTERIZACAO DO EXTRATO SECO
Extrato seco
O rendimento de obtencdo do extrato seco por liofilizacdo foi de aproximadamente 87%.

Quando comparado com COSTA (2012), que foi de 82%, apresentou-se com um rendimento superior.

Determinacéo da umidade

O resultado encontrado para a determinacdo da umidade presente no extrato seco de L. ferrea
foi 6,62%:=0,56. De acordo com o que é preconizado pela Farmacopeia Brasileira, 62 edicdo (BRASIL,
2019), o nivel aceitavel de umidade residual deve ser de no maximo 5%, que, comparando com o
resultado obtido, pode-se chegar a conclusdo de a secagem foi insatisfatoria ou o extrato seco de L.
ferrea tenha sido armazenado de forma inadequada.

A determinacdo dos niveis de agua residual no extrato seco de um material vegetal nos tras
informacGes a cerca da conservacao contra microrganismos, insetos e sobre a estabilidade fisica e
quimica, além da garantia da qualidade no rendimento da secagem para posteriores estudos (COSTA
et al., 2009; SANDINI et al., 2011).

Prospeccao fitoquimica
Nos resultados obtidos da prospeccéao fitoquimica do extrato seco de L. ferrea foi observado

gue os metabolitos ainda se mantiveram presentes no extrato, mesmo depois de ser submetido ao
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processo de secagem. Flavonoides, Agucares redutores, Taninos hidrolisaveis, Taninos condensados e
Terpenos positivaram a partir da anélise cromatogréafica. Alcaloides e cumarinas apresentaram-se
ausentes diante dessa analise (Tabela 3). A presenca desses compostos tanto no caule quanto as folhas
de L. ferrea j& sdo descritos na literatura, confirmando assim o resultado dessa pesquisa (SOUZA,
2016).

As saponinas ndo positivaram por CCD, porém, foi realizada uma andlise qualitativa para
deteccdo de saponinas por meio do teste de espuma, confirmando sua presenca nos extratos de L. ferrea

e corroborando com os estudos anteriores.

Tabela 3. Analise fitoquimica do extrato seco de L. ferrea.
Metabdlitos Extrato seco de L. ferrea
Alcaloides
AcUcares redutores
Cumarinas
Flavonoides
Saponinas
Taninos hidrolisaveis
Taninos condensados
Terpenos/Esteroides

+ 1

+ 4+ + + +

Legenda: (+): presenca do grupo quimico; (-): auséncia do grupo quimico.
Fonte: Dados da pesquisa.

Doseamento de taninos

O extrato seco de L. ferrea na concentracdo obtida possui um total de 370,14 mg EAG/g
equivalente ao acido galico. Esse resultado mostra que o nivel de taninos totais na casca de L. ferrea é
alto. Estudos realizados por COSTA (2012) demonstrou que o nivel de taninos totais no extrato aquoso
da casca do caule de L. ferrea € de 40,25 g% (CAETANO, 2014).

Os taninos sdo descritos na literatura como compostos fendlicos que possui atividades
biolégicas anti-tumorais, antibacterianas, anti-inflamatéria e antioxidante, além de atuar nos

mecanismos de algumas enzimas presentes no organismo (DE OLIVEIRA; BASTOS, 2011).

Analise da area superficial e porosidade das particulas

Como resultados, o extrato seco de L. ferrea apresentou uma baixa area superficial com um alto
diametro médio de poro. Segundo a classificacdo da Unido Internacional de Quimica Pura e Aplicada
(IUPAC), esse resultado classifica os poros do extrato seco de L. ferrea como mesoporos, por
apresentarem poros com largura interna entre 2 nm e 50 nm (20 A e 500 A).

Esse resultado € diferente do obtido por COSTA (2012), que variou de 50,04 a 71,28m?/g. O

gue pode justificar essa diferenca nos resultados pode ser explicada pela forma que foi realizada os
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experimentos para a obtengédo do extrato seco. Os resultados dos pardmetros avaliados pelo ensaio de

adsorcéo de nitrogénio estdo apresentados na Tabela 4:

Tabela 4. Analise da area superficial e porosidade das particulas do extrato seco de L. ferrea.

Parametros Valores
Avrea superficial BET (m?g) 2,3399
Volume de poro (cm?/Q) 0,006366
Diémetro de poro (A) 142,859

Fonte: Dados da pesquisa.

Caracteristicas reoldgicas

De acordo coma Tabela 5, os resultados obtidos do extrato seco de L. ferrea para os parametros
que avaliam as caracteristicas reoldgicas demonstram que o p6 possui propriedades de empacotamento
de forma estavel o que pode significar uma dificuldade de escoamento. Portanto, € necessario para o
melhoramento do comportamento reoldgico a adi¢do de excipientes, como, por exemplo, diluentes e

lubrificantes.

Tabela 5. Analise do comportamento reologico do extrato seco de L. ferrea.

Propriedades Média
Densidade aparente 0,23 g.mL-1
Densidade compactada 0,45 g.mL-1
Fator de Hausner 1,95

indice de Carr 48,79%
indice de densificaco 21 mL
Angulo de repouso Inconclusivo
Tempo de escoamento Infinito

Fonte: Dados da pesquisa.

Né&o foi possivel obter resultados nas analises de angulo de repouso e tempo de escoamento,
pois o extrato seco de L. ferrea demonstra ser de alta higroscopicidade, o que resulta em uma auséncia
de fluidez.

4 CONCLUSAO

Os resultados obtidos através dos testes fisico-quimicos se encontram dentro dos padrdes
exigidos pelas farmacopeias, podendo levar futuramente ao uso do extrato seco de L. ferrea para uma
formulacdo anti-hiperglicemiante. Além disso, esse trabalho pode servir para futuras pesquisas
relacionadas ao tratamento antidiabético e a estudos sobre a espécie de L. ferrea, como melhoramento
das caracteristicas reoldgicas, obtencdo da forma farmacéutica a partir do extrato e realizacdo de

estudos in vitro e in vivo.
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