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RESUMO:O alginato de s6dio € um dos
biopolimeros mais usados para produgéo
de curativos antimicrobianos. O “saido”,
identificado como  Kalanchoe crenata
(Andrews) Haw, (Kc) € uma suculenta
comercializada na Regido Serrana do
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Estado do Rio de Janeiro, com propriedades
cicatrizantes e emolientes. Esse estudo
apresenta resultados preliminares
obtidos no desenvolvimento de filmes de
alginato e na preparagdo do extrato de
saido, visando o  desenvolvimento de
curativos antimicrobianos de baixo custo.
Analise de espectros FTIR apresentou
bandas caracteristicas do alginato e a
presenca de flavonbides, componentes
com propriedades anti-inflamatorias, na
estrutura do pd (p-Kc) e no extrato (E-Kc).
Analise TGA mostra que o comportamento
térmico desses materiais € compativel com
os apresentados na literatura. A andlise
granulométrica caracteriza o p-Kc como
um material moderadamente grosso, o que
facilita a acdo do solvente na preparagéao
do extrato. A perda por dessecacdo do
E-Kc calculada esta de acordo com as
recomendacdes da farmacopeia (maximo
14%). O rendimento total do extrato foi
de 2,4%., valor comumente achado para
suculentas. A espessura e as propriedades
mecanicas dos filmes curados apresentaram
valores concordantes com os exigidos para
um curativo.

PALAVRAS-CHAVE: Curativos
cicatrizantes, Alginatos, Extrato vegetal,
Kalanchoe crenata (Andrews)Haw.
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PREPARATION OF SODIUM ALGINATE FILMS AND KALANCHOE CRENATA
(ANDREWS) HAW (SAIAO) EXTRACT FOR APPLICATION AS A HEALING
DRESSING
ABSTRACT:Sodium alginate is one of the most widely used biopolymers for the manufacture
of antimicrobial dressings. The “saido”, identified as Kalanchoe crenata (Andrews) Haw, (Kc),
is a succulent sold in the mountainous region of the state of Rio de Janeiro with healing and
emollient properties. This study presents preliminary results obtained from the development
of alginate films and the preparation of extract from Kc leaves with the aim of developing low-
cost antimicrobial dressings. FTIR analysis showed the characteristic bands of alginates and
the presence of flavonoids,component with anti-inflammatory properties, in the structure of the
powder (p-Kc) and extract (E-Kc) of Kc. TGA analysis showed that the thermal behavior of these
materials was compatible with that presented in the literature. Particle size analysis characterizes
p-KC as moderately coarse, which facilitates the action of the solvent in preparing the extract.
The calculated loss on desiccation of E-cK is in accordance with the recommendations of the
pharmacopoeia (maximum 14%). The total yield of the extract was 2.4%, value commonly found

for succulents. The thickness and mechanical properties of the cur
ed films showed values in line with those required for a dressing.
KEYWORDS: Healing dressings, Alginates, Plant extract, Kalanchoe crenata (Andrews) Haw.

INTRODUCAO

Curativos a base de produtos naturais com atividade antimicrobiana séo considerados
uma alternativa terapéutica eficaz para o tratamento de feridas crénicas, infectadas ou com
perda parcial de tecido. Alginato de sédio € um dos biopolimeros mais usados nesses
curativos. Filmes desse polimero contendo extratos de plantas medicinais vem sendo
estudados como alternativa ao uso de antimicrobianos sintéticos que podem promover o
desenvolvimento de bactérias resistentes aos antibiéticos (Rodrigues et al., 2020; Bueno,
2019; Amutha, 2017; Gomes, 2016; Pereira et al., 2013a; Pereira et al, 2013b).

As diversas opcdes de curativos comercializados com propriedades antimicrobianas
apresentam em geral custo elevado. Ha, portanto, necessidade de se produzir curativos de
baixo custo, com eficiéncia igual ou superior para o tratamento de feridas e que possam ser
acessiveis a populacao de baixa renda. O “saido”, € uma planta comercializada na Regido
Serrana do Estado do Rio de Janeiro, muito utilizada na medicina popular brasileira por
suas propriedades cicatrizantes e emolientes (Fonseca, 2005; GreenMe, 2017; Ribeiro,
2010, p. 87; Medeiros et al., 2004). De nome cientifico Kalanchoe crenata (Andrews) Haw,
0 saido pertence a familia Crassulaceae (Goebel et al. 2024; GBIF, 2024), sendo uma
suculenta naturalizada no Brasil, de facil cultivo e de fécil reprodugéo. Diversos estudos
comprovam as propriedades anti-inflamatorias, antioxidantes, antimicrobianas, antitumorais
e analgésicas dos extratos obtidos das folhas e/ou partes aéreas da planta (De Araujo et
al., 2019; Akinsulire et al., 2007). Nao h& estudos, entretanto, em relagédo ao potencial
cicatrizante da Kalanchoe crenata (Andrews) Haw, (Kc), nem a incorporagdo de nenhum
tipo de Kalanchoe em filmes cicatrizantes de alginato.
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Este trabalho € parte de um projeto envolvendo o desenvolvimento de filmes de
alginato contendo extrato de Kc para aplicagéo como curativo cicatrizante. Ha possibilidades
de que a incorporacao do extrato das folhas de Kalanchoe crenata nos curativos de alginato
possa promover a obtencdo de um produto mais barato, mais eficaz e mais amigavel ao
ambiente. Deve-se ressaltar que o processo de obtengcédo do extrato de folhas da planta
é simples e sustentavel. Pretende-se assim contribuir ao desenvolvimento de maiores
estudos sobre a Kalanchoe crenata (Andrews) Haw, que levem a sua validagéo pela Agéncia

Nacional de Vigilancia Sanitaria - ANVISA e a estimular seu cultivo e comercializagao.

MATERIAISE METODOS

Materiais

Os materiais utilizados nos experimentos foram: alginato de sddio (Na-Alg) em po, de
cor castanho amarelado pélido, massa molecular de 216.000 g/mol,de média viscosidade,
2000 cP, e pH de 6,5-8,5, propriedades determinadas em solu¢do aquosa 2% a 25 °C;
cloreto de célcio (CaCl,) dihidratado, em po, utilizado como agente de reticulagéo; e alcool
etilico, 99,5%, PA, usado como solvente, fornecidos pela Atriom Produtos Quimicos(SP);
eglicerol, PA, Vetec, utilizado como agente plastificante, fornecido pela Sigma Aldrich Brasil
Ltda(SP). As folhas de saido (Kalanchoe crenata (Andrews) Haw, Kc) foram doadas por
parceiro do projeto, proprietario do sitio Pedra Vermelha,situado a 634 msnm, entre as
coordenadas-22,319446 S e -42,300618 W.,Estrada Pedra Vermelha, Boa Esperanza de
Cima, distrito de Lumiar, municipio de Nova Friburgo, RJ.

Identificacdo da matéria prima-vegetal.

Para fins de registro na colecéo cientifica, amostras férteis da planta saido foram
coletadas em agosto de 2021 seguindo as técnicas usuais em botanica (Peixoto, Maia, 2013).
Entende-se por amostras férteis aquelas que estejam com flores e/o frutos, Fig. 1. Na coleta
usou-se tesoura de poda e sacos plasticos para armazenamento das amostras. Dados como
habitat, tamanho da planta, consisténcia das folhas, cores de flores e frutos foram anotados.
As amostras foram prensadas, herborizadas e secas em estufa elétrica a 60°C.
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Figura 1—-Amostra fértil da planta Kalanchoe crenata (Andrews)Hawk. Sitio Pedra Vermelha (22,319446
S; -42,300618 W, 634 msm), Boa Esperanca da Cima, Lumiar, NF.

Posteriormente, amostra da planta foi registrada no Herbario da Faculdade de
Formacao de Professores da UERJ — FFP (campus S&o Gongalo — RJ), com numero de
tombo: RFFP 20.519. A identificagdo do material se baseou na comparagédo das amostras
coletadas, com o banco de dados da plataforma digital Reflora (Reflora - Herbario Virtual,
2024). A conferéncia do nome cientifico foi feita na plataforma Flora e Funga do Brasil
(2024).

Obtencao do extrato das folhas de Kalanchoe crenata(Andrews) Haw.

Apos recebidas as folhas, os talos foram removidos. As folhas danificadas e com
manchas foram descartadas.A Fig. 2(a), mostra uma das folhas de Kc selecionada.

Figura 2 - (a) Folha de Kalanchoe crenata (Andrews) Haw, (b) folhas em processo de secagem; (c)
folhas secas e trituradas; e (d) p6é obtido por moagem.

Em seguida, as folhas foram lavadas cuidadosamente com agua destilada e depois
com agua deionizada. As folhas lavadas foram secas a temperatura ambiente, em sala
aereada e sem entrada de luz solar, onde foram dispostas individualmente em varais
montados com essa finalidade, Fig. 2(b). Apos 32 dias, todas as folhas ficaram secas.
As folhas foram entdo pesadas, trituradas manualmente, Fig. 2(c), e pulverizadas em um
moinho analitico A11, IKA, com ciclos de 1 min por 10 min de descanso, gerando o p6
de folhas de Kc.O p6 obtido, Fig. 2(d), foi dissolvido em 100 ml de etanol e deixado em
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repouso por 24 horas, a temperatura ambientes em contato com luz solar.Em seguida, o
extrato processado foi filtrado e submetido a evaporacéo da fase alcodlica, com auxilio
de evaporador rotatorio 820, Fisatom, a temperatura de 60 °C e velocidade de rotacdo de
100 rpm, dando origem ao extrato seco, que foi pesado e armazenado em dessecador em
ambiente escuro.

Caracterizacao do alginato de sédio, do p6 e do extrato de folhas de Kalanchoe
crenata

A estrutura quimica do alginato de sédio (Na-Alg),. do pé (p-Kc) e do extrato (E-Kc)
das folhas de Kalanchoe crenata (Andres) Haw foi foi determinada por espectrometria FTIR,
em espectrémetro Frontier, Perkin Elmer, na faixa de 600-4000 cm™, com resolucdo de 4
cm'. A estabilidade térmica foi determinada através de analise termogravimétrica (TGA),
usando o analisador térmico simultdneo STA 6000, Perkin Elmer, em faixa de temperatura
de 30-600°C, com taxa de aquecimento de 10°C/min e sob fluxo continuo de 20 ml/min de
nitrogénio. Essas analises foram realizadas no Laboratério de Biomateriais do IPRJ.

Aanélise granulométricado p-Kc foi efetuada emagitador de peneiras SL-APG, 7Lab,
usando quatro peneiras de abertura, 60, 100, 200 e 325 mesh,sob agitacdo de 20 minutos.
Aperda por dessecacdo do E-Kc foi realizada pelo método gravimétrico, utilizando trés
(3) amostras de um (1) grama do extrato, inseridas em pesa-filtro previamente dessecado
e tarado; e colocadas em estufa a 105 °C durante 2 horas, resfriadas em dessecador e
posteriormente pesadas. Esse processo foi repetido até se obter peso constante.

Preparacao dos filmes de alginato pela técnica de casting

Diversos testes foram realizados na procura das melhores condi¢cdes de preparo dos
filmes. A seguir, o procedimento escolhido para preparo dos filmes é descrito. Inicialmente,
solugéo aquosa de glicerol, 3,37 g/100 ml H,0, foi preparada, sob agitagdo mecéanica
de 400 rpm, por 9 minutos. Posteriormente, 612 g de Na-Alg foram adicionados a essa
solugéo,que foi mantida sob agitagcdo a 900 rpm por 1 hora e meia. Apos esse periodo, 10
ml de solu¢éo aquosa de CaCl,, 1 g/100 ml, foram adicionados a soluc¢éo de glicerol com
alginato, mantendo as condi¢des de agitacdo. A solucdo filmogénica obtida foi deixada
por 2 horas,em repouso. ApOs esse periodo, aliquotas de 42 g da solucdo filmogénica
foram depositadas em placas de petri (diametro, 14 cm) e secas a 40 °C, por 24 horas,em
estufa com circulacdo de arA035/1080 E, Marconi, obtendo-se os filmes pré-reticulados.
Apos essa etapa, 50 ml de solugéo de CaCl, (2%m/v) foram adicionados sobre cada filme,
que foram mantidos revestidos pela solu¢do por 5 minutos. Em seguida, os filmes foram
lavados com 4gua destilada e levados para secagem em estufa com circulagéo de ar,
por 3 horas, a 40 °C. Os filmes curados obtidos foram mantidos em dessecador por 48
horas, com umidade controlada em 68%; e submetidos posteriormente a caracterizacao
das propriedades mecénicas em tracéao e determinacéo da espessura.
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Caracterizacao dos filmes de alginato de sodio.

A espessura dos filmes foi determinada com micrédmetro digital QuantuMike,
Mitutoyo, de escala de 0,001 mm, e reportada como a média relativa a espessura de
5 pontos escolhidos de forma aleatéria.As propriedades mecéanicas dos filmes foram
determinadas,através de ensaios de tragdo (ASTM 882) em maquina de ensaios universal
Autograph Ag-X Plus, 100 kN, Shimadzu,com corpos de prova deformato retangular
(80mm de comprimento por 20 mm de largura), célula de carga de 5kN e velocidade de
deslocamento da travessa mével de 10mm/min, a temperatura ambiente.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Espectrometria FTIR

A Fig. 3 mostra o espectro do alginato de sédio e as suas bandas caracteristicas.
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Figura 3 - Espectro FTIR do alginato de sédio

A banda em 949 cm™ é atribuida a vibragdes de estiramento C-O dos residuos dos
acidos uronicos(Soares et al., 2005). A banda em 884 cm™' é caracteristica das vibracoes
de deformacéo axial C-H dos residuos B-D do acido manurdnico (Huamani-Palomino et
al., 2021; Jiao et al., 2019).

De acordo com as consideragcbes de Millan-Olvera (2020), a razédo entre a
absorbancia em 1300 cme 264 cm, respectivamente iguais a 0,136 e 0,091, foram
utilizadas para avaliagdo da razao M/G,entre os acidos manurdnico (M) e gulorénico (G).
O valor obtido,1.5, caracteriza um alginato gerador de géis flexiveis (Figueira et al., 2014).
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Na Figura 4 (a,b) sdo apresentados os espectros FTIR do p6 e do extrato de folhas
de Kc. Ambos os espectros do p-Kc e do E-Kc apresentam ampla banda relacionada aos
grupos hidroxila, em 3346 cm™ (p-Kc) e em 3322 cm™ (E-Kc), respectivamente.
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Figura 4 — Espectro FTIR do p6 (a) e do extrato (b) das folhas de Kalanchoe crenata.

Abanda em 2920 cm™, corresponde a vibragéo simétrica C-H do CH,) e é associada
a lipidos e flavonoides (Matzuura et al.; 2019). A presenca de poliflavonoides, é confirmada
pelo surgimento de bandas na regido de 1722-1400 cm™" e ao redor de 1000 cm™, atribuidas
as vibragdes C=C dos anéis aromaticos e as vibragdes de estiramento —C=0. Estudos tem
revelado a presenga predominante de flavonbides na constituicdo da Kalanchoe (SILVA,
2009). Outras analises serdo necessarios para determinar a composicao fitoquimica do
material.

O espectro do extrato (E-Kc) é bastante similar ao do pd (p-Kc), entretanto, as
bandas s&o de menor intensidade. Essa reducéo de intensidade é bastante evidente na
banda em 2920 cm'. Rawdan-Praglowska (2021) observaram também essas diferencas
de intensidade, quando compararam os espectros de folhas e extratos comerciais de
Kalanchoe pinnata, espécie do mesmo género que a K. crenata, também utilizada na
medicina popular.

Analise termogravimétrica

A Figura 5, apresenta os termogramas obtidos para o Na-Alg;e para o pd (p-Kc) e
extrato (E-Kc) de folhas de K. crenata.
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Figura 5 - Curvas TGA/DTG do alginato de sédio (a); pé (b) e extrato de folhas (c) de Kalanchoe
crenata, obtidas com razéo de aquecimento 10°C/min até 800 °C e vaz&o deitrogénio 20 ml/min.

O alginato de sbédio apresenta trés eventos de perda de massa; desidratacao,
decomposicéo e formagéo de Na,CO,. e carbonizagéo do material (Soares, et al. 2005). A
desidratagdo, do alginato usado neste estudo, ocorre na faixa de temperatura de 43-186 °C
com perda de massa de 12,4%, e temperatura da maxima velocidade de perda de massa
ao redor dos 95 °C. A ampla extensdo da faixa de temperatura de desidratacdo se deve
a ruptura das liga¢des intermoleculares do tipo hidrogénio, observadas no espectro FTIR
entre 3000-3400 cm-'.

A decomposigéo do alginato ocorre entre 202 °C e 580 °C, e a formagé&o de Na,CO,
ocorre em torno de 600 °C (Soares et al., 2005). Neste trabalho, o segundo evento de perda
de massa ocorre entre 186-314°C e o terceiro evento ocorre entre 314-511 °C, com perdas
de massa de ~38,2% e 11%, respectivamente. Provavelmente, o terceiro evento esta ligado
a formagéo do carbonato de sédio. Andlise de calorimetria exploratoria diferencial (DSC)
sera efetuada e podera dar maiores indicacdes sobre esse resultado.Os termogramas do
p-Kc e E-Kc mostram também trés regides de perda de massa.
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Na Tabela 1, os eventos de perda de massa em fungdo da temperatura que
foram identificados na anélise das curvas dos termogramas do Na-Alg, p-Kc e E-Kc sé@o

apresentados de forma resumida.

Material Intervalo de temperatura(°C) Tm(°C) Perda de massa(%)
43 -186 95,15 12,4
186-314 226,85 38,2
Na-Alg
314-511 421,75 11,1
Residuo a 600 °C, 37,3%
40 -164 73,75 13,4
164-384 315,53 33,2
p-Kc
344-592 449,2 13,5
Residuo a 600 °C, 39,5%
31-175 95,14 12,5
175-396 317,74 31,7
E-Kc
396-592 455,28 13,8

Residuo a 600 °C, 42%

Na-Alg: alginato de sédio; Kc: Kalanchoe crenata (Andrews) Haw; p-Kc: p6 das folhas de Kc ;E-Kc:
extrato das folhas de Kc; Tmv: temperatura na qual a velocidade de degradagé@o é maxima.

Tabela 1 - Comportamento térmico do alginato de sédio e do p6 e extrato de Kc

Analise granulométrica do p-Kc,rendimento e perda por dessecacéo do E-Kc

Observa-se na Fig. 6, que apds peneiramento, aproximadamente 21% das particulas
de p6 da Kalanchoe crenata (Andrews) Haw passaram pela peneira com abertura nominal
de 0,250 mm (60 mesh), o que caracteriza esse pd, como moderadamente grosso (Anvisa,
2019, p.123). O tamanho de particula esta relacionado com a solubilidade do p6. Particulas
grosseiras podem retardar a penetracédo do solvente. P6 fino tende a formar aglomerados
que também interferem na penetracao do solvente (Fonséca, 2005, p.10).

80 4
Peneira KMa=z=a retida
(mesh) (mm) (g) (%)
* 804 80 0250 1859 79,11
g 100 0,149 453 18,43
= 200 0,074 0,51 217
= 20 325 0,044 0,07 0,30
@ Fundo - 0,00 0,00
o
=
204
o . s r .
80 100 200 225 Fundeo
Mesh

Figura 6 - Porcentagem de po retida em cada peneira.
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O conteldo de 4gua na matéria prima vegetal deve ser baixo, para evitar proliferacao
de fungos e reagdes que possam levar a degradacéo do material. Segundo a farmacopeia, o
valor maximo permitido é de 14 % (Cavalcante et al., 2017). Na Tabela 2 sao apresentados

os resultados obtidos na medi¢céo da perda por dessecacédo do E-Kc.

Amostra Pu (9) Pa(g)
1 32,459 1,001 32,332
2 31,172 1,005 31,057
3 33,103 1,004 32,985
Media 11,96
Desvio padrao 0,53

Pu: massa do conjunto pesa filtro+ amostra; Pa: massa da amostra; %Pd: porcentagem de perda por
dessecagao.

Tabela 2 - Perda por dessecacao do extrato das folhas de Kalanchoe crenata

O rendimento do extrato foi calculado, de acordo com a férmula, Eq. 1,
Re = (Mes/ME) x 100 0
onde: M__é a massa do extrato seco igual a 19,61 g e M, é a massa inicial das folhas

igual a 0,4 g.

O rendimento total do extrato calculado foi de 2,4%, valor bastante baixo relacionado
como alto teor de agua nas folhas de Kc,caracteristica comun das suculentas (Rodrigues
et al.,, 2011). A massa das folhas secas foi de 28,09 g, resultando em perda de massa de
96,5%.

Espessura e propriedades mecénicas dos filmes de alginato de s6dio (Na-Alg)

A espessura dos filmes na Tabela 3 esta dentro do padréo esperado para curativos.
Esses valores devem ser inferiores a espessura da pele humana (0,5 - 2 mm) para
proporcionar um maior conforto ao paciente. (Sobczyk, 2020).

. Espessura 0, ox o, €., E
Filme (mm) MB3) MB%) KA (MPa)
Controle  0,15+0,06  1,2+0,7 12+07  530£11,0  22+1,1
Curado 011+005 13150  131+50 2274156 138212638

0,,..c Maxima tenséo - o, : tensdo naruptura - ¢, : deformacao na ruptura - E: médulo elastico

Tabela 3 — Valores obtidos para a espessura e propriedades mescéanicas dos filmes

Observa-se que o filme curado apresenta reducdo da espessura; aumento no

maodulo elastico em tragéo, (E), na resisténcia maxima a tragéo, (o__.),e na resisténcia na

max”

ruptura (o, ), e reducéo no alongamento da ruptura, em relagéo as propriedades do filme

rup’
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de controle. Esse comportamento € decorrente do fendmeno de reticulacdo das cadeias
poliméricas produzido pela a insercdo de Ca** entre os grupos carboxilicos do alginato,
reduzindo a distancia entre as cadeias e entravando o movimento das mesmas (Turbiani
etal., 2011).

Considerando o erro das medidas, o filme curado apresenta valor de resisténcia
similar ao reportado para a pele, 17,66 MPa (Alves et al., 2015);e médulo maior do que
os valores reportados na literatura, faixa de 4,6-83,3 MPa (Figueira, 2016). Em relacdo ao
alongamento na ruptura, apesar do decréscimo observado, os valores se encontram dentro
da faixa reportada de 35 a 115% (Figueira et al, 2016).

CONCLUSOES

O pd e o extrato das folhas de Kalanchoe crenata apresentam granulometria e
perda por dessecacéo similares as reportadas para plantas medicinais, de acordo com a
farmacopeia. A estrutura quimica e comportamento térmico do p6 e do extrato das folhas de
Kalanchoe crenata sdo muito similares, evidenciando a presenca de flavonoides, compostos
com atividade anti-inflamatéria. Outros andlises sdo necessarias para verificar a presenca e
concentracdo desses ou outros metabolitos com atividade terapéutica. O alginato de sédio
também apresenta propriedades estruturais € quimicas concordantes com os reportados
em outros estudos. Os filmes de alginato curados apresentam propriedades mecanicas
préximas as reportadas para a pele, comportamento que é esperado para todo curativo.
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