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APRESENTACAO

A qualidade de vida de um povo é decorréncia das condi¢cdes socioeconémicas
de seu pais que, por sua vez, estdo intimamente ligadas a sua producéao cientifica.
A universidade tem um papel importante para a sociedade por se constituir, na
grande maioria dos paises, na instituicdo que oportuniza, por exceléncia, a busca do
conhecimento, por meio do ensino, da pesquisa e da extensao. A pesquisa pode serum
excelente instrumento educativo na medida em que esta leva os alunos a vivenciarem
0 processo de conhecer e n&o apenas analisarem o produto desse processo.

Portanto, a educacgao superior tem por finalidade estimular a criacao cultural e o
desenvolvimento do espirito cientifico e do pensamento reflexivo; formar diplomados
nas diferentes areas de conhecimento, aptos para a insercéao em setores profissionais
e para a participacdo no desenvolvimento da sociedade brasileira, e colaborar na
sua formagao continua; incentivar o trabalho de pesquisa e investigacao cientifica,
visando o desenvolvimento da ciéncia e da tecnologia e da criacdo e difusdo da
cultura, e, desse modo, desenvolver o entendimento do homem e do meio em que
vive e promover a divulgacdo de conhecimentos culturais, cientificos e técnicos que
constituem patriménio da humanidade e comunicar o saber através do ensino, de
publicacdes ou de outras formas de comunicagéo.

Neste terceiro volume, apresentamos trabalhos com pesquisas em diversas areas
da quimica abrangendo quantificacéo, desenvolvimento, otimizacdo e validacédo de
novos métodos de anélise. Com isso, convidamos vocé a ampliar seus conhecimentos
referentes a pesquisa em quimica, fornecendo uma base teérica e instrumental para
auxilio no conhecimento das abordagens diferenciadas desta ciéncia.

Carmen Lucia Voigt
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CAPITULO 8

AVALIACAO DOS RENDIMENTOS DA CASCA DO
CAULE DO Croton cajucara BENTH

Alexandre Augusto Moraes de Souza
Universidade Federal do Para

Belém - Para

Cintya Cordovil Rodrigues
Universidade Federal do Para
Belém - Para

Davi do Socorro Barros Brasil
Universidade Federal do Para

Belém - Para

RESUMO: Croton cajucara BENTH,
popularmente conhecido como “sacaca”, é
uma planta Amazdnica usualmente empregada
para o tratamento de patogenias, como dores
estomacais. O objetivo do presente trabalho
foi analisar o rendimento (em base seca) dos
extratos da casca do caule da “sacaca”. Para
isso, realizou-se uma extracdo convencional
utilizando um extrator de a¢o-inox o qual seguiu
o planejamento experimental de dois fatores e
dois niveis, sendo eles a temperatura (50°C e
60°C) e granulometria (0,10 mm e 0,51 mm)
do material botanico, para determinar quais
variaveis influenciaram no processo de extracéao.
O planejamento experimental apresentava
um total de quatro corridas experimentais e
mais uma replicata, onde, para cada corrida,
empregaram-se um nivel e um fator de forma
aleatoria. Os rendimentos maximo e minimo
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foram, respectivamente para as corridas 6 (T =
60 °C; G =0,10 mm) com 9,11 % e 5 (T = 50°C;
G =0,10 mm) com 5,15 %. Todos os resultados
foram tratados estatisticamente e, de modo
geral, comprovaram que as melhores condi¢coes
de extracdo foram T=60°C e G = 0,10 mm.
PALAVRAS-CHAVE: Sacaca; Extracao;
Rendimento.

ABSTRACT: Croton cajucara BENTH, popularly
known as “sacaca”, is an Amazonian plant
usually used for the treatment of pathogens
such as stomach pains. The objective of the
present work was to analyze the yield (on dry
basis) of the extracts of the bark of the stem of
the “sacaca”. For this, a conventional extraction
was carried out using a stainless steel extractor
which followed the experimental design of two
factors and two levels, being the temperature
(50 ° C and 60 ° C) and granulometry (0.10
mm and 0.51 mm) of the botanical material,
to determine which variables influenced the
extraction process. The experimental design
presented a total of four experimental runs and
one more replicate, where, for each race, a level
and a random factor were used. The maximum
and minimum yields were, respectively, for runs
6 (T =60 °C, G = 0.10 mm) with 9.11% and 5
(T =50 °C, G = 0.10 mm) with 5,15 %. All the
results were treated statistically and, in general,
proved that the best extraction conditions were
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T=60°Cand G=0.10 mm.
KEYWORDS: Sacaca; Extraction; Yield.

11 INTRODUCAO

Segundo Maciel (2002), o uso de plantas para fins medicinais € muito comum,
tornando veridicas as informacdes terapéuticas que foram sendo acumuladas durante
varios séculos. De acordo com isso, esse tipo de modalidade de cultura medicinal
estimula o grande interesse de diversos cientistas em estudos envolvendo areas
multidisciplinares, como botanica e farmacologia, que em conjunto enriquecem o0s
conhecimentos sobre a inesgotavel fonte medicinal natural: a flora mundial.

Croton cajucara BENTH (C. cajucara), usualmente denominado como “sacaca’,
qgue na lingua Tupi significa “feitico”, € utilizado como planta medicinal para tratamento
de diversas doencas. Sua arvore pode chegar entre 6 a 10 metros de altura, sendo
predominante na Regido Amazdnica, tendo como centro de dispersdo o Estado
do Para. Apresenta propriedades de erva daninha e é considerada uma planta de
crescimento secundario no qual habita terras abandonadas e clareiras recentes.
Ademais, é constantemente encontrada em varzeas altas. Adapta-se, com facilidade,
em solos como de argila amarela de fertilidade muito baixa. Ou seja, é uma arvore que
nao necessita de solos ricos e é resistente a pragas (MACIEL et al, 2002; MACIEL et
al., 1998a; TIEPPO, 2007).

Porta madeira branco-amarelada com cascas aromaticas, folhas inteiras e
simples (Figura 1), pecioladas, estipuladas, lanceoladas, peninérveas, verdes com
limbos divididos em lobos ou segmentos, inflorescéncia racemosa com flores de sexo
separado, fruto seco, esquizocarpico, separando-se em 3 cocos, bem como sementes
ricas em endosperma (TIEPPO, 2007; DI STASI, 1988; VAN DEN BERG et al.,1982).
Tém racemos terminais com nove centimetros de comprimento, tém-se sete flores
femininas na base e doze masculinas na porcdo mediana terminal, de cor amarelada.
Em relacdo aos frutos sao capsulas globosas de um pouco menos de um centimetro de
comprimento, onde ha uma semente em cada carpelo. A planta multiplica-se apenas
por sementes (LORENZI et al., 2002; TIEPPO, 2007).
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Figura 1. Folha do Croton cajucara BENTH
Fonte. LORENZI, 2002.

Em algumas regiées do Norte, mais especificamente no Estado do Para, as
folhas e cascas de caule do C. cajucara sao empregadas para combater diabetes,
diarreia, malaria, febre, problemas estomacais, inflamacgao do figado, rins, vesicula e
no controle de indices elevados de colesterol. Esta planta também é comercializada
em algumas farmacias de manipulacéo e, nesta situagéo o p6 das cascas do caule é
vendido em cépsulas. Folhas da sacaca sao vendidas em feiras livres da cidade de
Belém-PA, para o tratamento de incémodos no figado, pois esta auxilia na digestéo
principalmente ap06s ingestao de alimentacéo rica em gorduras. Usualmente, o p6 das
folhas é vendido com indicacdao hepatoprotetora, para tratamento do diabetes e em
dietas de emagrecimento (MACIEL et al., 2007a; 2007b; 2006a; 2002a; 2002b; 1998a;
VEIGA JR. et al., 2005; SOARES, 2004; LEAL, 2008).

Apesar do C. cajucara apresentar uma gigantesca representatividade na
medicina tradicional, no final do século XIX, apenas poucas avaliacbes farmacoldgicas
haviam sido efetuadas com essa espécie (MACIEL et al, 2002; CAMPOS et al. 2002;
TIEPPO, 2007). Sendo que as primeiras descobertas fitoquimicas utilizando cascas do
caule da Croton cajucaraBENTH (Figura 2) foram realizadas através de pesquisadores
da Universidade Federal do Para. A partir de entdo esta planta vem sendo analisada
(SIMOES et al., 1979; TIEPPO, 2007).
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Figura 2. Cascas do caule do Croton cajucara BENTH
Fonte. MIOTTO, 2001.

Estudos farmacoldgicos utilizando principios bioativos, tal como extratos
das cascas do caule da Croton cajucara BENTH mostraram resultados de acodes
antiinflamatéria e antinociceptiva (efeitos relacionados com indicagbes da planta para
o tratamento de inflamag¢des em geral), efeito hipoglicemiante (para o tratamento de
diabetes);atividade antiespasmédica (tratamentodadiarreia); atividade antiulcerogénica
(tratamento de problemas estomacais como azia, gastrite, Ulcera gastrica). Nesta
espécie ainda foram evidenciadas propriedades biolégicas ndo mencionadas pelos
usuarios da planta, tais como: atividade antitumoral, antiestrogénica e citotoxica
(COSTAet al., 2007; MACIEL et al., 2007a; 2007b; 2006a; 2002b; 2000; 1998a; VEIGA
JR et al., 2005; GRYNBERG et al., 1999; LUNA COSTA et al., 1999; CARVALHO et al.,
2007; LEAL, 2008).

Estudos realizados com folhas e cascas do caule do Croton cajucara, que
objetivaram o isolamento de substancias majoritarias que, posteriormente, pudessem
apresentar representatividade em testes biol6gicos, detectaram que as cascas deste
vegetal s&o ricas em diterpenos (do tipo clerodano), nos quais foram isolados: frans-
desidrocrotonina (DCTN), trans-crotonina (CTN), cis-cajucarina B (c-CJC-B), trans-
cajucarina B (t-CJC-B), cajucarina A (CJC-A), cajucarinolida (CJCR), iso-cajucarinolida
(ICJCR), isosacacarina (ISCR) e o triterpeno acido acetilaleuritélico (AAA) (Figura 3)
(MACIEL et al., 2007a; 2006a; 2006b; 2003; 2002b; 2000; 1998a; 1998b; BARRETO et
al., 2005; ICHIHARA et al., 1992; KUBO et al., 1991; ITOKAWA et al., 1990; SIMOES
1979; LEAL, 2008).
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Figura 3. Estruturas isoladas da casca do caule do Croton cajucara BENTH
Fonte. TIVERON, 2010.

2| OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

Avaliacdo do método de extracédo solido-liquido convencional, considerado sua
capacidade extratora.

2.2 Objetivos especificos

a) Estudar o processo de extracdo solido-liquido da casca do caule do Croton
cajucara Benth com utilizacdo de alcool etilico como solvente, a partir de um
planejamento pré-estabelecido.

b) Avaliacédo dos rendimentos das cascas do caule do Croton cajucara Benth,
apOs passarem pelo processo extrativo.
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3 | MATERIAIS E METODOS

3.1 Extracao convencional
3.1.1 Obtengéo do material botanico
Neste estudo foram coletados cascas do caule de Croton cajucara BENTH na

cidade de Belém, no estado do Para. A coleta foi realizada no periodo matutino, no
décimo terceiro dia do més de Setembro de 2016 (Figura 4).

Figura 4. Material coletado

As cascas do caule do vegetal foram devidamente secas em estufas com ar
circulante a temperatura de 30°C por 72h, para remoc¢ao prévia de umidade. Apos
isso, 0s materiais foram submetidos a processos de trituracéo utilizando o moinho de
facas e, posteriormente, moinho de bolas, a fim de se obter as granulometrias ideais
para a extracdo. Apoés isso, realizou-se a analise granulométrica obtendo material do
tipo po6 fino e moderadamente grosso nos quais foram destinados ao planejamento
experimental utilizando extracdo do tipo solido-liquido em um extrator de aco-inox. A
casca do caule do Croton cajucara BENTH (Figura 5) foi pesada obtendo uma massa
total de um quilo e cem gramas (1,1 Kg), deste material foram pesadas oito amostras
de cem gramas (100 g), cada uma, sendo quatro amostras do material dito p6 fino e
quatro do p6 moderadamente grosso.
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Figura 5. Casca do caule do Croton cajucara BENTH

3.1.2 Caracterizacao do material botanico

O material botanico foi identificado através da exsicata, realizada na Empresa
Brasileira de Pesquisa Agropecuaria (EMBRAPA), campus Belém, pelos especialistas
do laboratério de botanica-herbario, Manoel Nascimento, Eduardo Nascimento e
Silvana Tavares. A exsicata de codigo 01, foi preparada para sua identificacéo (Figura
6), acompanhada de um cartdo de identificacdo contendo dados da espécie em
questao e de sua coleta.

¥ =

Figura 6. Exsicata preparada para identificacdo de sua espécie

Para o processo de extracdo da casca do vegetal C. cajucara Benth foi utilizado
como solvente alcool etilico P.A. As variaveis empregadas foram temperatura e
granulometria, sendo estas estabelecidas pelo planejamento composto central 2X
modelo constituido, neste caso, em dois niveis (+1,-1). Uma vez que “K” é proporcional
ao numero de variaveis envolvidas, obteve-se um total de 4 corridas experimentais,
além da adicao de mais uma replicata, totalizando 8 corridas.

A temperatura empregada foi em graus Celsius e a granulometria em mm, como
variaveis de entrada. Estas foram representadas por X, e X, respectivamente, como
mostra a Tabela 1.
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Temperatura (°C) X 50 60

Granulometria (mm) X 0,10 0,51

Legenda: X = temperatura; X,= granulometria; °C= Graus Celsius; mm= milimetros.

Tabela 1. Variaveis de entrada e seus niveis

Para as variaveis de entrada, o rendimento percentual do extrato obtido fora
avaliado como anélise de resposta.

Os testes experimentais foram realizados de forma aleatéria, seguindo a matriz
de planejamento experimental exibida pela Tabela 2.

VARIAVEIS CODIFICADAS
ENSAIOS
X1 X2
1 -1 -1
2 1 -1
3 -1 1
4 1 1
5 -1 -1
6 1 -1
7 -1 1

Tabela 2. Matriz de experimentos experimentais com parametros variaveis

3.2 Calculo do rendimento dos extratos (%)

Para o calculo do rendimento, em base seca, do extrato obtido da extracdo das
cascas do caule do C. cajucara utilizando alcool etilico como solvente, foi necessario
aplicar a Equacao 1.

Mo

Rd ="~ (1)
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Onde:

Rd representa o rendimento da extracéo, percentual;

Mo é a massa de extrato obtida experimentalmente, em gramas;
M é a massa da matéria-prima em base seca, em gramas.

4 | RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Analise de Rendimento

Na Tabela 3 pode-se observar que o maior e menor valor de rendimento (em
porcentagem) das cascas do C. cajucara foram as do ensaio 6 e 5, respectivamente
com9.11 (G=0,10mmeT=50°C)e5.15(G=0,10mme T =60 °C). Ja para o estudo
de Damasceno (2010), que utilizou cascas do C. palanostigma os ensaios com menor
e maior rendimento foram, respectivamente, as dos ensaios 9 € 12 com 1,63% (m/s
=1:2g/mL,t=30mineT=40°C)e 8,15% (m/s=1:6 g/mL,t =90 mine T =40 °C).

Para o valor de rendimento maximo foi empregado uma temperatura de 60°C e
granulometria fina do material botanico. J& para o menor rendimento também se utilizou
a granulometria do tipo fino da amostra, entretanto, para este caso, a temperatura
empregada foi de 50°C. Isso mostra que quanto maior a temperatura empregada no
sistema, as particulas do material boténico se dissolvem facilmente no solvente, o
que aumenta a quantidade de extrato final. Ou seja, ha uma relagao direta entre a
solubilidade do material boténico e a temperatura.

Alémdas variaveis propostas neste estudo, outros fatores puderamterinfluenciado
na analise, tais como o tempo de armazenamento entre a coleta do material botanico
e a extracao e o solvente empregado.

Comum grande intervalo de tempo de armazenamento entre a coleta e a extracao,
o material pode absorver umidade, aumentando, assim, a atividade respiratoria dos
graos, facilitando a deterioracdo da matéria-prima. Neste caso, este fator péde ter
diminuido os rendimentos do processo.

O solvente também teve alta importdncia para a andlise, influenciando
positivamente na extracao realizada, pois se obteve uma grande quantidade de extrato
final para a quantidade de solvente empregada.

De modo geral, a extracdo com utilizacdo do extrator apresentou rendimentos
consideraveis. Todavia demandou um tempo elevado para cada extracédo, além de
uma quantidade relativamente alta de solvente.

VARIAVEIS REAIS RD

ENSAIOS (%)
T (°C) G (mm)

1 50 0,10 5,98

2 60 0,10 8,99

3 50 0,51 5,71
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4 60 0,51 8,96
5 50 0,10 5,15
6 60 0,10 9,11
7 50 0,51 5,34
8 60 0,51 7,64

Legenda: T= temperatura; G= granulometria ; RD= rendimento; mm= milimetro; %=
porcentagem; °C= Graus Celsius.

Tabela 3. Resultados da variavel de resposta Rendimento

4.2 Analise estatistica da variavel de resposta Rendimento (RD)

Na analise da variancia para a variavel de resposta (RD), obteve-se um valor
de coeficiente de determinacao (R?) de 0,9398 ou 93,98%, mostrando que o modelo
proposto descreveu adequadamente a resposta em estudo.

Os resultados adquiridos dos efeitos dos parametros estdo apresentados na
Tabela 4, o qual nosinforma que a variavel isolada X, (T) foi estatisticamente significativa
para a variavel de resposta Rendimento.

FATOR EFEITOS + ERRO PADRAO
Média 7,11 £0,20
X, 3,13 0,40
X, -0,39 + 0,40
(X, x X,) -0,35 + 0,40

Legenda: X,=Temperatura; X,=Granulometria.

Tabela 4. Efeitos Estimados para Rendimento

A pesquisa da ANOVA (Tabela 5), para a variavel de resposta Rd, foi avaliada
com base no valor de “p”, o qual indica a probabilidade de cada variavel de entrada
possuir ou n&o significancia para variaveis de resposta e comprovou que a variavel
X, (T) apresentou efeito estatisticamente significativo em um nivel de significancia
menor que 5% (p<0,05), onde ela mostra uma menor probabilidade de estar na regiéo
de hipétese nula (n&o apresentando significancia estatistica para a resposta). Porém
a variavel linear X, (G) e combinada X, X, (T x G), ndo apresentaram significancia
estatistica para RD.

FATOR DE VARIACAO sQ GL MQ p
X1 19,59 1 19,59 0,001
X2 0,31 1 0,31 0,381
(X1 x X2) 0,25 1 0,25 0,427
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Erro Puro 1,29 4 0,32

R? =0,9398

Legenda: SQ= Soma dos quadrados; GL= graus de liberdade; MQ= média quadratica; p:
Analise de probabilidade; X,= Temperatura; X,= Granulometria.

Tabela 5. Andlise de variancia (ANOVA) para a variavel de resposta Rendimento

A Figura 7 (Grafico de Pareto) mostra os efeitos individuais e combinados em
relacéo a variavel resposta, além disso, descreve os efeitos estimados padronizados
(razao entre os efeitos estimados e o desvio padrao correspondente) que cada variavel
exerce na resposta. O limite de rejeicao da hipdtese nula (p = 0,05) é mostrado pela
linha vertical; para a avaliacdo da resposta (RD), em que os efeitos localizados a
direita desta linha apresentam influéncia estatistica sobre a variavel de resposta. O
grafico confirma que a variavel isolada X, (T) foi significativa no nivel de 95% do limite
de confianga uma vez que essa variavel € encontrada a direita da reta do limite de
rejeicdo da hip6tese nula.

7,790687 -

Efeitos estimados (Valor absoluto)

Legenda: X,=Temperatura; X,= Granulometria.

Figura 7. Grafico de pareto para a resposta Rendimento

Com base na variavel influente para os valores de RD, o qual foi observado no
tratamento estatistico feito acima, foi proposto um modelo matematico de 12 ordem
qgue é mostrado na Equacao 2.

Rd = Bg + B1X4 (2)
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Substituindo os valores dos coeficientes de regressao (Tabela 6), obtém-se a

Equacao 3.
PARAMETROS COEICIENTES
Média 7,11
X, 1,57

Legenda: X, = Temperatura.

Tabela 6. Coeficientes de regresséo para a variavel de resposta Rendimento

Rd = 7.11 + 1,57X4 (3)

O polinbmio matematico de 12 ordem (Equacao 4), representa bem os dados
experimentais estudados, uma vez que R? = 0,9398 (Tabela 5) o qual mostra a
proporcéao de variabilidade em torno da média.

A analise de residuos avalia a amplitude dos residuos em torno do zero, bem
como representa a distribuicdo de residuos em funcdo dos valores preditos pelo
modelo proposto, ou seja, esta analise designa que a distribuicao dos residuos tem de
ser aleat6ria, ndo apresentando comportamento sistematico ou tendencioso (Figura

8).
0,8
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0,6
04 r 2
0,2t o
w
S o
."% 0,0
] o
o
-0,2 + o
-0,4 1 °
-0,6
o
-0,8 : : : : : : : :
5,0 5,5 6,0 6,5 7.0 7.5 8,0 8,5 9,0 9,5

Valores Preditos

Figura 8. Gréfico da Distribuicdo dos residuos para o Rendimento

A distribuicdo de probabilidade normal dos residuos é uma distribuicdo onde
0s pontos terdo de estar devidamente centralizados ou muito proximos da reta que
intercepta o grafico. Na Figura 9 verifica-se que o0 modelo proposto gerou residuos
baixos que vao de -0,8 a 0,8 e € possivel comprovar que a andlise esta de forma
coerente com a hip6tese estatistica, o qual deve ser obedecido para que modelo de
regressao apresente preciséo nos valores de RD. No grafico de normalidade € possivel
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verificar que os pontos experimentais estdo dentro da curva, que esta representada
pela linha vermelha.

3,0
230 1,99
20
15}
10
05
00}
0,5
1,0 |

Valores Normais Esperados

A5}
2,0 b 1

,01
25+t ]

-0,8 -0,6 -0,4 -0,2 0,0 0,2 0,4 0,6 0,8
Residuos

Figura 9. Grafico do Teste de Normalidade para Rendimento

A anélise de superficie de resposta foi aplicada para investigar qual a combinacéo
de variaveis de entrada que teve influéncia significativa para obtencédo de maiores
rendimentos. O gréafico de superficie de resposta mostra que o eixo z mostra a resposta
RD e nos eixos x e y as variaveis utilizadas no estudo.

Nas Figuras 10 e 11 é possivel observar que as condi¢des que favorecem altos
rendimentos s&do X, (temperatura) no seu nivel maximo +1 e X, (granulometria) no seu
valor minimo -1, em outras palavras, T = 60°C e G = 0,10 mm.

»

DONN0®O
(&3] [3,]

Figura 10. Grafico da Superficie de Resposta para o Rendimento
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Figura 11. Curva de Nivel para Rendimento

51 CONCLUSAO

5.1 Conclusao geral

De modo geral, podemos inferir que o método extrativo desenvolvido no estudo
do Croton cajucara Benth foi eficiente para a analise de rendimento.

5.2 Conclusao especifica

O planejamento composto central 2¢ foi uma ferramenta no qual apresentou
extrema importancia para ao estudo, uma vez que as duas variaveis, granulometria
e temperatura, individuais ou combinadas, envolvidas no processo, foram relevantes
para os resultados finais obtidos. Pode-se perceber que as corridas que apresentaram
variaveis de entrada X, (Temperatura), em nivel +1 e variavel de entrada X,
(Granulometria) em nivel -1, obtiveram-se os maiores rendimentos do estudo. Ou
seja, sendo 0 mesmo aplicado para a corrida com temperatura de 60°C e com emprego

do material botanico do tipo fino.
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