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1. INTRODUCAO

A maior parte de toda a energia consumida no mundo provém do petroleo, do carvéo e
do gés natural. Essas fontes sdo limitadas e com previsdo de esgotamento no futuro, portanto,
a busca por fontes alternativas de energia é de suma importancia (FERRARI et al., 2005).

Nesse contexto, a producdo de biocombustiveis, em especial o Biodiesel, tornou-se
uma das formas mais eficientes de diversificar a matriz energética, contribuindo para a
conservacao do meio ambiente, em razéo da reducdo de emissdo de gases do efeito estufa, do
desenvolvimento econémico, da otimizagdo e da descentralizacdo de investimentos e do
desenvolvimento social por meio da geracdo de emprego e renda no campo (COSTA &
HOESCHL, 2006).

O Biodiesel pode ser feito com qualquer éleo vegetal ou animal gliceridico, mas o da
mamona é um dos melhores devido as suas propriedades singulares com relacdo aos demais
de outras espécies, visto tratar-se do mais denso e viscoso de todos os 6leos. Esta
caracteristica dificulta o enquadramento do biodiesel nas normas da ANP, sendo, por
exemplo, o 6leo da mamona quase 11 vezes mais viscoso do que o 6leo de soja, e, sobretudo,
ele apresenta a excelente caracteristica de ser na natureza, o Unico 6leo gliceridico soluvel em
alcool, a temperatura ambiente. Ressalta-se que os demais 6leos necessitam de ser aquecidos
acima de 70° C para s6 entdo serem soltveis. (EMBRAPA, 2003).

A mamona (Ricinus communis) vem sendo destacada como uma oleaginosa
promissora para a producdo de biodiesel, pois, € uma planta que tem grande adaptacdo no
solo, sendo encontrada em praticamente todo o territdrio brasileiro. Ela vem sendo usada para

producéo de 6leo vegetal (6leo de ricino) compreendendo entre 40-60% de 6leo em seu peso.
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O objetivo do presente trabalho foi de avaliar por meio de parametros fisico-quimicos

0 biodiesel produzido a partir do 6leo da mamona, buscando comparar os resultados com os

de demais autores, observando semelhancas e discrepancias encontradas durante o estudo e

verificando, assim, a possibilidade de sua utilizagdo como fonte enérgica.

2. MATERIAL E METODOS

A producdo do biodiesel a partir do 6leo de mamona, assim como as analises fisico-
quimicas do 6leo foram realizados no Laboratério de Engenharia Quimica (LEQ) e no
laboratério de quimica analitica, do Centro Universitario de Patos de Minas (UNIPAM),
localizado no municipio de Patos de Minas. O dleo utilizado foi comprado pela instituicdo, do
fornecedor MUNDO DOS OLEOS.

Inicialmente foram feitas a caracterizacdo do 6leo e a determinacdo do indice de
acidez. A determinacdo foi feita a partir de 10g de amostra de 6leo e éter-alcool (2:1), a
titulacdo foi feita em triplicata com hidréxido de sodio 0,01M e fenolftaleina como indicador.
A sintese do biodiesel foi realizada de acordo com a metodologia descrita por (LAUREANO
et al., 2008), por meio da transesterificacdo, com metanol. A sintese foi feita utilizando a
razdo molar alcool/ éleo (7,5: 1). O catalizador utilizado foi o CH3NaO (1% M/M) em relacédo
ao Oleo. Sob agitacdo constante, permaneceu por 30 minutos a 90°C, e em seguida a mistura
reacional foi transferida para um funil de decantacdo, onde permaneceu por 24 horas, nao
sendo observada a separacdo de fases.

A separacdo de fases ndo ocorreu pelo fato da massa molar do 6leo ter sido
considerada em valor errado na primeira sintese. ApoOs corre¢des, repetiram-se entdo 0s
procedimentos utilizando a mesma metodologia descrita por (LAUREANO et al., 2008).

A purificacdo do biodiesel com razédo alcool/6leo 4:1 foi realizada apds uma semana
de decantacdo, utilizando silica como adsorvente, de acordo com o meétodo descrito por
(FACCINI, 2008), sendo este biodiesel denominado Biodiesel (S).

Inicialmente, o volume reacional foi encaminhado para o rota-evaporador para retirada
do metanol onde permaneceu por 30 minutos a 60°C. A seguir, adotou-se a metodologia
descrita por (FACCINI, 2008) para purificacdo. O procedimento foi feito com 2g de silica sob
agitacdo lenta até alcancar a temperatura de 75°C, com um volume 100 mL de biodiesel.

No biodiesel com razdo alcool/6leo 4:1, denominado biodiesel (LA), foi feita uma

lavagem éacida (ARAUJO, 2008), apds 24h de decantacdo. Em um funil de decantacdo foi
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sodio.

A fase inferior foi descartada e adicionou-se sulfato de sédio anidro para retirar a agua
residual. Efetuou-se a filtrag&o e esta fase foi levada ao rotaevaporador por 15 min a 100°C
para evaporagao do n-heptano.

Ap0s a sintese e purificacdo, foram feitas as analises dos parametros fisico-quimicos a
fim de avaliar a qualidade do biodiesel, em ambas as amostras. Realizou-se no biodiesel 0s
testes de cromatografia em camada, o eluente utilizado foi uma solucéo de éster de petrdleo:
éter sulfarico: &cido acético (90:10: 1). O indice de acidez foi realizado utilizando solugdo éter
etilico e etanol proporcdo (2:1), solucdo indicadora de fenolftaleina 1%, solucdo de NaOH
(0,01 M).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A producédo do biodiesel a partir do 6leo de mamona, assim como as andlises fisico-
quimicas do 6leo foram realizados no Laboratério de Engenharia Quimica (LEQ) e no
laboratério de quimica analitica, do Centro Universitario de Patos de Minas (UNIPAM),
localizado no municipio de Patos de Minas- MG.

Visto que ndo houve separacao de fases em nenhuma das rotas, foram realizados dois
procedimentos de purificacdo alternativos, observando-se no biodiesel (S) que amostra
apresentou alta viscosidade, chegando a solidificar-se.

Por meio de comparacdo do teste de cromatografia feito com éleo puro e o biodiesel,
pode-se concluir que a transesterificacdo ocorreu de forma satisfatoria, visto que houve
diferenciagdo nas amostras analisadas indicando né&o ser o mesmo produto.

Com base nessa afirmacdo prosseguimos com as demais analises, sendo estas
apresentadas a seguir na tabela 1, que compara os valores obtidos nas nossas andlises, nas de
(LAUREANO et al., 2008) e 0 dleo, com a determinagdo da ANP para o biodiesel.

Tabela 1- Resultados e comparacdo das analises Fisico-Quimicas.

Parametros Determinacéo Oleo de Biodiesel Biodiesel LAUREANO
avaliados da ANP mamona ©) (LA) et. al
indice de acidez ]
(mg KOH.g-1) Até 0,50 1,788 8,17 16,72 1,36
Densidade (g/cm3) 0,85-0,90 0,952 0,9432 0,8706 NI

Fonte: Elaborada pelo autor, 2017.

Legenda: (S) — Biodiesel purificado com silica;
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(LA) — Biodiesel i
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O biodiesel (LA) foi o que apresentou um melhor resultado, se enquadrando a
especificacdo no pardmetro de densidade. O indice de acidez, por outro lado apresentou-se
bésico, apesar da sintese ter sido realizada conforme LAUREANO, este ndo informou o
procedimento de purificacdo do biodiesel utilizado. Comparando os resultados obtidos para a
purificacdo com silica e com a lavagem acida, observa-se que o procedimento de purificacéo
adotado neste caso teve grande impacto na qualidade do biodiesel obtido.
Para avaliar de forma mais eficiente o biodiesel produzido, sugere-se uma analise em
cromatografia gasosa.
4. CONCLUSOES

(i) A partir dos valores obtidos nas anlises do biodiesel, conclui-se que a purificacéo
influenciou na qualidade final do biodiesel produzido. O biodiesel (LA) foi o que melhor
atendeu as especificacdes da ANP.

(ii) A lavagem acida mostrou-se mais eficiente que adsorcdo com a silica para 0s casos
em que ndo ha separacdo de fases na sintese do biodiesel.

(1ii) Uma alternativa para melhorar os parametros do biodiesel (S), seria o produzir a
partir de uma mistura do 6leo de mamona com outro 6leo de baixa viscosidade, para avaliar
seus parametros, podendo estes avir se enquadrarem nas especificacoes.
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1. INTRODUCAO

A Cannabis sativa, mais conhecida popularmente como maconha ou marijuana, € uma planta
herbacea da familia Cannabaceae amplamente cultivada em todo mundo, sendo o produto
ilicito psicoativo mais consumido, atualmente no Brasil. E comumente utilizada em forma de
cigarro artesanal, o “baseado”, onde ¢ encontrada a parte aérea da planta na forma seca e
prensada, normalmente triturada no momento do consumo. Os fabricantes costumam
adicionar outros produtos vegetais e até fezes de animais para aumentar o peso do produto
final e para prejudicar possiveis analises de deteccdo da droga.

Adams e Martin (1996) relatam que a Cannabis contém mais de 400 compostos quimicos,
destes aproximadamente 60 sdao os chamados canabindides que sdo substancias da classe dos
terpenos.

Estes canabinoides sdo os responsaveis pelos efeitos da planta e classificados em dois grupos:
0s psicoativos (por exemplo, A8-tetraidrocanabinol, (-)-A9-trans-tetraidrocanabinol (A9 -
THC) e 0 seu produto ativo, o 11-hidroxi-delta-9-tetraidrocanabinol) e os n&o psicoativos (por
exemplo, canabidiol). Dentre todos os canabindides contidos na Cannabis sativa L., 0 THC é,
reconhecidamente, o principal composto quimico devido ao seu pronunciado efeito
psicoativo. E encontrado na planta madura, em concentracdo maior nas flores, com valores
decrescentes nas folhas e somente em tragos no caule e ramos; ndo sendo encontrado nas
sementes. (BORDIN et al., 2012).

Bordin et al. (2012), relataram que as analises toxicoldgicas com finalidade forense podem
fornecer evidéncias preciosas para materializagdo do crime com base de um diagndstico
confiavel, é de fundamental importancia o conhecimento abrangente da técnica analitica
empregada.

O teste pericial de Duquenois Levine é considerado em todo o mundo como um teste eficaz

na deteccdo da Cannabis. Contudo o teste pode apresentar falso negativo quando a quantidade
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de maconha é baixa na mistura analisada, devido ao excesso de materiais adicionados ou falso
positivo quando ndo contém maconha na mistura, mas algum adulterante que apresenta
substancias parecidas quimicamente com o THC.

O presente trabalho tem como proposito a avaliacdo da eficiéncia do teste Duguenois Levine
em Cannabis, quando o mesmo for realizado com este material frente a outras amostras
vegetais, no intuito de se estabelecer melhores métodos de teste ou prever possiveis falsos
resultados ou respostas inesperadas do teste, comumente realizado no Posto de Pericias

Integradas da Policia Civil de Patos de Minas - MG.

2. MATERIAL E METODO

O presente trabalho seguird a metodologia do Procedimento Operacional Padrdo (POP)
STFQL-003, do Laboratério de Quimica Forense do Instituto de Criminalistica da policia
Civil de Minas Gerais.

As amostras de simulacdo de materiais contaminantes: folhas de mandioca, quiabo, eucalipto,
capim e esterco bovino, serdo coletados em uma fazenda da regido de Lagamar — MG. O
material coletado sera secado em ar livre e a sombra, durante aproximadamente dois dias, e
em seguida sera cortado em pedacgos pequenos e armazenado em embalagens separadas de
papel pardo com furos para evitar o aparecimento de fungos e sera levado ao Posto de Pericias
Integradas (PPI) da Policia Civil de Patos de Minas — MG, onde serdo realizados os testes sob
supervisao e auxilio de Perito Oficial responsavel pelo Laboratério de Toxicologia.

A amostra maconha a ser examinada sera fornecida pelo PPI, conforme autorizacéo judicial,
na qual constard a quantidade a ser analisada. No PPI, onde tal amostra ficard separada e
armazenada em embalagem de papel pardo com furos e guardada com as demais amostras.
Cada analise sera realizada em triplicata, e consistira na realizacdo do teste colorimétrico
Duguenois Levine em cada amostra separada e em conjunto, inicialmente, na proporgao 1:1
em massa de mandioca/maconha (M-M), quiabo/maconha (Q-M), eucalipto/maconha (E-M),
capim/maconha (C-M) e esterco bovino/maconha (EB-M).

O teste de Duquenois Levine sera realizado com o reagente disponivel no PPI, sendo o
material de analise adicionado em tubo de ensaio, aproximadamente 0,5 g, e em seguida
adicionado o reagente e logo apos, através das paredes do tubo com inclinacdo aproximada de

45°, serdo adicionadas trés gotas de acido cloridrico concentrado (fornecido pelo PPI). Serdo
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anotados os resultados visiveis, se o teste foi positivo (aparecimento de anel azul — violeta na
parte sobrenadante), negativo ou inconclusivo.
Serdo realizados também testes com as propor¢des de 60, 75 e 90%, em massa do material

adulterante em relacdo a amostra de Cannabis.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

O presente trabalho se encontra em andamento como trabalho de conclusdo de curso, 0s seus
testes realizados no Posto de Pericias Integradas da Policia Civil de Patos de Minas, onde a
manipulagédo ocorrera inteiramente no local com auxilio de um perito. Contudo a realizagéo

dos mesmo ocorrera quando a aprovacdo feita ao juiz for de carater positivo.

4. CONCLUSOES

(i) O presente trabalho conclui-se como fator de inteira importancia para realizacao dos testes
de deteccdo de Cannabis, pois sendo a droga ilicita mais consumida no pais atualmente, os
testes iram facilitar resultados inesperados de falso — positivo ou falso — negativo, quando a
mesma droga for adulterada.
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1. INTRODUCAO

O formaldeido (CH,O) é um gas obtido a partir do metanol (CH3OH). Comercialmente é
encontrado em solugdes aquosas, com odor pungente, conhecido como formol. E classificado
como altamente toxico e carcinogénico, tanto para os seres humanos quanto ao meio ambiente
(SILVA, 2015). A producéo anual brasileira de formol é de aproximadamente 21 milhGes de
toneladas (INCA, 2016). Comparado com outros paises, o Brasil possui uma producéo
mediana de formaldeido, com uma crescente a partir dos anos 90.

Em algumas de suas aplicacdes, tém-se os laborat6rios de anatomia e patologia, que utilizam
o formol para a preservacao de tecidos devido as diversas contamina¢es. Com a necessidade
de reposicdo, os laboratorios acabam gerando um efluente muito toxico e rico em
formaldeido. Esses podem conter entre 100 e 10.000 mg/L de formaldeido (SILVA, 2015),
inviabilizando seu descarte em vias publicas sem um tratamento prévio. A ficha de
informagBes de seguranca de produtos quimicos (FISPQ), no entanto ndo apresenta
informacBes sobre ecologia € nem mesmo sobre seu tratamento e disposicdo no meio
ambiente.

Existe diversas maneiras de degradar o formaldeido utilizando métodos oxidativos avangados
com eficiéncia de até 98%. Segundo SILVA(2015), quando o alvo passa a ser a degradacgdo de
efluentes contendo formaldeido, a eficiéncia cai para 91%. Assim, ha interferéncia de outros
contaminantes presentes neste poluente, confirmado pelo menor desempenho na reducdo de
DQO, que fica em torno de até 48%. O objetivo do estudo e avaliar a cinética quimica do
processo por degradacéo através de reagdo quimica com NH,OH.
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2. MATERIAL E METODOS

O experimento foi realizado no Centro Universitario de Patos de Minas, no laboratorio de
quimica analitica, Bloco M, segundo piso. A concentracdo de formaldeido foi avaliada de
acordo com a norma ABNT NBR 15316-2:2014, seguindo o método de Hantzch (ABNT,
2014). A vantagem deste método é por ser colorimétrico sensivel e que envolve reacoes
brandas.

O processo adaptado de acordo com o protocolo dos procedimentos do Center for
Environmental Science, Universidade de Maryland, EUA (ARMOUR, 1991). Comparando 0s
resultados com o processo oxidativo avangado.

O procedimento se realizou em um reator tipo batelada sob agitacédo, lenta e continua com
reagentes de padrdo analitico, otimizando as proporc¢des de reagentes para a melhor eficiéncia
de conversdo utilizando NH,OH a 26% (m/v).

A proposta de reacao esta disposta abaixo:

6 CH,0 + 4 NH; = C¢H;,N, + 6 H,0 (1)

A reacdo pode liberar calor e foi colocada em repouso por trés horas para reacao.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

O reator batelada é largamente utilizado para determinagdo dos parametros cinéticos de
reacfes homogéneas. Para tal propdsito mede-se a concentracdo de uma determinada espécie
em funcdo do tempo, permitindo a aplicacdo do método diferencial, integral ou de regressédo
ndo linear para determinacdo da ordem de reacdo, bem como a constante cinética envolvida
(FOGLER, 1939).

O tratamento envolvido no processo teve concentracdo de NH,OH constante em relacdo a
concentracdo de formaldeido, o processo apresentou fatores aceitaveis de consumo. O valor
de rendimento do processo foi avaliado com a equacdo de eficiéncia, apresentando como
resultado de 94,81% de degradacdo de formaldeido, se encaixando no que foi relatado por
Silva (2015), encontrando valores acima de 91%.

_ Cpo—CF
X=—c— &)

Sendo X o valor da eficiéncia, Cr, a concentracdo de formaldeido inicial e Cr a concentracdo

final de formaldeido.
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A variagdo de concentracdo com o tempo disposta na Figura 2, descreve a variagdo da
velocidade da reacdo de acordo com a quantidade de excesso de NH4OH nas amostras. E
notdrio a diferenca entre a velocidade de reacdo conforme houve a reducdo de hidréxido de
amonio no processo. A velocidade de reacdo permite saber o quéo rapido é a interagdo entre
as especies quimicas e a formacdo de outra espécie quimica (FOGLER, 1939; SCHMAL,
2013; LEVENSPIEL, 2000; ROBERTS, 2010).

O reator batelada é largamente utilizado para determinacdo dos parametros cinéticos de
reagc0es homogéneas. Para a determinacdo mede-Se a concentracdo de uma determinada
espécie em funcdo do tempo, permitindo a aplicagdo do método diferencial, integral ou de
regressdo ndo linear para determinacdo da ordem de reacdo, bem como a constante cinética
envolvida (FOGLER, 1939).

Figura 2 — Variacdo da Concentracdo de Formaldeido com o Tempo

Concentracao
O FRr N W pH

0 50 100 150
Tempo (min)

Fonte: Autoria propria, Ribeiro (2017).

A reacdo com excesso de NH,OH, faz com que a reagcdo se comporte como reacdo elementar,
provocando a grande queda de concentracdo de formaldeido nos primeiros 30 minutos, a
medida que a concentracdo do hidréxido de sédio comeca a diminuir a reacdo tende a se
estabilizar em regime estacionario (FOGLER, 1939). A linearizacdo do modelo nos permite
evidenciar a confirmagéo do esperado, sendo que a ordem da reagdo se aproximou bastante da
ordem 0 com o valor de 0,0097 e também se identificou a constante cinética da reacdo através

do método integral com valor de 0,3184 mol/s.
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Figura 3 — Modelo Linearizado do processo

Reacao 14:1

24
w= 10,0007+ 03184
R=0,9739
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5 —
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Fonte: Autoria prépria, Ribeiro (2017).

4. CONCLUSOES

(i) a avaliacdo da cinética quimica da reacao de formaldeido obteve avaliacdo satisfatoria;

(i) a reacdo se mostrou eficiente quando comparada a os resultados citados por Silva (2015)
estando acima de 91% de degradacao;

(iii) o método teve resultados satisfatorios e pode ser aplicada como forma alternativa para

remocdo de formaldeidos em residuos.
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1. INTRODUCAO

A acerola (Malphigia emarginata DC.) destaca-se pela presenca de carotenoides e alto teor de
vitamina C, além de fitoquimicos, como as antocianinas (FREITAS et al., 2006). Aguiar
(2001) relata que o expressivo teor de B-caroteno associado ao elevado conteudo de vitamina
C corrobora no destaque nutricional desse fruto.

A polpa de acerola pode ser obtida através de prensagem ou por extracdo em despolpador,
onde as sementes e 0 bagaco sdo separados para descarte. No entanto, esses residuos possuem
expressivos valores nutricionais, podendo ser reaproveitados na industria de alimentos, racées
ou de cosméticos (MARQUES, 2013). Os residuos do processamento da acerola representam
cerca de 40% do volume de producdo, desse modo ressalta-se, portanto, a dimensdo do
volume de residuos que sdo geralmente desprezados, quando poderiam ser utilizados como
fontes alternativas de nutrientes (SANTOS et al.,, 2010). Visando a conservacdo dos
alimentos, sem perdas nutricionais, a secagem € um dos metodos mais utilizados
industrialmente, onde esta colabora no prolongamento da qualidade do produto estendendo o
periodo de armazenamento e o aumento da vida util do produto (D’ANDREA, 2015).

Este trabalho tem como objetivo avaliar a influéncia da temperatura sobre a cinética de
secagem e a contragdo volumeétrica de sementes de acerola, verificando os possiveis ajustes de
modelos matematicos tedricos de cinética e de contracdo volumétrica, que corroboram na

predicdo do comportamento durante a secagem.

2. MATERIAL E METODOS

Os experimentos foram realizados com sementes de acerola cedidas pela Frutpres, empresa
situada na cidade de Presidente Olegario-MG. As sementes foram devidamente classificadas,
homogeneizadas e submetidas ao quarteamento. A secagem foi conduzida em desidratador

Pardal ® PE 60 onde as sementes foram dispostas em monocamada na bandeja, devidamente
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higienizada, nas temperaturas de 50, 70 e 80°C, sendo realizadas pesagens em intervalos de
tempos consecutivos, até obtencdo de equilibrio.

Para avaliar o grau de encolhimento, a forma do fruto foi ajustada a um elipsoide (Figura 1),
permitindo uma melhor representagdo do volume. Durante a secagem, trés frutos com
dimensfes homogéneas tiveram seus eixos ortogonais medidos por um paquimetro digital
modelo MTX® Digital Caliber, durante os intervalos de pesagens. Os modelos semi-tedricos
e empiricos para predicdo da cinética de secagem avaliados foram: Page, Midilli et al.,
Henderson & Pabis e Newton & Lewis. Para a contracdo volumétrica foram utilizados os
modelos matematicos: Linear Adaptado, Polinomial, Bala & Woods modificado e Bala &
Woods adaptado. As simulac6es foram realizadas no software SCILAB®, versdo 5.5.2.

Figura 1 — Desenho esquematico de um esferoide tri axial e imagem da semente de acerola com suas dimensdes
caracteristicas.

Emaque:aéo comprimento,‘ b é a largura e c a espessura.

Fonte: (Adapatado de D’Andrea et al., 2015 e Goneli et al., 2011).
3. RESULTADOS E DISCUSSAO

As curvas da cinética de secagem obtidas para as sementes de acerola sdo apresentadas
expressando-se a razdo de umidade em funcao do tempo (Figura 2 (A)). Conforme previsto, a
temperatura exerce significativa influéncia sobre a cinética de secagem das sementes de
acerola, pois o tempo requerido para atingir o equilibrio na temperatura de 50°C é cerca de
quatro vezes maior que na temperatura de 80°C. A Figura 2 (B), concorda com os resultados
obtidos por Gouveia et al. (2003), onde a taxa de secagem é diretamente proporcional a
temperatura do ar de secagem, evidenciando-se os periodos de secagem a taxa constante e
decrescente. Segundo Park et al. (2007) no periodo de taxa constante a agua evapora como
agua livre, pois sua pressdo de vapor é constante e igual a pressdo de vapor de 4gua pura na
temperatura do produto. O periodo de taxa decrescente, governado pelo mecanismo de
difuséo, se inicia, pois a remocdo de agua do interior da semente de acerola para a superficie

exposta ndo e suficiente para manter a superficie (BROOKER et al.,1992).
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Figura 2(A, B) - Taxa de secagem das sementes de acerola e as varia¢des da razdo de umidade em funcéo do
tempo para diferentes temperaturas do ar de secagem.

1,0
| es0°c -
14 A700C .o o w’ e 50°C
12 1 es0°c LI St ’AA . <08 1 s 70°C
= Ada ATaL M 2 e 80°C
g < 10 - A T4 v idilli
w € * A o] e Midlilli
9 g 8 A ’0:‘ A 4 A -8
° & ¢ A S
-z % 6 "AA *.'” 3
X \® A o 5
'r_u 20 4 4 » %o o
. ..o.o’ &y
2 4 A &
® © (A)
0 b T T T T
0,0 1,0 2,0 3,0 4,0 5,0 0 200 400 600 800 1000 1200 1400

Umidade livre média
(g agua/g sdlido seco)

Tempo [min]

A Figura 3 (A) evidencia que a contracdo volumétrica ocorreu de forma mais acentuada no
inicio da secagem, para todas as temperaturas analisadas. Observa-se que as sementes de
acerola apresentaram reducao do seu volume em relacdo ao volume inicial, estando de acordo
com outras pesquisas para produtos agricolas como mamona (Goneli et al., 2011) e caja
(Gouveia et al., 2003).

Figura 3(A e B) — Avaliacdo da contracdo volumétrica e ajuste do modelo de Bala & Woods Adaptado aos dados
expeimentais

1,0 1,0
@50°C
0,8 L70°C 08 1
. +80°C 'g
< 0,6 A 3 0,6 A
— 5 e 50°C
> 04 - MAsdass 4, , R 04 1 a 70C
0600tae ¢ ¢ ¢ o + 80°C
0,2 A 0,2 - == Bala & Woods adaptado
(A) (B)
0,0 T T T 0,0 T T T T
0 200 400 600 800 5,0 4,0 3,0 2,0 1,0 0,0
Tempo (min) Umidade livre média

(g dgua/g solido seco)

Observa-se também na Figura 3 (B), o indice de contracdo volumétrica da massa em funcéo
do teor de 4gua, bem como, os valores estimados pelos modelos de Bala & Woods Adaptado.
Nota-se 0 mesmo comportamento para as diferentes temperaturas de secagem, sendo que 0
indice de contragdo diminuiu ao longo da secagem. Resultados similares foram obtidos por
Corréa et al.,(2011), Sousa et al., (2014).
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4. CONCLUSOES

A partir dos ensaios experimentais de secagem realizados com as sementes de acerola,

conclui-se que:

(i) a temperatura exerceu significativa influéncia nas curvas de secagem das sementes de
acerola, sendo que o modelo de Midilli et al. foi o que melhor se ajustou aos dados
experimentais de cinética de secagem;

(ii) a contragcdo volumeétrica ocorreu de forma mais acentuada no inicio da secagem, sendo
que os modelos de Bala & Woods Adaptado e Bala & Woods Modificado, se mostraram

mais representativos quanto ao fendémeno da contracéo volumeétrica.
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1. INTRODUCAO

O conceito de desnutricdo se baseia na caréncia de ingestdo ou absorcdo de nutrientes
fundamentais para satisfazer as necessidades energéticas e de crescimento do organismo. O
sistema imunoldgico de criancas que sofrem de desnutri¢cdo grave se torna tdo debilitado que
se aumenta imensamente o risco de morte.No inicio do ano 2000 estimava-se que cerca de
30% da populacdo mundial sofria de alguma forma de desnutricdo, e em 2005, estimava-se
uma prevaléncia de desnutrigdo infantil de 29% (FALBO et al., 2006).

No Brasil existe uma ampla biodiversidade de plantas. Dentre essas, estdo classificadas as
hortalicas ndo convencionais como uma op¢ao alimentar por apresentarem surpreendente
valor nutricional, sendo de cultivo acessivel e baixo custo (ROCHA et al., 2008). Séo
consideradas importantes fontes de vitaminas e sais minerais, imprescindiveis a alimentacao
dos seres humanos (RIBEIRO et al., 2014).

Em meio a estas hortalicas destaca-se a Ora-pro-nobis (Pereskia aculeata Mill.) mais
conhecida como “carne-de-pobre” por ser rica em proteinas assim como a carne vermelha
(VIEIRA, 2013). Esta planta pertence ao reino Plantae, da familia Cactacea e género
Pereskia (ALMEIDA; CORREA, 2012). E uma planta nativa, geralmente se apresenta na
forma de trepadeira, podendo atingir até dez metros de altura, com ramos longos, espinhos e
suas folhas sdo carnudas com presenca de mucilagem (DUARTE; HAYASHI, 2005).

A composicédo centesimal de um alimento exprime de forma basica o valor nutritivo ou valor
calorico, em 100g do alimento considerado. Pode ser determinada através de anélises de
quantificacdo de: umidade a 105°C; cinzas; proteinas; lipidios; fibras; carboidratos, quando
determinados por diferenca (MORETO, et al., 2002).

Tendo em vista a importancia das informacdes relacionadas a identificacdo e quantificacdo da
composicdo bromatoldgica desta planta, o presente estudo tem como principal objetivo a
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caracterizagdo quimica da farinha de Ora-pro-nobis (Pereskia aculeata Mill.) a fim de avaliar
seu potencial nutritivo para possivel aplicacdo em suplementacdo alimentar e

consequentemente combater a desnutrigdo infantil.

2. MATERIAL E METODOS

As amostras de Pereskia aculeata Mill. foram colhidas na cidade de S&o Gotardo — MG, e
transportadas para o laboratério de Anélises Bromatoldgicas do Centro Universitario de Patos
de Minas (UNIPAM). As folhas foram submetidas & desidratacdo em estufa a 60°C durante 48
horas. Em seguida o material foi triturado, peneirado e a farinha obtida armazenada
corretamente em vidros isolados.

O teor de umidade foi determinado pelo método da secagem em estufa com circulacéo de ar a
105°C, de acordo com metodologia da Association of Official Analytical Chemists (1997). Os
solidos totais da amostra foram determinados através do método de célculo de diferenga
(CECCHI, 2003). O teor de cinzas foram obtidas a partir do principio da incineracdo (AOAC,
1997).

O teor de proteina, pelo método de Kjeldahl, onde determinou-se o nitrogénio contido na
matéria organica, incluindo o nitrogénio proteico propriamente dito. Neste caso, o resultado
final foi de proteina bruta.

Para a determinacdo de fibras, uma amostra, livre de umidade e ap0s extracdo por éter foi
digerida primeiro com uma solugdo acida 1,25% e posteriormente alcalina a 1,25%. A perda
de peso apos ignicao foi denominada fibra bruta.

O extrato etéreo ou lipideos totais foram determinados pelo método de extracdo Soxhlet
segundo AOAC (1997). O teor de carboidratos foi calculado pela diferenca entre 100 e a
soma das porcentagens dos teores de umidade, proteinas, fibras, lipideos totais e cinzas.

Os teores de minerais serdo determinados no Instituto de Quimica da Universidade Federal de
Uberlandia através do aparelho de absorcéo atdmica.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados obtidos na caracterizacdo quimica desta hortalica estdo apresentados no Quadro
1, onde se verificou que o teor de umidade encontrado foi de 7,98% enquanto Rodrigues et al.



40 UNIPAM

(2013) encontrou o valor de 12,89%. O teor de cinzas obtido neste estudo foi de 8,93% e o

teor de cinzas encontrado por Rodrigues et al. (2013) foi de 10.85%.

Quadro 1 - Caracterizagdo quimica da farinha de folhas de Ora-pro-n6bis por 100g de matéria seca

Ensaios Resultados (%0)
Umidade 7,98
Cinzas 8,93
Fibras 49,64
Proteinas 34,74
Carboidratos 57

Fonte: Dados da pesquisa (2017).

Analisando o teor de fibra alimentar total encontrado na amostra, observou-se o valor de
49,64%, sendo esta considerada rica em fibras. Girdo et al. (2003) encontrou em sua analise a
concentracdo de 29,62%. Um alimento pode ser considerado rico em fibras, se apresentar
minimo de 3g fibras/100mL (liquidos) e minimo de 6g fibras/100g (s6lidos) do produto. Ou
seja, se um alimento sélido conter mais que 6g de fibras, que é a recomendacdo minima, ele
pode ser considerado rico em fibras (BRASIL, 1998).

A andlise do teor proteico da amostra apresentou o valor correspondente a 34,74%, o que
condiz com resultados encontrados por Rodrigues et al. (2013). J& Almeida Filho e Cambraia
(1974) relataram em seus estudos teores de proteinas que variaram de 17,4% a 25,4%. Silva
et al. (2005) relataram 24,73%. Considerando que 100g de folhas de Pereskia aculeata Mill.
possuem aproximadamente 20g de proteina bruta, parte da necessidade de ingestdo de
proteinas poderia ser suprida com a insercdo de folhas desta hortalica em dietas diarias.

O resultado referente ao teor de carboidratos apontou o valor de 5,7% resultado aproximado

ao encontrado por Rodrigues et al. (2013) que foi de 5,09%.

4. CONCLUSOES

i) E possivel concluir que a farinha de Ora-pro-ndbis é um alimento de alto valor nutritivo
que apresenta elevado potencial contra a desnutri¢do infantil

i) E possivel afirmar que os altos teores de proteinas, nutrientes e minerais encontrados com
contribuem para uma dieta rica e saudavel.

iii) Devido ao andamento da pesquisa, pretende-se realizar misturas binarias inserindo teores

de Ora-pro-nobis em suplementos alimentares a fim de verificar sua qualidade nutricional.
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iv) Conforme observado por Souza e colaboradores (2010), estudos como este reforgam que o
conhecimento das plantas tradicionais, ou hortalicas ndo convencionais, contribuem para a

melhoria do padréo nutricional, bem-estar e renda da populacao.
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1. INTRODUCAO

O indice de refracdo é um dominio fisico bastante importante para liquidos, sélidos e gases.
Esta propriedade é usada para identificar substancias puras e para determinar a concentracdo
de misturas binarias. (SANTOS, 2012). O estudo das propriedades termofisicas de misturas
liquidas é de grande interesse devido a sua utilidade pratica e também tedrica para
compreender o comportamento das solugdes. (AZNAREZ, 1999).

Neste estudo foram determinados os indices de refragdo de solucbes liquidas binérias
formadas por Hexano/Cloroférmio e Cloroférmio/Acetato de etila. Os objetivos deste trabalho
foram (i) determinar os indices de refracdo das misturas, em diferentes concentracées, (ii)
analisar suas variacGes através da curva de calibracdo linearmente e (iii) avaliar as eventuais

perdas de polaridade para cada mistura.

2. MATERIAL E METODOS

O experimento foi realizado com abordagem de natureza quali-quantitativa. Desenvolvido nos
laboratérios de ensino e pesquisa de Quimica do Centro Universitario de Patos de Minas —
UNIPAM. Utilizaram-se os reagentes hexano (Exodo cientifica, Brasil), cloroférmio (Vetec
Quimica Fina, Brasil) e acetato de etila (Vetec Quimica Fina, Brasil). Avaliou-se o indice de
refracéo através do refratdbmetro Optico (Abbe tipo WYA, Biobrix).

O comportamento das misturas liquida binarias, sendo Hexano/Cloroférmio e
Cloroformio/Acetato de etila foram preparadas por intermédio de uma pipeta automatica, em

diferentes bases molares que variavam de 0,0 pL a 1,0 pL, onde foram acondicionadas em
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tubos de ensaios tampados, para estudar as interagdes moleculares em misturas liquidas
binarias.

De acordo com o departamento de quimica da Universidade do Estado de Santa Catarina
(UDESC), a equacdo de Lorentz-Lorenz, deriva-se a refragdo molar (R): r = R. M; Definindo
a refragdo molar para mistura binéria liquida, cujo foi adotada para os calculos deste estudo,
sendo: R1,2 = x1.R1 + x2.R2. Realizando a curva de calibracdo e regresséo linear por meio de

interpolacdes definiu-se as concentracfes das misturas liquidas binarias.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Com base nos resultados encontrados, observaram-se os valores de indice de refragdo (1) na
Tabela 1 obtidos experimentalmente para as misturas liquidas binarias das solucbes de
hexano, cloroférmio e acetato de etila em todas as composi¢Ges molares.

Tabela 1 - Valores dos indices de refracdo correlacionados a diferentes fragdes molares.

Concentraces Hexano/Cloroférmio Cloroférmio/Acetato

() de etila (n)
1,0-0,0 1,375 1.443
09-0,1 1,388 1.433
0,8-0,2 1,389 1.423
0,7-0,3 1,397 1.416
0,6-0/4 1,399 1.416
05-0,5 1,405 1.406
04-0,6 1,417 1.399
0,3-0,7 1,421 1.395
02-0,8 1,429 1.382
01-0,9 1,436 1.375
0,0-1,0 1,443 1.369

Fonte: Dados do autor (2017)
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A medida que se aumenta a concentragdo o indice de refracdo diminui tanto para a mistura
binaria hexano/cloroférmio quanto cloroformio/acetato de etila. Apresenta-se um
comportamento similar em ambas as misturas, uma vez que utilizou as mesmas condicgdes de
temperatura, visto que elas foram aferidas em temperatura ambiente a aproximadamente
298,15K. Em estudos para misturas liquidas binarias, realizados por Moreira (2014), afirma
gue a medida que se aumenta a concentracdo de uma mistura a outra, tanto o indice de
refracdo como a polaridade das misturas diminuiam a mesma tendéncia observada para 0s
resultados obtidos neste experimentalmente.

Com base nos valores da Tabela 1, foi possivel plotar a curva de calibracdo de ambas as
misturas binarias, visto que na Figura 1, mostra a variacao do indice de refracdo em funcédo da
fracdo molar (0,0 a 1,0 em fracdo molar do hexano/cloroférmio e cloroférmio/acetato de etila,

- curva obtida a partir dos dados calculados através da regressao linear).

Figura 1 — Curva de calibracdo para mistura Hexano/Cloroférmio e Cloroférmio/Acetato de Etila.
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(i) As curvas relacionando o indice de refracdo em relacdo a fracdo molar de ambas as
misturas apresentou um comportamento similar.
(if) A intensidade das interacdes intermoleculares diminui o indice de refracdo (n) e a

polaridade, a medida que aumenta as fragcbes molares;
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(iii) Os resultados obtidos foram correlacionados usando equagdes empiricas obtendo-se um
bom ajuste entre os dados experimentais e os calculados.
(iv) Com finalidade de evitar perdas, foi possivel compreender o comportamento e

caracteristicas de ambas misturas sendo viavel a reutilizacéo delas.
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1. INTRODUCAO

A adsorcao é o processo de transferéncia de um ou mais constituintes de uma fase fluida que
adere a uma superficie sélida porosa (CARDOSO, 2012). O emprego da adsor¢do com
biomateriais tem sido muito pesquisado e discutido devido a sua eficicia e viabilidade
econémica (LIMA, 2014).

Dentre os adsorventes naturais, os residuos de laranja tém sido uma proposta promissora, uma
vez que o Brasil hoje € um dos maiores produtores dessa fruta e consequentemente gera uma
grande quantidade de residuos do mesmo (UNIVERSOAGRO, 2013).

Sendo assim, a fim de se utilizar um biomaterial no processo de adsorcdo, € necessario a
avaliacdo de alguns parametros para a caracterizacdo do mesmo, uma vez que sua aplicacéo se
baseia tanto em caracteristicas texturais, quanto na sua estrutura quimica (CARVALHO,
2013). A determinacdo do ponto de carga zero de um material representa o valor do pH no
qual o numero de cargas positivas e negativas sdo iguais, resultando em um sélido com carga
eletricamente neutra (CARDOSO, 2012). Deste modo, este é um importante parametro a ser
considerado no estudo da adsorc¢do, ja que permite prever a carga na superficie do adsorvente
em funcdo do pH e, assim, avaliar o fato de porque dependendo do pH da solucéo a adsorgéo
ocorre de maneira mais eficiente do que em outro (CARVALHO, 2012).

Portanto, dentro deste contexto, o objetivo deste trabalho consiste na analise do ponto de
carga zero da casca de laranja natural e da casaca de laranja modificada com hidroxido de

sodio.

2. MATERIAL E METODOS

As cascas de laranja utilizadas nesse trabalho foram encaminhadas para o Laboratério de

Quimica Geral do Centro Universitario de Patos de Minas — UNIPAM, onde as mesmas
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foram cortadas e separadas em pequenos pedacos de aproximadamente 4 cm e secas em
estufa, com temperatura de 60°C. Logo em seguida, o material foi triturado em um
liquidificador caseiro, e submetidas ao peneiramento para separacdo granulomeétrica, o
material utilizado foi o que ficou retido na peneira de 28 mesh.

Ap0s o preparo do material in natura, 20 g do mesmo foram pesados e adicionados a 400 mL
de solucdo de NaOH (hidroxido de sédio) preparada na concentracdo de 1 mol.L?, a
modificacdo foi realizada na proporcéo de 1:20, e foram deixados sob agita¢do durante 1 hora
em temperatura ambiente. Em seguida, o adsorvente foi filtrado, lavado com agua destilada e
seco em estufa a 60 °C.

Uma vez que os materiais estavam devidamente preparados, os testes para determinacdo do
ponto de carga zero (pHp.) dos adsorventes puderam ser realizados, sendo baseados na
metodologia de SILVA et al., (2010). Primeiramente preparou-se uma solugdo aquosa do
corante azul de metileno a uma concentragdo de 0,025 g.L™, em seguida ajustou-se o pH
inicial das solucdes de 2 a 12, pela adicdo de HC{ ou NaOH 1 mol/L em frascos adequados,
contendo 30 mL em cada. Em seguida, foram adicionados a cada frasco 30 mg dos
adsorventes e tampados imediatamente. As suspensdes foram agitadas por 1 hora e deixadas
em equilibrio por mais 24 horas, logo ap06s esse tempo de contato entre a solugdo e o

adsorvente o pH foi aferido novamente.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Uma vez que o ponto de carga zero tem como fungdo caracterizar o
comportamento elétrico da superficie da biomassa. E também apresentar diferencas entre 0s
materiais modificados e in natura (CARVALHO, 2015).

A Figura 1 representa os resultados obtidos para determinacdo do ponto de carga
zero da casca in natura e modificada com NaOH 1 mol.L™*. Na Figura 1A, pode-se observar
uma longa faixa constante sendo entre os pH 3-11. Esse fator torna o material extremamente
seletivo e dificulta a remocao, pois exige pH extremos para que haja interacdo entre as cargas.
Em pH acima de 11 o material sera capaz de adsorver espécies carregadas positivamente, e
em pH menor que 3 espécies negativas. Sendo assim, a fim de que o material em questdo

tenha boa eficiéncia de adsorcdo, o0 mesmo exige condi¢des de trabalho bastante rigorosas.
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Figura 1 — Representagdo do ponto de carga zero dos adsorventes de casca de laranja (A) in natura e (B)

modificado com NaOH.
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Fonte: Autoria prépria (2017)

Porém, na Figura 3B os pontos que representam um pH constante em que as cargas se anulam
foram entre pH 6-8. No entanto, essa biomassa possui uma faixa de trabalho bem mais
extensa do que a do material in natura, facilitando as condi¢cdes de remogdo com a mesma,

podendo remover tanto cations como anions em pH adequado (DEOLIN, 2013).

4. CONCLUSOES

(i) o conhecimento do ponto de carga zero é de suma importancia na adsorcao, pois, permite a
otimizacdo do processo;

(if) o método empregado para determinar o ponto de carga zero dos materiais adsorventes foi
eficaz;

(iii) o resultado do ponto de carga zero no adsorvente modificado foi mais satisfatério que no
material in natura, uma vez que o mesmo permite condicdes mais acessiveis de trabalho,

podendo aderir tanto cations como anions.

REFERENCIAS

CARDOSO, Natali Farias. Adsorcao de corantes téxteis utilizando biossorventes alternativos. 2012. 52 f.
Tese (Doutorado) - Curso de Pés-graduacdo em Quimica, Instituto de Quimica, Universidade Federal do Rio
Grande do Sul, Porto Alegre - RS, 2012.



40 uniPAM

4o unipam

Educac¢do que transforma

INDUSTRIA4.0

CARVALHO, Dayane Samara de. Estudo de dessorcéo seletiva do corante reativo em carvao ativado. 2013.
100 f. Dissertacdo (Mestrado) - Curso de Pds-graduacdo em Engenharia Quimica, Departamento de Engenharia
Quimica, Universidade Estadual de Maringa, Maringd, 2013.

CARVALHO, Dayene do Carmo. Desenvolvimento de métodos ndo cromatograficos para especiacéo de
selénio empregando ionizacdo por dessorcao e extracao em fase solida. 2015. 90 f. Tese (Doutorado em
Quimica) — Programa de Pds-graduacdo em Quimica, Universidade Federal de Uberlandia, Uberlandia, 2015.

DEOLIN, Mara Helen da Silva et al. Obtencao do ponto de carga zero de materiais. In: VIl ENCONTRO DE
PRODUCAO CIENTIFICA, Anais... Maringé: VIl EPCC, 2013.

LIMA, Hugo Henrigue Carline de. Estudo do efeito de adsorvente alternativo de casca de laranja pera rio
(Citrus sinensis L. osbeck) na adsorcéo de corante téxtil vermelho reativo BF-4G. 2014. 57 f. TCC
(Graduacéo) - Curso de Bacharelado em Quimica, Universidade Tecnoldgica Federal do Parand, Pato Branco,
2014.

SILVA, Domingos S. A. et al. Adsorcao do corante téxtil azul remazol por peciolo de buriti (Mauritia flexuosa
L.f.). Caderno de Pesquisa, Sdo Luis, v. 19, n. especial, p. 138-146, jul. 2012.

UNIVERSOAGRO. Brasil é 0 maior produtor mundial de laranja. Disponivel em:
<http://www.uagro.com.br/editorias/agricultura/laranja/2013/08/07/brasil-e-0-maior-produtor-mundial-de-
laranja.html>. Acesso em: 06 mar. 2017.



&0 uniPAm

40 UNIPAM

EFEITOS DA SECAGEM DO FRUTO DE NONI SOBRE A IDENTIFICACAO DE
METABOLITOS ESPECIAIS

INDUSTRIA4.0O

Aleff de Abreu Candido Ferreira®™); Mariana de Melo Ferreira®, Maria Perpétua de Oliveira
Ramos®, Renata Nepomuceno da Cunha®

42 Graduando em Engenharia Quimica - Centro Universitario de Patos de Minas - UNIPAM.
aleffcferreira@gmail.com, mariana.academico@gmail.com.

@4 professoras do curso de Engenharia Quimica - Centro Universitario de Patos de Minas — UNIPAM.
perpetor@unipam.edu.br, renatanepc@unipam.edu.br.

1. INTRODUCAO

A Morinda citrofolia Linn, conhecida popularmente como “Noni”, ¢ uma arvore
pequena originaria da Asia e Polinésia (KAMIYA et al., 2004). De acordo com o
conhecimento popular, o fruto tem a capacidade de tratar ou curar varios tipos de
enfermidades como dores em geral, inflamacdes, hipercolesterolemia alergias, artrite,
depressao, diabetes, hipertensao, insdnia, estresse, problemas respiratdrios e tumores (BRITO,
2008). Tais caracteristicas contribuem para o0 seu uso na fitoterapia.

Em virtude do elevado teor de umidade, os frutos de noni sdo altamente pereciveis. A
umidade pode influenciar a multiplicacdo, a atividade metabdlica, a resisténcia e a
sobrevivéncia dos microrganismos presentes nos alimentos (SOUZA FILHO et al., 1999).
Segundo Corréa et al. (2004) a secagem tem o0 objetivo cessar as alteracdes quimicas dos
tecidos das plantas e evitar possiveis degradacGes durante 0 seu armazenamento, mantendo,
assim, suas caracteristicas fisicas e quimicas por mais tempo. Faz ainda parte do escopo deste
trabalho avaliar a influéncia da temperatura do ar de secagem sobre as classes de metabolitos

especiais presentes.

2. MATERIAL E METODOS

Os experimentos foram conduzidos no Laboratério de Engenharia Quimica e Quimica
Central do Centro Universitario de Patos de Minas. As amostras de noni (Morinda citrifolia
Linn.) foram adquiridas no municipio de Vazante, MG. A amostra in natura foi caracterizada
por meio da umidade, utilizando método gravimétrico em estufa a 105°C.

Os estudos foram conduzidos em um desidratador de bandejas Pardal- PE60, sendo
investigadas as temperaturas de 50°, 60°, 70° e 80°C. Para todos 0s ensaios experimentais
foram adotadas massas fixas de fruto de 2500 g, os quais foram previamente descongelados e
fatiados no sentido longitudinal, com espessura de 0,50£0,12 cm. A cinética de secagem foi
avaliada por meio da pesagem da amostra com intervalos de tempo de 5 a 30 min. A umidade
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relativa do ar foi determinada através de um anemometro (Omega-HHF81), sendo essa

constante em todos os ensaios experimentais (UR=60,07+0,10%). Apds secagem de 7h, os
extratos foram obtidos conforme descrito nas metodologias especificas para identificacdo de
cada classe de metabolito especial, presentes tanto no noni in natura quanto nos frutos
desidratados baseou-se na metodologia apresentada por Simdes et al. (2001) com algumas
adaptacdes.

Cumarinas: O extrato etilico obtido foi submetido a particdo em éter etilico. A parte etérea foi
levada em banho-maria para remocdo do solvente. Apds a adicdo de metanol e gotas de
solucdo de hidroxido de sédio 10% sobre as gotas do extrato no papel-filtro, a amostra foi
exposta a radiacdo ultravioleta (lampada UV).

Flavonoides: Foi utilizado o teste de Shinoda (acido cloridrico concentrado e magnésio).
Saponinas: dissolucdo de 2 g de noni triturado em agua. Ap0s agitacdo e avaliacdo da espuma
formada foram adicionadas trés gotas de &cido cloridrico submetendo-se a agitacao e analise.
Esteroides/Triterpenos: Foi utilizada a reacdo de Liebermann-Burchard.

Taninos: Foram adicionadas ao extrato etanolico, &gua destilada e solucdo alcoodlica de cloreto
férrico. Ap0s agitacdo a identificacdo de taninos se fez por meio da variacao de coloracao.
Antraquinonas: Reacdo de Borntrager com prévia hidrélise acida.

Glicosideos cardiotonicos: Reacdo de Keller-Killiani.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Analises de umidade do noni in natura apontam o significativo teor de agua deste
fruto (77,65+1,33%). Resultados superiores foram obtidos por Faria et al. (2014) que obteve
valores de 90,66+0,01%. O alto teor de agua presente neste fruto justifica a secagem, técnica
comum e fundamental de preservacdo pds-colheita de plantas medicinais, pois permite
conservar suas propriedades de uma forma rapida e simples.

A cinética de secagem do fruto noni é apresentada na forma de razdo de umidade (RU)
em funcdo do tempo, para as temperaturas investigadas (Figura 1). Observa-se que 0 processo
de secagem se comportou de modo uniforme e continuo para todas as temperaturas. Verifica-
se que a temperatura afeta o processo reduzindo o tempo de secagem. Nota-se que para
desidratar o noni na temperatura de 80°C foram necessarias cerca de 14 h. Entretanto a 50°C
0 tempo gasto para atingir o equilibrio, foi 21 h. Os resultados obtidos se encontram
respaldados por varios pesquisadores que consideram a temperatura do ar de secagem como 0
parametro que exerce maior influéncia na cinética de secagem de alimentos (BARROS,
2015).
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Os estudos de prospeccdo fitoquimica realizados para 0 noni in natura e desidratados
sdo apresentados na Tabela 1. Para as cumarinas, 0s esteroides/triterpenos e para 0S
glicosideos cardiotonicos, verifica-se que a temperatura ndo exerceu efeito significativo.

Resultados similares foram obtidos por Silva et al., (2016) que também obteve resultado
positivo de cumarina para o fruto in natura.

Tabela 1: Testes para identificacdo de metabdlitos especiais presentes no noni

Testes fitoquimicos in natura 50°C 60°C 70°C 80°C
Umidade 77,65+1,33% 50,82+3,14% 25,57+0,23% 9,41+1,32% 8,28+3,07%
Cumarinas + + + + +
Esteroides / Triterpenos + + + + +
Glicosideos cardiot6nicos + + + + +
Taninos condensados + + + + +
Flavonoides + + - - -
Saponina + + + - -
Antraquinonas + + + - -

(-) auséncia do fitoquimico e (+) presenca do fitoquimico

Ao realizar os testes para taninos, observou-se a presenca deste fitoquimico tanto na
amostra in natura como nas provenientes da secagem. Como captadores de radicais livres,
que ocorre em funcdo da interceptacdo do oxigénio ativo formando radical estavel, ajudam a
prevenir varias doencas degenerativas (SIMOES et al, 2001).

Resultados distintos foram obtidos para os fitoquimicos flavonoides, saponinas e
antraquinonas, que exibiram resultados positivos para o extrato in natura e desidratado a 50°C
e resultados negativos nos extratos provenientes da secagem a 70° e 80°C. Segundo Martins
et al., (1998) temperaturas acima de 60°C podem modificar o conteldo desse metabdlico.

Concordante com o presente estudo Diniz et al. (2007) relata que a temperatura de 70°C
causou reducéo nos teores das flavonas.
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4. CONCLUSAO

A partir do estudo desenvolvido conclui-se que:

INDUSTRIA4.0O

a) o comportamento das curvas de secagem do fruto de noni foi semelhante ao da maioria dos
produtos agricolas;
b) a temperatura do ar de secagem exerceu influéncia sobre a identificagdo de alguns dos

metabolitos especiais, principalmente nas condicdes de 70°C e 80°C.
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1. INTRODUCAO

A producdo de malte no Brasil para a cervejaria corresponde a 30%, sendo cerca de 380 mil
toneladas. A regido sul é pioneira nesta producéo, entretanto é cultivada também nos estados

de Goiéas, Minas Gerais e Sao Paulo.

Os principais pontos de atencdo em relacdo aos impactos ambientais do setor cervejeiro sao
oriundos de residuos sélidos antes e depois da fermentacdo, odores da ETE, geracdo de
efluentes dos sistemas de refrigeracdo, entre outros.

Na producdo de cerveja, ele é levado para fervura e apds isso é descartado. Por ser muito
umido e de facil contaminacdo, é muitas vezes inutilizado. Porém se bem conservado e
retirando essa umidade através de aquecimento por estufas, o malte obtém grande utilidade
por apresentar alto teor de proteinas, de fibras, em fibra detergente neutro, carboidratos totais
(CT) e extrato etéreo (EE) (GERON et al., 2008). Com isso visamos uma possibilidade de

aproveitamento desse residuo na producdo de ra¢do para ruminantes.

A determinagio da Matéria Seca (MS) é o ponto de partida da analise dos alimentos. E de
grande importéncia, uma vez que a preservacdo do alimento pode depender do teor de
umidade presente no material (SILVA ,QUEIROZ, 2001 ).
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Posteriormente é feita as analises de proteina bruta, FDN, FDA, pH e grau brix, para verificar
se 0s valores encontrados sdo satisfatorios para a inclusdo desse material na composicdo da

racao animal.
2. MATERIAL E METODOS

Todos os processos foram realizados nos laboratorios de bromatologia e quimica, do Centro
Universitario de Patos de Minas- UNIPAM. O primeiro procedimento foi a obtencdo do
residuo(matéria verde). Em seguida a amostra foi para pré-secagem a 65°C por 3 dias.
Posteriormente foi deixada a amostra em outra estufa a 105°C por um dia, para a obtencédo da

matéria seca definitiva.

A partir das analises, obteve-se também a proteina bruta. Para isso, foram pesadas pequenas
porcdes, cerca de 0,1 g da amostra e colocada em tubo digestor, levando-as para o digestor
onde permaneceu por cerca de quatro horas aumentando a temperatura periodicamente. Entdo
passou para o destilador de nitrogénio utilizando como indicador o &cido bérico. Logo apos a
obtencdo do destilado, fez-se uma titulacdo usando como titulante o HCI, obtendo altos

indices de proteina.

Para obtencdo de FDA(fibra detergente &cida), pesou-se 0,359 de amostra e em seguida
passou-se para o tubo digestor, apds adicionou-se 35 mL da solucdo de FDA, juntamente com
0,5 mL de decalina. Depois foi levado ao digestor por 1 hora até sofrer ebulicdo.
Posteriormente foi levado para filtragdo em cadinho de porcelana com I& de vidro, lavando
com agua a 90°C e depois duas lavagens com acetona. Em seguida levado a estufa a 105°C e
deixamos por 8 horas. Apos isso foi deixado no dessecador para pesagem. Assim obteve-se a

percentagem de FDA da amostra.

Para obtencdo de FDN(fibra detergente neutro), pesou-se 0,35g de amostra e em seguida
passou-se para o tubo digestor, apds adicionamos 35 mL da solucdo de FDN, 0,12 g de sulfito
de sddio e 0,5 mL de decalina. Depois foi levado ao digestor por 1 hora até sofrer ebulic&o.
Posteriormente foi levado para filtragdo em cadinho de porcelana com I& de vidro, lavando
com agua a 90°C e depois duas lavagens com acetona. Em seguida levado a estufa a 105°C e
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deixamos por 8 horas. Apos isso foi deixado no dessecador para pesagem. Assim obteve-se a

percentagem de FDN da amostra.

Para obtencdo do pH, pesou-se 10 g da amostra em um béquer de 250 mL, adicionou-se 100
mL de &gua destilada e posteriormente ficou em agitador magnético por 30 minutos, apos isso
foi deixada por 10 minutos em repouso. Depois escoou o sobrenadante para um béquer, onde

mediu-se o pH.

Para a obtencdo do grau brix, utilizou-se o sobrenadante também utilizado para medir o pH e
foi levado para filtragem, que tinha como meio filtrante o algoddo. Em seguida colocou-se

algumas gotas no Refratdmetro.
3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A composic¢do quimica bromatoldgica do malte estd na Tabela 1. Conseguinte estdo as analise
fisico-quimicas, na Tabela 2.

Na analise bromatoldgica realizada, foram encontrados resultados que favorecem a producéo
de racdo animal, pela sua alta concentracdo de proteina bruta e fibras. Segundo as anélises
realizadas por Geron et al. (2007), notou-se que obteve-se resultados satisfatorios relacionado
a MS e PB. Conseguiu-se também uma grande quantidade de fibras. O fato de o malte ser
composto de aproximadamente 70% de agua, fez com que o volume de Matéria Seca (MS) da

amostra, fosse pequeno.

Tabela 1 — Caracterizagdo Bromatoldgica do Malte.

Componentes Total (%) Desvio Padréo
Proteina Bruta 24,28 1,09
Fibra de Detergente Neutra 58,04 6,41
Fibra de Detergente Acida 20,14 1,24
Matéria Seca 25,35 -

Fonte: Autoria Prdpria, Ribeiro (2017)

Como se observa na Tabela 1 para os valores de proteina bruta total encontrou-se 24,28%,

teve-se uma variacdo de acordo com os resultados encontrados por Geron et al. (2007), que
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foi de 34,69%. As percentagens encontradas de FDN e FDA foram respectivamente 58,04% e
20,14%. O desvio padrdo obtido em FDN foi de 6,41, jA em FDA foi de 1,24. A percentagem
de MS definitiva foi de 25,35%, estando com uma margem satisfatoria quando comparada

com os resultados de Geron et al. (2007), que encontraram 27,5%.

Tabela 1 — Caracteriza¢cdo Bromatolégica do Malte.

Caracteristicas Valores Desvio Padréao
pH 4,58 -
°Brix 2,75 0,35

Fonte: Autoria Prdpria, Ribeiro (2017)

O pH da amostra foi de 4,58, ou seja, a amostra é de carater &cido, ndo obteve-se desvio
padrdo. Os estudos feitos com o grau brix nos mostrou que a amostra é pouco solivel em

agua, o valor foi de 2,75. Houve um desvio padréo de 0,35.

Nas andlises, obteve-se esta variacdo que é bastante compreensivel quando se sabe que
composicdo do malte varia por diversos fatores, tais como: a qualidade, o tempo de colheita, o

maquindrio utilizado na cervejaria, dentre outros.

4. CONCLUSOES

(i) O malte apresentou altos teores de proteina e fibras, ideais para a composicdo da racao
animal;
(i) Porém deve ser realizados mais estudos para verificar seus conhecimentos nutricionais , e

se estdo aptos para 0 consumo animal;
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1. INTRODUCAO

Um dos avancos recentes na area da engenharia é o estudo de métodos de sintese de materiais
nanométricos. Dentre esses materiais, destaca-se o0 grafeno e seus agregados, que s&o
derivados do grafite. Em relacdo a sua produgdo, o método que vem ganhando maior destaque
é 0 método de esfoliacdo quimica do grafite, também conhecido como método de Hummers
(SOUZA, 2014). Este método apresenta como vantagens o elevado rendimento, a facil
processabilidade do material formado, o baixo custo e a possibilidade de obtencdo de
diferentes formas de grafeno, tais como as nanolaminas de grafeno (NG).

Embora as expectativas sejam altas e a importancia do estudo desses materiais ser tdo
antecipada, o contexto ainda € de possibilidades, potencialidades e de estudos aplicados
concomitantes a estudos fundamentais, considerando que nenhuma das aplicacbes de
nanolaminas de grafeno encontra-se ja em escala de producdo. As principais dificuldades
confrontadas estdo nos processos de sintese, purificacdo e manipulacdo dessas nanoestruturas
de carbono, no sentido de se conseguir isolar quantidades suficientes com qualidade estrutural
e com seletividade quimica (ANDRADA, 2007).

Dentro desse contexto, a funcionalizacdo de nanomateriais promove o melhoramento de suas
propriedades, fazendo com que a processabilidade desses materiais seja aumentada. A
inser¢do de funcionalidades carboxilicas na superficie desses materiais também é uma area
gue vem ganhando destaque e até pouco tempo era praticamente inexplorada (YANG et al.,
2008).

Com base no exposto, propds-se nesse estudo a sintese de NG pelo método da esfoliacdo
quimica, a otimizacdo das suas aplicacdes através da funcionalizacdo com grupos carboxilicos
e a caracterizacdo de sua estrutura, visando investigar a eficiéncia do grupo funcional

inserido.
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2. MATERIAL E METODOS
Toda parte experimental do trabalho foi realizada nos laboratérios do UNIPAM.
2.1 PRODUCAO DE NG E OXIDACAO

A esfoliacdo quimica do grafite para producdo de nanoldminas de grafeno ocorreu nas
seguintes etapas: partiu-se de uma mistura 4:1 contendo &cido sulfarico (PA), acido nitrico
(PA) e 20g de grafite comercial. A mistura foi submetida a uma agitacdo mecanica seguida de
repouso até a decantacdo. Nessa primeira etapa obteve-se o grafite intercalado (GI). Em
sequida, retirou-se o excesso de sobrenadante e realizou-se a diluicdo da solucdo de Gl
decantada seguida de filtracdo a vacuo. O grafite intercalado foi aquecido a 1000°C durante
30s. Apos esse tratamento térmico obteve-se o grafite expandido (GE). Com o GE obtido, fez-
se uma suspensdo de alcool etilico 70% submersa em um banho de ultrassom durante 8h. Em
sequida filtrou-se a solucdo e repetiu-se o0 processo de secagem, resultando em (NG)
(Adaptado de Silva e Scarpin (2013)).

Para receber o grupo funcional -COOH- promoveu-se a oxidacdo das NG, que foi realizada
com uma mistura de acidos fortes que criaram defeitos na estrutura da superficie das NG,

fazendo com que ficassem aptas para se ligar ao grupo funcional inserido.
2.2 FUNCIONALIZAGCAO DAS NG COM GRUPOS CARBOXILICOS —COOH-

A um baldo de fundo redondo de 1 L, contendo 500 mg da amostra obtida na etapa anterior
(NG oxidada), adiciona-se 500 mL de solucdo 3N de &cido nitrico. O baldo é vedado e
submetido a sonificacdo em banho por 15 horas. Apos este periodo, a mistura é resfriada a
temperatura ambiente, diluida com &gua destilada e filtrada sob vacuo, em membrana de
policarbonato de 0,45 um de poro. Lava-se exaustivamente com &gua destilada, com solugéo
diluida de NaOH e novamente com &gua destilada até pH neutro. O residuo € seco em estufa a
vacuo, a temperatura de 120°C, por 12 horas (adaptado de Hu et al., 2003). Apo6s esse
processo obtém-se nanolaminas de grafeno carboxiladas (NG-COOH).
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

As configuracdes dos materiais produzidos e funcionalizados foram modificadas de acordo
com cada etapa, no que se trata de arranjo estrutural e propriedades. A figura 1 apresenta

imagens das etapas de producdo e funcionalizagéo das NG.

Figura 1 - Fluxograma das etapas de producéo e funcionalizacdo das NG

(b) Banho
ultrassdnico com
acido nitrico 3N

(a) Nanolaminas
de grafeno (NG)

(c) Filtragdo com
membrana de
policarbonato

(d) NG
funcionalizadas
apos filtracao

(e) Neutralizacdo
da NG-COOH

Fonte: Autoria prépria (2017)

A imagem apresentada em (a) mostra o produto final obtido da esfoliacdo quimica do grafite
(NG). Para a sua funcionalizacéo, as NG foram submetidas ao banho ultrassénico com &cido
nitrico (b). A mistura dessa etapa foi filtrada a vdcuo em membrana de policarbonato (c)
resultando em NG-COOH (d). Ao fim do processo a amostra foi neutralizada (e).
Previamente, observando a imagem apresentada em (e), &€ possivel notar que houve
modificagdo da estrutura e das propriedades do grafite, uma vez que o produto final (NG-
COOH) apresentou baixa solubilidade em &gua (o produto ficou decantado no fundo do
béquer).

As amostras finais da etapa de producdo (NG) e da etapa de funcionalizacdo (NG-COOH)
foram submetidas a uma dispersdo com surfactante em meio aquoso, apos banho ultrassénico
de 2 horas, ambas em mesma concentragdo. Ao final desse processo, mediu-se a
condutividade elétrica das amostras em um condutivimetro. Os resultados estdo apresentados

na tabela 1.
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Tabela 1: Valores de condutividade elétrica ap6s dispersdo em banho ultrassénico

Amostra Temperatura (C°) Condutividade (mS/cm)
NG 25,50 2,60
NG-COOH 25,00 13,05

Fonte: Autoria prdpria (2017)

Pelas medidas da tabela, constatou-se um aumento de condutividade de 10,45 mS da amostra
de NG para a amostra de NG-COOH. Esse aumento pode ser explicado pela insercdo de
defeitos no ataque com acido nitrico e pela adesdo molecular do grupo carboxilico, fazendo
com que a estrutura quimica das NG se modifique.

Segundo Ribeiro (2010), a presenca de grupos carboxilicos em nanoestruturas reduz as forcas
de Van der Waals, o qual facilita a separacdo de suas camadas, aumentando sua troca iénica e
consequentemente os valores de sua condutividade elétrica, fazendo com que sirvam como

pontos de ancoramento de estruturas moleculares ou nanoparticulas (aumento da reatividade).

4. CONCLUSOES

(i) obteve-se éxito na producdo das NG, com otimizacdo do método e viabilidade econémica;
(if) a funcionalizacdo com grupos carboxilicos conferiu a estrutura maior condutividade
elétrica e consequentemente maior reatividade;

(iii) a partir das propriedades detectadas na estrutura das NG-COOH, propde-se o estudo de

suas potenciais aplicacfes em diversos campos da engenharia.
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1. INTRODUCAO

Embora bastante consumido na Asia a mais de 2000 anos, o noni (Morinda citrifolia
L.) é praticamente desconhecido no Brasil. O noni é uma espécie que tém atraido atencédo
sendo utilizado em produtos fitoterapicos e naturais em todo o mundo e tem despertado
interesse cientifico devido aos beneficios relacionados ao seu consumo (ORNELLAS, 2011).

A fruta contém 90% de &gua e os principais componentes da matéria seca, parecem ser
solidos soluveis, fibras alimentares e proteinas. Em quantidade substancial estdo o0s
carboidratos, incluindo proporcdes variaveis de sacarose, frutose e glicose (JENSEN et al.,
2005). Elevada porcentagem de minerais, 8,4% da matéria seca, também é verificada, e os
principais sdo o potassio, enxofre, calcio e fosforo. As vitaminas encontradas em maior
quantidade no fruto sdo o acido ascorbico, e provitamina A (CHAN-BLANCO et al., 2006).

As variacdes nas caracteristicas quimicas, fisicas e valor nutricional dos subprodutos
gerados pelas agroindustrias dependem de varios fatores (LOUSADA JUNIOR et al., 2005).
Em analise de alimentos, como é o caso da determinacdo da composicdo nutricional, tem
como finalidade, fornecer informagcbes sobre a composicdo quimica e fisico-quimica do
alimento, podendo ter diferentes finalidades, como: avaliacdo nutricional de um produto;
controle de qualidade do alimento; desenvolvimento de novos produtos (ITAL, 1988).

A desidratacdo em temperatura adequada e posterior moagem constituem uma opcao
para preservacdo e manutencdo de suas propriedades funcionais, resultando em uma farinha
do fruto de noni. O presente trabalho teve como objetivo confrontar a caracterizacédo fisico-

quimica e composicao nutricional do noni nas temperaturas de secagem 50°C e 80°C.
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2. MATERIAIS E METODOS

Os experimentos foram conduzidos no Laboratorio de Bromatologia e Bioquimica do
Centro Universitario de Patos de Minas. As amostras de noni foram adquiridas no municipio
de Vazante, MG., provenientes do perimetro urbano, sem uso de adubos. Foram coletados
cerca de 30 frutos em fase de amadurecimento, possuindo casca amarelo-esbranquicada. As
amostras foram desidratadas a temperaturas de 50° e 80°C. As determinacdes fisico-quimicas
e da composicdo centesimal realizadas no fruto de noni desidratados basearam-se na
metodologia apresentada por IAL (1985) com algumas adaptacdes. O pH, determinado com o
auxilio de potenciémetro digital; sélidos soltveis, por refratbmetria com os resultados
expressos em °Brix; acidez titulavel, com os resultados expresso em % de acido citrico por
100mL™ de amostra, e a relacdo SS/AT. O teor de umidade, determinada em estufa a 105°C
até peso constante; contetido de cinzas, pela calcinacdo da amostra em mufla 550°C; lipidios,
método de Soxhlet; proteina, pelo método de Kjeldah tradicional, obtido pelo produto da
guantidade de nitrogénio total, em gramas, pelo fator de conversdo 6,25, com o resultado
expresso em %; O método utilizado para determinacdo da fibra bruta se baseou em exposicéao
da amostra a hidrdlise &cida e bésica; contetdo de carboidratos, obtido por diferenca. Todos
os experimentos foram realizados em triplicatas e os dados foram submetidos a analise

estatistica descritiva onde foram calculados a média aritmética e o desvio padrao.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
Na Tabela 1 estdo apresentados os resultados médios das caracteristicas fisico-

quimicas e composicao nutricional do fruto de noni desidratado.

Tabela 1 - Composi¢8o nutricional do fruto de noni (Morinda citrifolia Linn).

Pardmetros Valores 50°C Valores 80°C
pH 4,24+0,00 4,18+0,02
Acidez Total Titulavel (%) 3,81+0,00 3,30+0,00
Solidos Solaveis Totais (%) 6,23+0,02 5,12+0,10
Matéria Seca (%) 95,38+0,00 96,65+0,00
Cinzas (%) 6,89+0,00 6,57+0,01
Lipideos Totais (%) 3,63+0,00 3,39+0,00
Proteina (%) 8,91+0,01 10,75+0,01
Fibra Detergente Acida (%) 19,03+0,06 22,41+0,01
Fibra Detergente Neutra (%) 29,48+0,01 27,05+0,01

De acordo com Soares e Freire-Junior (1992), os alimentos podem ser classificados

em: pouco acidos (pH>4,5), acidos (4,5 a 4,0) e muito &cidos (<4,0). Diante disso, o pH
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encontrado no noni desidratado esta dentro do padrdo, com teores de 4,24 e 4,18, A acidez
obtida foi de 3,81% e 3,30%, valores proximos aos de Canuto et al. (2010) que obteve valores
de 3,2%, portanto considerada com acidez média.

O teor de sélidos sollveis é utilizado como uma medida indireta do teor de agUcares,
acUcares porque outras substancias também se encontram dissolvidas (CHITARRA e
CHITARRA, 2005). Conferindo um conteudo de sélidos soluveis totais de 6,23 e 5,12 °BriX,
respectivamente (Tabela 1), valores proximos aos de Silva et al. (2008) que obteve valores
8,33 e 10,33 °Brix.

Observou-se que os teores de matéria seca, 95,38% e 96,65%, encontra-se dentro do
padrdo da Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA) que exige 0 minimo de 85%
de matéria seca em farinhas. Pode-se considerar que baixo teor de umidade confere ao
produto uma melhor estabilidade fisica e quimica e microbioldgica (FERTONANI, 2006).

Os teores de cinzas sdo, 6,89% e 6,57%, respectivamente superiores a de Munhoz et
al. (2008) caracterizando farinhas a partir de goiabas e Silveira (2011) obtencéo da farinha do
fruto do juazeiro, obtiveram teores de 3,59% e 4,32%.

A concentracdo de 3,63% e 3,39% de lipidio mostra que este macronutriente ndo é
muito presente no fruto, teores presente no fruto in natura sdo bem inferiores, conforme Faria
et al. (2014) que obteve um teor de 0,04%.

Quanto ao teor de proteina bruta, encontraram-se os respectivos valores 8,91% e
10,75%, préximos aos de Lousada Junior et al. (2006) que encontrou para a matéria seca de
abacaxi e acerola teores de 8,35% e 10,54%.

Na analise de FDA e FDN obteve-se o resultado esperado, uma vez que a FDN
determina os componentes celulose, hemicelulose e lignina, enquanto a FDA determina
apenas celulose e lignina (CAMPOS et al., 2004), tendo encontrado valores de 19,03% e
22,41% para FDA, e 29,48% e 27,05% para FDN.

4. CONCLUSAO
Com base nos resultados obtidos, conclui-se que:
i.  Atemperatura de secagem influencia na caracterizacédo fisico-quimica e na
composi¢ao nutricional do noni.

ii. A concentracdo de FDA e proteina bruta aumentaram com a temperatura de secagem.
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1. INTRODUCAO

Nos ultimos anos, o consumo de café registrou um crescimento significativo, pelo
reconhecimento da qualidade e efeitos potencialmente benéficos na salde devido ao consumo
da bebida. O café contém varios componentes bioativos que justificam esse efeito positivo,
destacando-se os antioxidantes. MilhGes de xicaras de café sdo consumidas todos os dias em
todo o mundo, produzindo toneladas de residuos de extracdo. Tradicionalmente, estes
residuos foram considerados como descartes, ou ocasionalmente utilizados como fertilizantes,
porém é uma fonte vidvel para extrair compostos bioativos (BRAVO et al.,, 2013,
RAMALAKSHMI et al., 2009).

Diferentes técnicas tém sido aplicadas para recuperar compostos antioxidantes de fontes
naturais, incluindo extracdo sélido-liquido com solventes organicos, extracdo por ultrassom,
extracdo por micro-ondas, extracdo de fluidos supercriticos e processos de alta pressdo. Entre
estas técnicas, a extracdo solido-liquido é amplamente empregada para a extracdo de fendis a
partir de fontes vegetais. No entanto, a eficiéncia do processo de extracdo é afetada por varios
fatores, tais como o tipo de solvente e a sua concentracdo, a razdo solvente/sélido, o nimero
de passos de extracdo, o pH, o tempo de contato, a temperatura e o tamanho de particula da
matriz solida. Assim, € muito importante otimizar as condi¢cBes do processo, a fim de
maximizar a eficiéncia de extragdo de cada materia-prima (MUSSATTO et al., 2011).

Diante do exposto, o presente trabalho visa avaliar a atividade antioxidante do extrato obtido a
partir da borra do café expresso por extracdo solido-liquido e por extracdo sélido-liquido

otimizada com radiacao ultrassonica.
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2. MATERIAL E METODOS

O experimento foi realizado no Departamento de Ciéncia dos Alimentos — DCA da
Universidade Federal de Lavras - UFLA, sendo utilizado residuo da producdo de café
expresso proveniente da Cafeteria Escola da UFLA — CAFESAL.

O processo de extracdo sélido-liquido foi realizado segundo metodologia de Panusa et al.
(2013) com adaptacdes. 2g de residuo seco e 100mL de solvente, foram agitados, por 30
minutos, a temperatura de 60°C. O extrato entdo foi filtrado a 0,45um com auxilio de uma
bomba a vacuo e posteriormente submetido as andlises e demais processos. Foram
considerados 4 solventes para 0 processo extrativo: agua, solucdo etanolica 40% (v/v),
solucdo etanolica 60% (v/v), etanol. O segundo processo extrativo realizado foi uma
adaptacdo da extracdo solido-liquido, utilizando-se o ultrassom. 2g de residuo seco e 100mL
de solvente, foram transferidos para um recipiente e agitados por ultrassom (Ultrason Digital
Sonifier, Model 450, Branson Ultrasonic Corporation), por 10 minutos a uma energia
ultrassdnica de aproximadamente 343).mL™. O extrato foi filtrado a 0,45um com auxilio de
uma bomba a vacuo e posteriormente submetido as analises.

A atividade sequestrante de radicais DPPH foi determinada de acordo com o método de
Ramalakshmi et al. (2009). Para a analise, as amostras foram diluidas em etanol em 500ppm.
Em 1mL da amostra foi adicionado 4mL de DPPH(1,1- difenil-2-picrilidrazil) (0,1 mmol.L -
1), igualmente diluido em etanol. A mistura foi acondicionada em tubo de ensaio ambar e
agitada. Apos 30 minutos, foi realizada a leitura a 517nm. A diminuic¢ao na absorbancia indica
atividade sequestrante de radicais livres, sendo expressa em porcentagem por comparagdo ao
controle, BHT nas mesmas diluicdes das amostras.

O delineamento experimental utilizado foi o inteiramente casualizado com trés repeticdes. Os
dados obtidos foram submetidos a analise de variancia (ANOVA), realizando Teste de Tukey
a 5% de significancia. As analises estatisticas foram realizadas utilizando-se o software
estatistico SISVAR desenvolvido por Ferreira (2011).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

O método espectrofotométrico de determinacdo de atividade antioxidante de compostos
bioativos baseia-se na redugdo do radical estavel DPPH* (radical 1,1-difenil-2-

picrilhidrazila). A conversdao do radical DPPH* em DPPH-H resulta em um declinio da
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absorbancia lida, devido a reducdo pelos constituintes antioxidantes presentes na amostra
(MENSOR et al., 2001). Os resultados da avaliacdo quantitativa da atividade antioxidante
(%AA) dos extratos obtidos, determinada pelo ensaio de DPPH, estdo apresentados na Figura
1.

100
90
80

60 — M Extracdo Sélido-Liquido
50 —

40 — Extracdo Sélido-Liquido
30 | + Ultrassom

20 —

10 —

Atividade Antioxidante (%)

Figura 1 — Atividade Antioxidante (%) dos extratos obtidos do residuo da producdo de café expresso a partir de
diferentes solventes (tempo de reacdo com o DPPH: 30 min) 1. Agua 2. Agua/Etanol (3:2 v/v) 3. Etanol/Agua
(3:2 viv) 4. Etanol

Diversos trabalhos relatam que o extrato da borra de café apresenta alta atividade
antioxidante, devido a presenca de compostos polifendlicos e derivados, como produtos da
Reacdo de Maillard, que permanecem no residuo do café, atuando como compostos
antioxidantes primarios e secundarios (MUSSATTO et al., 2011; PANUSA et al., 2013;
RAMALAKSHMI et al., 2009).

O método de extracdo solido-liquido foi selecionado por ser frequentemente utilizado para a
obtencdo de extratos concentrados de café e seus residuos (BRAVO et al., 2013; PANUSA et
al., 2013; RAMALAKSHMI et al., 2009). A aplicacdo da radiacdo ultrassbnica é uma
alternativa para a aceleracdo do processo extrativo, pois facilita a transferéncia de massa,
principalmente entre fases imisciveis, além de possuir maior reprodutibilidade em tempos
mais curtos, simplificando a manipulagdo e aumentando rendimentos e qualidade de extrato
(DELGADO-POVEDANO; CASTRO, 2013; PIZARRO, 2013).

A utilizacdo do ultrassom como facilitador do processo mostrou eficiéncia para extragdo de

compostos antioxidantes apenas quando combinado com o etanol puro como solvente, sendo
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que, em demais tratamentos, a atividade antioxidante dos extratos por extra¢do sélido-liquido
foi maior. Ramalakshmi e colaboradores (2009), utilizando dgua como solvente, por extracéo
solido-liquido, obtiveram atividade antioxidante superior a 80 % para extratos de residuo do
café, assemelhando-se aos resultados encontrados no presente estudo. Segundo a literatura, 0
etanol precipita moléculas de alto peso molecular, como as melanoidinas, e esses compostos,
uma vez precipitados, dificultam a extragdo de compostos fendlicos. O ultrassom, assim,
atuou na quebra dos compostos precipitados, obtendo-se maior concentracdo de compostos
antioxidantes disponiveis. As ondas de ultrassom provocam perturbacdo nas células vegetais,
alteram suas propriedades quimicas e fisicas e facilitam a liberagdo de componentes da matriz
celular (PIZARRO, 2013).

4. CONCLUSOES

i. Ultrassom atuou como facilitador do processo extrativo apenas quando combinado com o
etanol puro como solvente;
ii. A extracdo soOlido-liquido se mostrou mais eficiente para obtencdo de extratos com

elevada atividade antioxidante.
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1. INTRODUCAO

Nos ultimos anos, o consumo de café registrou um crescimento significativo, pelo
reconhecimento da qualidade e efeitos potencialmente benéficos na salde devido ao consumo
da bebida. O café contém véarios componentes bioativos que justificam esse efeito positivo,
destacando-se os antioxidantes. (ESQUIVEL; JIMENEZ, 2012).

MilhGes de xicaras de café sdo consumidas todos os dias em todo o mundo, produzindo
toneladas de residuos de extracdo. Tradicionalmente, estes residuos foram considerados como
descartes, ou ocasionalmente utilizados como fertilizantes, porém é uma fonte viavel para
extrair compostos bioativos (BRAVO et al., 2012, RAMALAKSHMI et al., 2009). A extracdo
de compostos antioxidantes do residuo da bebida do café pode assim ser considerada, uma
opcao interessante para a obtencao destes importantes ingredientes industriais a partir de uma
matéria-prima de baixo custo. Diferentes técnicas tém sido aplicadas para recuperar esses
compostos de fontes naturais, incluindo extracdo sélido-liquido com solventes orgéanicos e
inorganicos (MUSSATTO et al., 2011).

Dentro deste contexto, 0 presente estudo visa avaliar a atividade antioxidante do extrato
obtido a partir do residuo da producdo do café expresso por extracdo sélido-liquido sob

diferentes solventes.

2. MATERIAL E METODOS

O experimento foi realizado no Departamento de Ciéncia dos Alimentos — DCA da UFLA,
sendo utilizado residuo da producdo de café expresso proveniente da Cafeteria Escola da
UFLA — CAFESAL.
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Inicialmente, o residuo do café expresso obtido foi seco em estufa a véacuo a
aproximadamente 65°C durante 8 horas. O processo de extracao solido-liquido foi realizado
segundo metodologia de Panusa et al. (2013) com adaptacdes. 5 g de residuo seco e 100 mL
de solvente foram agitados magneticamente, por 30 minutos, a temperatura de 40°C. O
extrato foi centrifugado a 3000 rpm durante 10 minutos, sendo o sobrenadante retirado para
analises posteriores. Foram considerados 6 solventes para 0 processo extrativo: etanol,
solucdo etanolica 80% (v/v), agua, acetona, solucéo de acetona 80% (v/v), metanol.

A atividade sequestrante de radicais DPPH foi determinada de acordo com o método de Yen,
Chang e Duh (2005). Para a andlise, as amostras foram diluidas em etanol em 200ppm. Em
4mL da amostra foi adicionado 1mL de DPPH(1,1- difenil-2-picrilidrazil) (0,5 mmol.L %),
igualmente diluido em etanol. A mistura foi acondicionada em tubo de ensaio ambar e
agitada. Apos 30 minutos, foi realizada a leitura a 517nm. A diminuicgao na absorbancia indica
atividade sequestrante de radicais livres, sendo expressa em porcentagem por comparacdo ao
controle, BHT nas mesmas diluicdes das amostras.

O teor de compostos escuros foi determinado segundo metodologia adaptada de Del Castillo
et al. (2002). Aliquota de 50 uL de cada extrato foi adicionada a 2,0 mL de agua destilada em
tubos de ensaio, homogeneizados e absorbancia determinada a 420 nm. O aumento da
absorbéancia representa maior concentracao de melanoidinas e compostos escuros.

O delineamento experimental utilizado foi o inteiramente casualizado com trés repeti¢des. Os
dados obtidos foram submetidos a analise de variancia (ANOVA), realizando Teste de Tukey
a 5% de probabilidade. As analises estatisticas foram realizadas utilizando-se o software
estatistico SISVAR desenvolvido por Ferreira (2011).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

O método espectrofotométrico de determinacdo de atividade antioxidante de compostos
bioativos baseia-se na redugdo do radical estavel DPPH* (radical 1,1-difenil-2-
picrilhidrazila). A conversdo do radical DPPH* em DPPH-H resulta em um declinio da
absorbancia lida, devido a reducdo pelos constituintes antioxidantes presentes na amostra
(YEN, CHANG, DUH; 2005). Os resultados estdo apresentados na Tabela 1.
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Tabela 1 - Caracterizagdo dos extratos produzidos por extragdo sélido-liquido do residuo da producéo de café

expresso
SOLVENTE (% V/v) ASRL (%) M'?'A‘g'\i(;ga:,n'\'fs
Etanol (100) 9,0569 + 2,7065 0,105 + 0,042 °
Etanol (80) 41,1875+ 0,6209 ° 0,278+ 0,015 2
Agua (100) 79,3311 + 0,5561 ° 0,166 + 0,011 °
Acetona (100) 10,5224 + 0,5084 © 0,122 +0,013°
Acetona (80) 31,1537 + 9,6478 " 0,152 + 0,043 °
Metanol (100) 13,3033 + 0,5966 © 0,129 + 0,043 °

Valores mostrados como médias + desvio padrdo (n = 3). Em cada coluna, letras diferentes indicam diferencas
significativas (< 0,05) entre 0s extratos.

A selecdo de solventes polares foi embasada por trabalhos de diversos autores, que afirmam
que compostos fenolicos, principalmente os presentes no café, apresentam elevada afinidade
com esses solventes, obtendo-se assim, elevadas concentracGes de polifendis em processos
extrativos (BRAVO et al., 2012; RAMALAKSHMI et al., 2009). Conforme mostrado na
Tabela 1, a utilizacdo de agua pura como solvente proporcionou extrato com maior atividade
sequestrante de radicias livres. Os resultados obtidos para agua, corroboram com os trabalhos
de Bravo et al. (2012) e Ramalakshmi et al. (2009). Os autores também obtiveram menor
atividade antioxidante quando realizaram a extracdo com etanol puro, afirmando que o etanol
precipita moléculas de alto peso molecular, como as melanoidinas, e esses compostos, uma
vez precipitados, dificultam a extracdo de compostos fenolicos. A utilizacdo de agua como
solvente para processos extrativos de residuo do café expresso representa uma boa alternativa,
uma vez que proporciona elevada eficiéncia para extracdo de compostos antioxidantes e por
ndo apresentar problemas do ponto de vista toxicologico, possui boa aplicabilidade na
indUstria alimenticia.

As melanoidinas e compostos escuros foram determinadas pelo método espectrofotométrico,
onde o valor da absorbéncia € inferido pela literatura, como um indicativo da formacao desses
compostos (WEN-JYE et al. 2005). A mistura de dois solventes polares (etanol/agua 80:20
v/v), apresentou valores de leituras elevadas, sugerindo maior teor de melanoidinas e demais
compostos. Os dois solventes, por possuirem carater polar, apresentam maior afinidade com
esses compostos, conferindo maior eficiéncia na extracdo. Os valores encontrados corroboram
com os de Bravo et al. (2012) e Wen-Jey et al. (2005), que também avaliaram extratos de
residuo da producéo de cafe expresso. Ambos os autores afirmam que o teor de melanoidinas
do residuo é menor que o da bebida do café, porém apresenta concentracGes consideraveis,

sugerindo que o extrato pode ter atividade antioxidante relevante. As melanoidinas sdo
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compostos de alto peso molecular que apresentam coloracdo castanha, originados,
principalmente, pela Reacdo de Maillard entre grupos amino e agucares redutores. Embora
apresentem estrutura quimica pouco conhecida, representam cerca de 25% do peso seco dos
grdos de café torrados, apresentando comprovada atividade antioxidante (BRAVO et al.,
2012; PANUSA et al., 2013).

4. CONCLUSOES

i.  Agua pura se mostrou mais eficiente para extracdo de compostos antioxidantes do
residuo da producéo de café expresso;
ii. A combinacdo de dois solventes inorganicos (etanol/agua 80:20 v/v), foi mais eficaz

para a obtencao de teor elevado de melanoidinas e demais compostos escuros.
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1. INTRODUCAO

Milhdes de medicdes analiticas sdo efetuadas a cada dia em milhares de laboratérios ao redor
do mundo. Uma forte infra-estrutura internacional de medicdes esta sendo implementada e,
verifica-se a necessidade progressiva de dados analiticos comparaveis e consistentes, para a
eliminacdo de barreiras técnicas entre os paises.(BARROS, 2002)

A concentracdo de uma amostra ndo é uma grandeza fisica observavel. Em um ensaio
analitico toda concentracdo € obtida de forma indireta, medidas através de outras grandezas
como absorcdo ou emissdo de luz, condutividade e até mesmo gravimetria. (PIMENTEL,
1995)

A calibracdo e utilizada como método de validacdo, pelo fato de afetar diretamente o ensaio,
interferindo na exatiddo, precisdo, aplicabilidade, duracdo e custo da analise. Sendo disposta
por varios graficos analiticos incluindo a linearizacdo. (BARRQOS, 2002; AMORIM, 2001,
BRITO, 2003).

Devido ao auto teor de toxidade do cromo hexavalente, diversos processos de tratamento
especifico vem sendo desenvolvidos com tal finalidade. Estudos demonstrados por Amorim
(2000) e Hayashi (2001), apresentam processos bioldgicos através de enzimas e biossorsores.
Com grandes fontes e de pesquisa torna-se necessaria uma avaliacdo quantitava com precisao
e exatiddo garantindo a eficiéncia do método.

O cromo hexavalente se encontra na listagem realizada pela EPA (Eviromental Protetion
Agency) dos 129 poluentes mais criticos (EPA, 2009). Dados publicados pela CETESB 1998

ja avaliavam o cromo hexavalente com alto teor toxico, carcinogénico e com alta
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irritabilidade em olhos e nariz. Por esse motivo a avaliagdo do mesmo deve apresentar grande
precisao.

O método avaliativo proposto pelo Standard Methods for Examination of the Water and
Westwater - SMEWW(RICE, 2012), através de ensaio colorimétrico apresenta seletividade de
até 10 ug/L atendendo a legislagdo vigente CONAMA 020/1986 que exige quantidade
minima de descarte de 50ug/L. (ABNT, 1986).

O objetivo do presente estudo, discursa na avaliacdo e confirmacdo do método proposto pelo
SMEWW utilizando curva de calibracdo. Avaliando estatisticamente a precisdo do método,

coeficiente de correlacdo e erros apresentados.

2. MATERIAL E METODOS

O experimento foi realizado no laboratdrio de analises fisico quimicas, na empresa Agua e
Terra Analises Ambientais, localizado no municipio de Patos de Minas, avenida Marabés,
namero 3737. As concentracBes das solucdes padrdo foram avaliadas de acordo com o
método 3500-Cr C descrito em SMEWW (2012). A vantagem deste método é por ser
colorimétrico sensivel e que envolve reagdes brandas (RICE, 2012).

A rota de analise seguida através do SMEW (2012), da-se inicio apds o preparo das amostras
onde e realizada a preservacdo com solucdo tampéo elevando o pH a 9,5 evitando assim a
oxidacdo do metal analisado em cromo trivalente. A sequéncia cronolégica do procedimento
esta presente na Figura 1. Os padrdes utilizados foram produzidos a partir de solu¢do padrao
de Cr (V1) 100 mg/L, sendo utilizado para a curva de calibragéo as concentracfes de 10 a 100
ug/L.

Apbs a adicdo de difenilcarbazina as amostras foram levadas a medicdo em espectrofotbmetro
com comprimento de onda 540 nm. O modelo foi avaliado a partir da incerteza da curva de
calibracédo, avaliando o intervalo de confianca entre os pontos e a correlagdo com o grau de
confianca estabelecido de 99%.

Apos a avaliacdo do modelo linear realizou-se a validagdo do modelo linear, avaliando o valor

F > Fritico 0 que indica que a # 0, assim entdo indicando que a regressao e significativa.
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A avaliacdo do modelo seguiu a metodologia pressuposta, aplicando os resultados em
gréfico de disperséo linear obtiveram-se os resultados demonstrados na Figura 2.

Figura 2— Curva de calibracdo de cromo hexavalente.

Curva Padrao - Cromo Hexavalente

0,08
y =0,6444x - 0,0011
R?=0,9992

0,06
0,04
0,02

0

Concentrag¢io (ug/mL)

0,02 01 012

Abs

Fonte: Autoria Propria, Ribeiro (2017)

Os resultados dos testes para 0 medelo previsto mostra razdo de MQL/MQEP = 0,1749, valor
bem inferior ao valor tabelado do Fqico que € 1. A indicacdo de existéncia linear entre as
variaveis dependentes x e as independentes y foi altamente significativa e confirmada a partir
da relado entre MQR/MQE = 8845,45.

O valor obtido de R* = 0,999 demonstrou a eficiéncia da regresséo, com R2max de 0,9992. Os
parametros da regressdo foram estimados (coeficiente angular, a = 0,6444 e coeficiente linear,

b =-0,0011). Todos os dados utilizados para os calculos estao representados na Tabela 1.

Tabela 1 — Analise de variancias .
ANOVA
F de

gl SQ MQ significacdo

Regressdéo 1 0,0108 0,01086 8830,5 4,078E-12
Residuo 7 8,6E-06 1,28E-06
Total 8 0,0108

Estatistica de regressao

R multiplo 0,999604
R-Quadrado 0,999208
R-quadrado ajustado 0,999095
Erro padrdo 0,001105

Fonte: Autoria Propria, Ribeiro (2017)
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Avaliando o resultado da amostra problema com concentragéo de 0,05 mg/L de Cr (V1)
obteve-se o resultado de 0,05025 mg/L com 99% de confianca da concentracdo em

porcentagem a sua variagcdo de c=acordo com a calibracéo foi de 0,5%.

4. CONCLUSOES

(A funcéo calibracdo, com grande emprego na quimica analitica, pode ser planejada e
utilizada, a fim de proporcionar uniformidade as praticas metroldgicas nos diversos
laboratdrios que venham a gerar resultados a serem comparados, ou que venham a representar
informacdes para decisdes em situaces de impasse;

(i) O método se mostrou extremamente preciso, tendo intervalo de confianga acima do

pressuposto de 99%;
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1. INTRODUCAO

Segundo a ONUBR (2017), a disponibilidade de recursos hidricos esta intrinsecamente ligada
a qualidade da agua, causado principalmente pelo despejo inadequado, por falta de
tratamento, entre outros.

Dentro desse contexto, o descarte inadequado de metais pesados tém gerado uma grande
preocupacao, pois sua presenca nos efluentes reduzem a capacidade auto-depurativa das aguas
devido a acdo tdxica que eles exercem sobre 0s microorganismos (AMORIM, 2000).

Para minimizar o efeito destas substancias sobre 0 meio ambiente, muitas pesquisas tém sido
desenvolvidas em busca de novas tecnologias para remové-las de residuos sélidos e liquidos,
como a investigacdo de novos adsorventes naturais, pois as técnicas atuais ja estdo ficando
obsoletas e caras para o tratamento de residuos e efluentes (WALESKA, 2008).

A casca do café possui propriedades adsortivas, com capacidade de se encharcar de liquido,
permitindo que o fluido introduza em seu interior. Segundo Ciola (1981), esse processo
ocorre devido a posi¢do incomum dos atomos de superficie em relacdo os atomos do interior
do solido, onde o nimero de coordenacdo é inferior ao nimero de coordenacdo dos atomos
internos.

Segundo a Empresa Brasileira de Pesquisa Agropecuéria (2017), o Brasil segue ainda como
sendo o maior produtor de café no mundo, sendo a producdo estimada de 49,64 milhdes de

sacas de café de 60 kg no ano de 2016, batendo mais um recorde de producdo. A grande
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producdo dos gréos leva consequentemente a geragdo de residuos, como a casca do café que
ndo e consumida.

No presente trabalho buscou-se aliar a alta capacidade de adsorcdo da casca de café ao
tratamento de um efluente sintético, avaliando a eficiéncia de remocdo de Cadmio e Cromo,
tendo em vista 0 baixo custo e abundéncia, caracteristicas importantes para a utilizagdo em

processos de escala industriais.
2. MATERIAL E METODOS

Para a realizagcdo das anélises, elaborou-se um efluente sintético contendo concentracoes
conhecidas de Cadmio e Cromo. A fabricacdo de efluentes com concentra¢es conhecidas dos
analitos visa uma caracterizacdo precisa das amostras e da remoc¢do dos metais pelo método
escolhido, além da generalizacdo da aplicacdo do método em diversas inddstrias. Todos 0s

procedimentos foram realizados nos laborat6rios do UNIPAM.
2.1 PRODUQAO E ARMAZENAMENTO DO EFLUENTE SINTETICO

Para a simulacdo do efluente, fez-se uma mistura contendo Cadmio e Cromo, utilizando-se
cloreto de Cadmio (CdCl,) e nitrato de Cromo (Cr(NOs)s) na concentracdo de 1mol/L para
cada reagente. Adotou-se a temperatura de trabalho de 25°C. Apds feita a mistura das
solugdes, o efluente sintético foi armazenado em frascos devidamente esterilizados e

adequadamente acondicionados para ndo terem contato com a luz ou umidade.
2.2 COLETA E PREPARO DA CASCA DE CAFE

A casca de café empregada nessa pesquisa foi coletada na cidade de Sdo Gotardo — Minas
Gerais (19°25'31.1"S 46°15'38.8"W). A mesma foi recolhida e armazenada em sacos de papel
pardo e levada para o laborat6rio para armazenamento adequado. Em seguida a casca foi seca
e triturada em um moinho de facas e submetida a uma peneiragdo, usando peneiras de 4, 9 e
28 meshs. A matéria que ficou retida na peneira de 28 mesh foi armazenada em pote de

plastico (de cor escura) para evitar contato com umidade e luz.
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2.3 TRATAMENTO DO EFLUENTE SINTETICO POR PROCESSO BATELADA

Para o tratamento com a casca, foram utilizadas trés massas diferentes do material: 2,5 ; 5,0 e
10g do material triturado para cada 100 mL de efluente e 2 tempos de contato: 2 e 4 hrs para
cada amostra. A mistura foi entdo agitada a 50 rpm em uma mesa de agitacdo orbital VVortex
Mixer (modelo K45-2810). Logo apds a decantacdo, realizou-se uma filtracdo simples para a
retirada da matéria organica que restou no efluente. Retirou-se uma aliquota de cada um dos
filtrados para a andlise de metais pesados no Espectrofotdmetro de Absorcdo Atdmica
PERKIN ELMER (modelo 3300).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Com os resultados obtidos da leitura da concentracdo de Cadmio e Cromo e apds analises
estatisticas dos dados, calcularam-se as remoc¢des percentuais para cada condi¢do de processo

e para cada metal em andlise, com mostrados na tabela 1.

Tabela 1 — Porcentagem de remocéo de Cadmio e Cromo.

Massa de casca ~ Tempo de contato Remogéo de Remogcao de
de café [g] [hrs] Cadmio [%] Cromo [%]

2,5 2 17,03 34,82

5,0 2 17,95 35,40

10,0 2 15,54 33,58

2,5 4 24,19 38,95

5,0 4 19,38 35,92

10,0 4 22,05 37,70

Fonte: Autoria prépria (2017)

Analisando-se a tabela, nota-se que houve remogéo em todos os experimentos realizados, mas
as maiores porcentagens de remogédo foram de Cromo. Comparando se os tempos de contato,

observou-se maiores valores de remocao no tempo de 4hrs, o que era esperado devido ao
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maior tempo de contato de adsorvente e adsorvato influenciar no processo de difusdo do
efluente na casca. Em relagdo as massas de casca de café, esperava-se uma maior remogao em
maiores valores de massas adicionados no processo. Entretanto, notou-se um comportamento
atipico para o tratamento, pois obteve-se maiores remog¢des para menores massas de casca
tanto para Cadmio quanto para Cromo. Resultados semelhante foram encontrados por Santos
(2013), onde menores massas de casca foram mais eficientes na remocdo de corantes de

efluente téxtil.

4. CONCLUSOES

(i) a casca de café se mostrou eficiente na remogao de Cadmio e Cromo do efluente sintético;

(if) maiores porcentagens de remocao forma encontradas para Cromo;

(iii) maiores tempos de contato do adsorvente/adsorvato acarretam melhores porcentagens de
remocao;

(iv) menores massas de adsorvente apresentaram maior porcentagem de remocao dos metais,
0 que acarreta em diminuicdo de gastos em um processo de tratamento e possibilidade de

aplicacdo do método em escala industrial;

(v) por ser um adsorvente natural pode-se estudar o reaproveitamento da casca de café retida
no papel filtro no préprio sistema de adsorcdo e até mesmo para outros fins, realizando os

devidos tratamentos.
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1. INTRODUCAO

Os cosméticos sdo preparacdes constituidas por substancias naturais ou sintéticas, de
uso externo nas diversas partes do corpo humano, pele, sistema capilar, unhas, labios, 6érgaos
genitais externos, dentes e membranas mucosas da cavidade oral, com o objetivo exclusivo ou
principal de limpa-los, perfuméa-los, alterar sua aparéncia, corrigir odores corporais e ou
protegé-los ou manté-los em bom estado. (CHORILLI M., et al. 2006).

O setor de cosméticos tem demonstrado um crescimento bem mais vigoroso que o
restante da indudstria brasileira e, segundo a Associacdo Brasileira da Industria de Higiene
Pessoal, Perfumaria e Cosméticos (ABIHPEC).

Os produtos de cuidados pessoais ou cosméticos estdo entre 0s compostos mais
comumente detectados em aguas superficiais em todo o mundo, porém pouca atencdo tem
sido dada a determinacdo do risco potencial da sua liberacdo em ambientes aquaticos
(BRAUSCH; RAND, 2011). O cuidado com o0 meio ambiente e sua recuperacdo tem gerado
cada vez mais demandas para as pesquisas cientificas. O grande desafio para os pesquisadores
é criar novas tecnologias ou aperfeicoar as ja existentes, para que possam solucionar as
agressdes ambientais (SEOLATTO, 2005; CALFA; TOREM, 2007).

Neste contexto, o objetivo deste trabalho foi investigar se o tratamento fisico-quimico
utilizando como biomaterial sementes de maracuja e sulfato de aluminio possui eficiéncia
para remocao dos poluentes existentes no efluente de saldo de beleza, ou mesmo doméstico de
xampus, proveniente do uso, avaliando os parametros condutividade, cor e pH de acordo com

os valores estabelecidos pelo CONAMA.
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2. MATERIAL E METODOS

O efluente de xampu foi produz gwsentro
Universitario de Patos de Minas, localizados na cidade de Patos de Minas. Foi feito o preparo
de 4L do efluente, transferiu-se 50 mL de xampu para o baldo volumétrico de 2L e preencheu-
se 0 baldo com &gua de torneira. Foram feitas as analises de condutividade, cor e pH do
efluente bruto. A condutividade foi de 04.1 na escala de 20-200m/s o condutivimetro é do
fabricante Wtrom® CD-4301. Na anélise de absorbancia, foi feito a varredura de 390 a 720
nm, o maior comprimento foi obtido em 390nm sendo de 11,204 e o pH foi de 5,35.

Para melhor eficécia do tratamento, foi feito o ajuste de pH de 2L de efluente em
meio acido com HCC a 1,0 mol/L e 2L em meio basico com NaOH & 1,0 & mol/L a fim de
avaliar qual meio o tratamento obteve melhor resultado.

Inicialmente foi feito a pesagem de cinco valores distintos, da semente de maracuja:
0,1g; 0,3g; 0,5g; 0,7g e 1,0g. Todos foram feitos em triplicata, meio basico e meio &cido,
totalizando 30 béqueres com o residuo. Em cada béquer contendo o residuo foram
adicionados 50mL de efluente e foi feito a padronizacdo durante 10 minutos. Para a realizacédo
de tempo de contato, as amostras foram conduzidas a mesa agitadora onde permaneceram em
agitacdo constante por 30 minutos, em seguida foi feito a filtracdo simples e as analises de
condutividade, cor e pH.

Depois de realizado o tratamento e feitas as analises das amostras tratadas com o
residuo, foi feito o0 mesmo procedimento com sulfato de Aluminio Alx(SO4)3.16H,0, mediu-
se seis quantidades 12,5 mL da solucdo de sulfato de Aluminio, trés para o tratamento em

meio bésico e trés para meio acido.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados foram expressos por meio de tabelas com as médias das triplicatas,
massa do residuo de maracuja utilizada e os resultados das analises, quantidade de sulfato de
aluminio e os parametros avaliados, sendo possivel avaliar qual obteve melhores resultados no
decorrer do processo. A tabela 1 apresenta os resultados dos parametros apos o tratamento

com o residuo de maracuja, o pH ajustado para 3 e com tempo de contato de 30 minutos.

Tabela 1 - Pardmetros com pH 3, tratamento com residuo de maracuja e tempo de contato 30 minutos
Massa de Condutividade Cor pH
residuo

01lg 1133 pS/cm 0,504 3,26
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0,39 1480 puS/cm

059 1926 pS/cm 0,729 3,88
0,79 2183 pS/cm 0,937 4,00
10¢g 2893 pS/cm 1,1304 4,14

Fonte: Autoria prépria (2017)

E possivel observar na tabela 1 que a condutividade se mantém ideal apenas nas
amostras em que a quantidade de residuo era baixa, sendo elas 0,1g e 03g..

A cor do efluente tratado se mostrou dentro dos pardmetros estabelecidos pelo
CONAMA N° 020/1986 sendo até 75 mgPt/L, as amostras com melhor resultado foram as
que continham menor quantidade de residuo de maracuja de 0,1g e 0,3g. Quanto aopH néo
foram obtidos resultados esperados nesse tratamento, pois 0 meio continuou acido.

O meio se neutralizou apenas com o tratamento com residuo de maracuja, em que

houve o ajuste para pH 10, como mostra a tabela 2.

Tabela 2 - Pardmetros com pH 10, tratamento com residuo de maracuja, tempo de contato 30

minutos
Massa de residuo  Condutividade Cor pH
0,1g 1133uS/cm 0,321 7,48
0,39 1480 pS/cm 0,608 6,55
059 1920 pS/cm 0,842 6,33
0,79 2183 uS/cm 1,15 6,05
10¢g 2893 pS/cm 1,51 5,75

Fonte: Autoria prépria (2017)
O tratamento feito com ajuste de pH para 10 obteve melhores resultados, a cor ficou

dentro das normas nas amostras de 0,1g e 0,3g, a condutividade também nas amostras de 0,19
e 0,3g. O pH se neutralizou ap6s o tratamento em todas as amostras, exceto nas que continha
maior quantidade de residuo 1,0 g o resultado ficou entre 6,5 e 7,6 sendo que a legislacdo
estabelece pH: 6,5 a 8,5 ndo devendo haver uma mudan¢a do pH natural maior do que 0,2
unidades (CONAMA 2005).

As tabelas 3 e 4 expressam os resultados do tratamento feito de sulfato de aluminio,
com tempo de contato de 30 minutos. A tabela 4 expressa os valores obtidos n tratamento

com o ajuste de pH em 3, e a tabelas 5 o ajuste de pH foi em 10.

Tabela 3 - Parametros das analises com pH 3, tratamento com sulfato de aluminio e tempo de contado 30
minutos.
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Quantidade de Condutividade
sulfato de aluminio

12,5 mL 153 pS/cm 3,346 2,94
Fonte: Autoria prépria (2017)

Os dados de condutividade nas tabelas 3 e 4 estdo nos padrdes recomendados, pois a
agua de torneira possui entre 50 a 1500 pS/cm. As cores observadas nas amostras desse

tratamento ficaram com aspecto turvo.

Tabela 4 - Parametros das analises com pH 10, tratamento com sulfato de aluminio, Tempo de contado 30

minutos
Quantidade de Sulfatode  Condutividade Cor pH
aluminio
12,5 mL 190 pS/cm 4,138 4,95

Fonte: Autoria prépria (2017)

E possivel observar nas tabelas 3 e 4 que o pH esta baixo, sendo as amostras em que 0
tratamento foi realizado com sulfato de aluminio. Pode-se inferir que o tratamento do efluente

de xampu realizado com as sementes de maracuja possui eficiéncia.

4. CONCLUSOES

(i) O tratamento de xampu se mostrou eficiente quanto a utilizacdo das sementes de
maracuja como biomaterial, os valores estdo de acordo com as normas da legislacéo.

(if) O tratamento com as sementes de maracuja obteve melhor remogdo de cor do
efluente, assim como quando utilizada a menor massa de residuo houve a neutralidade do pH

quando feito o ajuste para 10.
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1. INTRODUCAO

A demanda quimica de oxigénio (DQO) é um parametro global utilizado como indicador do
contetdo organico de aguas residuais e superficiais, e bastante utilizados no monitoramento
de estacdes de tratamento de efluentes liquidos. Embora a resolucdo CONAMA 357/05 néo
faca referéncia ao pardmetro DQO na classificagdo dos corpos d’adgua e nos padrdes de
lancamento de efluentes liquidos, algumas legislacbes ambientais estaduais estabelecem
limites maximos para este parametro em seus padrdes de lancamento. (Bertolino, S. M.;
Carvalho, C. F.; Aquino, S. F-2008).

As substancias organicas e inorganicas oxidaveis presentes na amostra, se oxidam mediante
refluxo em solucdo fortemente &cida (H,SO,;) com um excesso conhecido de dicromato de
potassio (K,Cr,0;) em presenca de sulfato de prata (AgSO,) que atua como agente
catalisador, e sulfato de mercurio (HgSO,4) adicionado para remover a interferéncia dos
cloretos. (Standart Methods. 1995)

Dado a alta quantidade de metais pesados necessaria para desenvolvimento das analises da
DQO, o presente projeto tem como objetivo a remocao dos mesmos, ajustando o descarte aos
padrdes empregados pelo Centro Universitario de Patos de Minas — UNIPAM no que se refere

as boas praticas laboratoriais e gestao de residuos.

2. MATERIAL E METODOS
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Os procedimentos realizaram-se no laboratério de quimica analitica do Centro Universitéario
de Patos de Minas - UNIPAM. A amostra de efluente para tratamento foi armazenada em
recipientes de vidro mbar, para evitar a oxidacéo do Cr®".

O processo para quantificagdo dos metais pesados dispostos na amostra, se realizou por ICP
com os padrdes de referéncia para Ag e Cr, com a concentracdo entre (0,1 mg L al1mgL ™
e para os fons de Hg, com concentracdo de (1pg L™ a 10pg L™). Apés a caracterizacdo do
residuo proveniente da analise de DQO, inicia-se a precipitacdo dos metais pesados.

Os ensaios destinados a remocdo de Ag e Hg foram conduzidos sem correcdo de pH.
Adotando o procedimento descrito por Bendassolli et al. (2012) o procedimento utiliza como
agente precipitante do fon de prata soluco saturada de NaCl (200 g L™), ocorrendo a seguinte
reacao.

Para se garantir a eficiéncia do processo, efetuou-se nova adigdo de NaOH e as subsequentes
etapas de lavagem. Por fim, a secagem foi realizada em estufa ventilada a 60 °C. A eficiéncia
da metodologia proposta foi avaliada, primeiramente, comparando-se a massa de Ag a
produzida em relacdo a massa teorica possivel de se obter. Em seguida, a qualidade do Ag,0O
obtido foi aferido empregando-se esse composto recuperado e Ag,O. (Bendassolli et al. 2012)
Para o ensaio conduzido com o ion cloreto como agente precipitante, apds as etapas de
precipitacdo o precipitado, composto pelos sais AgCl e Hg2 CI2, foi tratado com uma solucéo
de NH4OH3 mol.L™ visando a separacéo seletiva da Ag do Hg. (Dallago, R. M. et al. 2008)
Apos a reacdo de precipitacdo empregando ions cloreto, a solucdo resultante do processo de
centrifugacdo foi submetida a uma nova etapa de precipitacdo empregando ions sulfeto. A
solucdo do segundo ensaio foi reservada para o experimento destinado a remogéo de Cr.

Para a remocdo do cromo presentes na solucao, utiliza-se hidroxido de sédio (NaOH). Apéds o
ensaio, o precipitado gerado Cr(OH)3 apds a reacdo ocorrer em reator, separa-se o precipitado

do sobrenadante por filtracdo, usando papel filtro quantitativo.
2.1. Insercéo dos metais pesados tratados na analise de DQO

Quando uma amostra é digerida, o ion dicromato oxida material de demanda quimica de
oxigénio (COD) na amostra. Isto resulta na mudanca de cromo do estado hexavalente ao
estado trivalente. (Standard Methods 22ed. 2012)
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A leitura das amostras foi realizada em espectrofotdbmetro UV-Visual com o comprimento de
onda 600nm.

As concentracgdes utilizadas foram de 100 mg/L, 250 mg/L, 500 mg/L, 750 mg/L e 1000mg/L,
a Figura 1 seguinte apresenta a linearidade do teste empirico.

Figura 1- Curva de calibragdo da analise de DQO

0,4
< 03 |y=0,0003x - 0,0003
§ 0,2 R? =0,9999
90,1
0 k
0 500 1000

Concentragdo [mg/L]

Fonte : Autoria propria, Ribeiro et. al (2017)

2.  RESULTADOS E DISCUSSAO

A tabela 1 apresenta os resultados quanto ao pH e aos teores de prata, mercurio e cromo,
incluidos os valores estipulados pela legislagdo estadual (FEPAM).

Tabela 1 — Caracterizagdo Fisico-Quimica do Efluente de Analise de DQO.

Pardmetros  Residuo de DQO Residuo de DQO Legislacdo FEPAM

Inicial (g/L) Final (g/L)
pH 0,320 7,000 6,800
Hg 2,164 0,067 0,100
Ag 4,253 0,017 0,010
Cr 3,535 0,035 0,500

Fonte: Autoria Propria, Ribeiro et. al. (2017)

Os valores obtidos para os parametros avaliados estdo de acordo com as normas vigentes
estaduais, exceto a prata que possui valor significativamente superior ao limite
impossibilitando seu descarte direto, sem um tratamento prévio, nos corpos receptores e nas
unidades de tratamento que empregam os chamados sistemas convencionais, baseados no uso
de processos biologicos (ALVES et al, 2005a, 2005b).

Tabela 2 - Inser¢do dos Metais Tratados na Anélise de DQO
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Leitura Branco  Leitura padrdo MRC

(Abs) (Abs)
Com Reagente P.A.A.C.S 0,067 0,073
Com Reagente AgS 0,102 0,077

Fonte: Autoria Propria, Ribeiro et. al. (2017)

O valor em absorbéancia do branco mostrou uma variacdo comparando os dados com o valor
retornado pelos reagentes P.A.A.C.S., isto pode se dar pela falta de um processo de
purificacdo do sal formado através do método, entretanto como a metodologia informa o valor
de leitura do branco e retirado das demais amostras zerando o0 espectro com 0 mesmo, e

mostrando assim a n interferéncia deste valor no processo.

3. CONCLUSOES

(i)Os resultados demonstrados neste experimento elucidam que é satisfatoria a separacdo dos
metais pesados presentes no efluente gerado na analise de DQO;

(ii) Os resultados, em sua maioria, estdo de acordo com a norma vigente estadual.

(iii) Foi possivel a recuperacdo dos metais Ag, Hg e Cr utilizando uma metodologia simples e

confidvel, reaplicando os sais precipitados na prépria analise.
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1. INTRODUCAO

A grande procura atual por produtos terapéuticos, com a finalidade de proporcionar um bem-
estar fisico e emocional na pessoa, tem levado a muitas empresas do ramo farmacéutico e
cosmetoldgico a desenvolver e comercializar mercadorias que tenham certo diferencial em
relacdo aos outros ja existentes no mercado. Dentre tais produtos desenvolvidos, se destacam
aqueles que sdo a base de frutas, hortalicas e plantas em geral, representando assim uma nova
alternativa de matéria-prima natural, evitando que o corpo humano seja exposto a compostos
sintéticos que podem, por exemplo, provocar reagOes alérgicas na epiderme (BULHER,
2008).

Na utilizagdo farmacéutica de plantas, pode-se destacar a utilizacdo do Angico Vermelho
(Anadenanthera macrocarpa (Benth.) Brenan). Mesmo nédo sendo empregado em larga escala
na producéo industrial de farmacos e cosméticos, o0 Angico ainda ¢ muito usado na medicina
caseira por ter um amplo leque de beneficios para o corpo humano. Sendo encontrada em
maior quantidade no cerrado brasileiro do que em qualquer outro bioma do pais, a planta vem
sendo cada vez mais estudada de maneira intensiva para que suas reais aplicagdes sejam
demonstradas no cenario mundial.

Com isso dito, o presente trabalho teve como objetivos a identificacdo dos metabolitos
especiais do Angico Vermelho (Anadenanthera macrocarpa (Benth.) Brenan), assim como a

producdo de um fitofarmaco com base nos resultados encontrados, e realizagdo de testes
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fisico-quimicos e organolépticos para verificar sua estabilidade preliminar atendendo os

padrdes legais definidos pela ANVISA (Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria).

2. MATERIAL E METODOS

A coleta das amostras da planta foi realizada no Parque Municipal do Mocambo, localizado
na cidade de Patos de Minas, MG. A producdo do cosmético foi feita no Laboratorio de
Engenharia Quimica do Centro Universitario de Patos de Minas. Os ensaios analiticos feitos
foram retirados do Guia de Controle de Qualidade de Produtos Cosméticos da ANVISA
(2008), visando verificar a conformidade do cosmético em questdo através de testes de
estabilidade, que foram de aspecto, cor, odor, pH, viscosidade e densidade. A producdo do
cosmético foi baseada no formulario da ANVISA, recebendo algumas modificacdes. O

processo foi dividido em 4 etapas.

Tabela 1 - Formulagdo da pomada cicatrizante

Componentes fase A %
Agua Destilada 18,55
Alantoina 0,2
Propilenoglicol 3,0
Extrato de Barbatiméo 10,0
Componentes fase B %
Vaselina Sélida 20,0
Lanete N® 7,0
Oleo de Silicone 3,0
Estearato de Octila 3,0
Propilparabeno 0,05
Componentes fase C %
Oxido de Zinco 25,0
Extrato de Angico Vermelho 10,0
Componentes fase D %
Tocoferol 0,2

Fonte: Autoria propria (2016).
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A 1?2 etapa foi pesar os componentes da fase A e da fase B. A 22 etapa foi adicionar os
componentes da fase A e da fase B em béqueres distintos e coloca-los em aquecimento, sendo
que a fase A teria que atingir 50°C e a fase B, 70°C. Quando as mesmas atingiram as
respectivas temperaturas, o béquer com a fase A foi vertido sobre o béquer contendo a fase B,
também foram adicionados a fase C a esta mistura. Posteriormente, foi agitado em agitador
mecanico por 15 minutos. Apos isso, foi iniciado o resfriamento da mistura.

A 32 etapa consistiu em adicionar os componentes da fase D e homogeneizar a pomada até
que ela atingisse a temperatura ambiente e ndo apresentasse mais uma separacdo de fases
distinta. Na 42 etapa realizou-se a esterilizacdo das embalagens e 0 armazenamento da pomada

nas mesmas, além da colagem dos rétulos e a estocagem ao abrigo da umidade e Sol.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados positivos das funcbes que algumas matérias primas desempenharam no
cosmético ja pronto, foram cruciais para que se pudesse afirmar que a formulacdo pode ser
empregada em larga escala em industrias farmacéuticas e/ou até mesmo melhorada para que
possa abranger todos os tipos de faixa etaria, pois ndo houve problemas relacionados a
matéria-prima que se utilizou na mesma. Os resultados dos testes fisico-quimicos e

organolépticos obtidos se encontram organizados na tabela a seguir.

Tabela 2 - Caracterizacéo Fisico-Quimica e Organoléptica

Parémetros Amostra

pH 6,2
Densidade 1,0997 g/cm?
Viscosidade 60340 mPa.s
Aspecto Homogéneo
Cor Sem alteracdo
Odor Normal

Fonte: Autoria propria (2016).

De acordo com a tabela 2, o pH encontrado se mostrou dentro dos padrbes definidos pela
literatura, que dizia que 0 mesmo deveria se mostrar proximo ao pH da pele para que ndo

houvesse nenhuma reacdo adversa ao seu uso. Porém o resultado obtido foi acima do
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encontrado por Ferreira et al. (2010) em suas andlises fisico-quimicas de cremes que também
possuiam uma taxa de 10% de extrato glicolico de sua planta estudada.

A densidade encontrada foi superior a encontrada por Rasche et al. (2014), sendo que o
mesmo encontrou 1,05 g/cm® em suas andlises. Chegou-se em uma conclusdo de que a
formulacdo do presente estudo utilizou materiais que o autor ndo utilizou, e possivelmente
isso pode ter causado o aumento da densidade do fitocosmético fabricado.

A viscosidade mostrada na tabela acima, entretanto, ficou abaixo da encontrada pelo autor
citado acima, sendo a dele de 60800 mPa.s. Porém isso ndo foi suficiente para que o produto
reprovasse em seu teste de viscosidade, j& que tal diferenca se deu minima quando
comparada. Aspecto, cor e odor ficaram dentro dos padrdes e também se mostraram iguais as
do autor, sem alteracdes perante o normal pré-estabelecido pela literatura. 1sso nos mostra que
0 agente antimicrobiano presente e usado na formulacdo da pomada foi eficaz em combater a
oxidacgéo e/ou degradacdo dos demais compostos presentes em sua composicao.

4. CONCLUSOES

(1) Os testes foram intensamente positivos para taninos e flavonoides, os quais foram usados
por terem acgdes cicatrizantes e anti-inflamatorias, respectivamente;

(1) Os testes de estabilidade, principalmente o de viscosidade, pH, densidade e o0s
organolépticos se mostraram dentro dos padres, com poucas variagdes, estabelecidos pela
literatura e também pelo Guia de Controle de Qualidade de Produtos Cosméticos da
ANVISA,;

(1) O extrato do Angico Vermelho pode ser incorporado para intensificar qualidades pré-
estabelecidas em pomadas e cremes e, a pomada produzida através do extrato da planta
atende todos os padrdes de qualidade, podendo, apos testes estabelecidos pela ANVISA e

com modificacdes, ser produzida em larga escala.
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1. INTRODUCAO

Atualmente existem diversos segmentos industriais que se destacam no cenario
ambiental como grandes poluidores, devido as suas caracteristicas altamente prejudiciais ao
ambiente. Nesta categoria enquadra-se o setor téxtil, apresentando-se como responsavel pelo
descarte de grandes volumes de efluentes, que apresentam elevada carga organica, sélidos
suspensos, pH varidvel, presenca de surfactantes e, principalmente, coloracdo altamente
visivel (CUNHA, 2014).

Dentre os compostos considerados fontes de poluicdo, 0s corantes pertencem a uma
classe que contribui diretamente para a maximizacdo do impacto ambiental. A cor interfere na
transmissao da luz solar para dentro da corrente de agua e, prejudica a atividade fotossintética
das plantas presentes nesse ecossistema. Além disso, a oxidacdo biolégica desse material
consome o oxigénio existente na dgua (SILVEIRA et al,1990).

Devido a estas implicacdes o efluente téxtil é tratado previamente, uma das técnicas
que pode ser utilizada é o processo de adsorcao, este apresenta-se como uma alternativa no
tratamento desses efluentes corados, devido ao seu baixo custo e facilidade de operagdo. Essa
técnica baseia-se na remoc¢ao desses contaminantes pela intera¢do entre o corante com algum
material adsorvente.O presente trabalho teve por objetivo fazer analises de ponto de carga
zero do mesocarpo do coco da Bahia in natura e modificado quimicamente, e posteriormente
estudar a capacidade de adsor¢do do material frente a remogdo dos corantes presentes no

efluente téxtil.

2. MATERIAL E METODOS

Ap0s a obtengédo do coco da Bahia, 0 mesmo foi cortado, obtendo-se 0 mesocarpo, foi
disposto a secagem natural por aproximadamente 24 horas, em seguida passou pelo

desidratador com temperatura de 70°C, onde permaneceram por aproximadamente 48 horas.
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O material foi triturado em um liquidificador industrial, (Metvisa®) na seguinte proporcéo 50
gramas de biomassa em 1500mL de agua destilada, bateu durante 1 minuto, fez o
procedimento em 3 vezes consecutivas, apos fez se a filtragdo simples, posteriormente
realizou secagem em estufa com temperatura de 70°C durante 24 horas, em seguida, as
amostras passaram pelo o moinho de facas, (Moinho de Willey), e por fim pelo
peneiramento, em que o material com granulometria igual a 48 mesh foram utilizados para a
modificacdo quimica.

Para encontrar o ponto de carga zero foram preparadas solugdes a partir de diluigdes
de 4cido cloridrico e hidréxido de sédio, obtendo-se as concentracdes de 1 molL™ e 0,1 molL"
1.0s pH’s foram ajustados a partir das solugdes nas faixas; 1 a 12 com auxilio do pHmetro
(Tecnal® TEC2). Posteriormente, foram misturadas em frascos de polietileno,
aproximadamente 0,10 g das biomassas com 10 mL de solugdo aquosa sob diferentes
condicbes de pH inicial, citado acima, foram armazenadas na temperatura de

aproximadamente 20°C.Ap0s 24 horas de equilibrio, foi aferido o pH final.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Quando um biadssorvente sélido entra em contato com uma solucdo liquida com pH
abaixo do pHpc, a superficie é carregada positivamente e um grande nimero de anions é
adsorvido para balancear as cargas positivas, em solu¢des aquosas com um pH mais alto do
que o pHyc,, a superficie € carregada negativamente e adsorve, preferencialmente, cations.
Este processo pode ser explicado pela atragdo eletrostatica entre a carga gerada na superficie
do material adsorvente e o grupo anidnico ou catibnico da solucdo (MARIN et al.,

2015).Abaixo segue a Figura 1, em que representa pHpcz do mesocarpo do coco in natura.

Figura 1-Representacdo do ponto de carga zero (pHyc,) do mesocarpo do coco in natura apos lavagem

15,0 o .
_ pH inicial X pH final
g 10,0
£
I 50
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00 20 40 60 80 100 120 14,0
pH inicial

Fonte: Dados da pesquisa (2017)
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INDUSTRIA 4.0

Na Figura 1 é possivel observar que a faixa de pH que permaneceu constante foi de
4,00 a 9,00, aproximadamente. Nesta regido, a carga total da superficie do biossorvente é
nula, onde é denominado 0 pHy, para 0 mesocarpo in natura. Em pH maior que 9,00 o
mesocarpo apresenta-se negativamente carregado, possuindo a habilidade de adsorver
espécies positivamente carregadas, enquanto em pH menor do 4,00 o material encontra-se
positivamente carregado e ira adsorver espécies negativas. Abaixo esta a Figura 2 referente ao

ponto de carga zero do mesocarpo de coco modificado com &cido cloridrico (HCI).

Figura 2-Representagéo do ponto de carga zero (pHyc,) do mesocarpo do coco modificado com HCI apos
lavagem

pH inicial X pH final

20,0
10,0

pH final
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0,0 2,0 4,0 6,0 8,0 100 12,0 14,0

ph inicial

Fonte: Dados da pesquisa (2017)
Na Figura 2 foi possivel observar que a faixa de pH que permaneceu constante foi de
3,00 e 9,00, aproximadamente. Em pH maior que 9,00 o mesocarpo modificado com HCI
apresenta-se negativamente carregado, enquanto em pH menor do 3, 0 inverso acontece.

Encontra-se abaixo a Figura 3, referente ao ponto de carga zero do mesocarpo de coco
modificado com CH3;OH.

Figura 3-Representacéo do ponto de carga zero (pH,c,;) do mesocarpo do coco modificado com CH;OH apds
lavagem

pH incial X pH final

15,0
10,0

pH final

5,0
0,0 T T T T T T 1
0,0 2,0 4,0 6,0 8,0 10,0 12,0 14,0
pH inicial




@ umipAm

A UNPAN B

Fonte: Dados da pesquisa (2017)

A Figura 3 é possivel observar que a faixa de pH que permaneceu constante foi
aproximadamente, 4 a 6, em pH maior que 6,0, 0 mesocarpo modificado com CH3;OH,
apresenta-se negativamente carregado, enquanto em pH menor que 4,0 o inverso acontece.
Encontra-se abaixo a Figura 4, referente ao ponto de carga zero do mesocarpo de coco
modificado com hidréxido de sédio (NaOH).

Figura 4- Representagdo do ponto de carga zero (phyc,) do mesocarpo de coco com modificagdo com hidréxido
de sddio (NaoH) ap6s lavagem
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FONTE: Dados da pesquisa (2017)
Na Figura 4 é possivel observar que a faixa de pH que permaneceu constante foi 7 a
10, aproximadamente. Assim, é possivel observar que em pH maior que 10,0, 0 mesocarpo
modificado com CH3OH, apresenta-se negativamente carregado, enquanto em pH menor que
7, 0 inverso acontece.

CONCLUSOES
(i) Pode-se observar através do ponto de carga zero que as cargas na superficie do
biomaterial sdo definidas em pHs acidos e basicos, cada material comportou de
diferentes maneiras nos diversos pHs.
(if) Assim nos préximos meses realizaremos o teste de adsorcdo de corante e
caracterizagdo fisica quimica do mesmo.
(iii)
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1. INTRODUCAO

O milho (Zea mays) € um dos cereais mais cultivados em nosso pais, sendo a maior parte da
colheita destinada a producdo de ragGes animais. Pela sua versatilidade de uso, sua
importancia nutricional e social, o milho é um dos mais importantes produtos do setor
agricola do Pais.

Estudo e pesquisas apontam que o milho ndo possui apenas aplicacdo alimenticia, ao
contrario, os usos dos seus derivados estendem-se as industrias quimica, farmacéutica, de
papéis, téxtil, entre outras de aplicacdo ainda mais nobres. (MAPA, 2006)

As raizes representam um importante componente funcional e estrutural da planta. Os tipos de
raizes presentes no milho séo primarias e secundarias. Primordialmente acreditava-se que as
raizes serviam apenas para sustentacdo da planta, porém recentes pesquisas relevam a sua
capacidade de absorver fosforo e nutrientes. (EMBRAPA, 2008)

Neste estudo realizaram-se analises nas raizes e no caule do milho, com a finalidade de obter
metabolicos secundarios, que possam ser utilizados em fitofarmacos.

O presente trabalho torna possivel a producdo de um repelente a partir do principio ativo

taninos.
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2. MATERIAL E METODOS

A coleta das amostras foi feita em 06 de marco de 2015 em Carmo do Paranaiba na Fazenda
Santa Fé, posteriormente levadas ao Laboratorio de Quimica do Centro Universitario de Patos
de Minas para secagem em estufa.

Para melhor manejo foi feito o método de extracdo do extrato de Zea Mays L usando como
solvente etanol para obter o extrato para as analises fitoquimicas.

Para a identificacdo de flavonoides preparou-se o extrato em banho-maria com 1g da amostra
juntamente com 10 ML de EtOH, e a partir dele foram realizadas trés reacfes: Shinoda,
Cloreto de Aluminio e Pew.

Para a identificacdo de alcaloides colocou-se 2g da amostra com 20 ML de HCI para aquecer,
filtrou-se e controlou-se o0 pH enquanto se alcalinizava a solucdo. Extraiu-se com cloroférmio
e redissolveu-se com HCI, colocou-se algumas gotas em uma placa de petri e utilizamos os
reagentes de Dragendorff, Mayer e Bertrand.

Para a identificacdo de saponinas foram pesados 2g da amostra e juntamente com 10 ML de
agua destilada foi colocada a solugcdo para aquecimento. Agitou-se periodicamente e para
realizar a medida da altura da espuma. Realizado a extracdo genérica da saponina com a
adicdo de agua, HCI e 1g da amostra, apos foi filtrado e foi adicionado 50ml de cloroférmio, e
posteriormente levado a tratamento a solu¢cdo em banho-maria para reducdo do volume.
Realizaram-se os testes de Rossol e Komarovisk a partir do extrato para identificacdo de
saponinas.

Para identificacdo de esteroides e triterpenoides pesou-se 1g da amostra e promoveu-se a
extracdo com cloroférmio. Apos, realizou-se o teste de Liebermann-Burchard.

Para a identificacdo de cumarinas foi preparado o extrato com etanol, com medicGes de 2mi
do extrato com 3 aliquotas de éter etilico. Foram colocados em banho-maria para reduzir o
extrato e adicionaram 0,5ml de metanol. Posteriormente gotejou em um papel filtro o extrato
e uma gota de hidréxido de potassio que foi exposta a radiagbes ultravioletas. Realizou
também o teste de Keller-Killiani para confirmar a presenca do metabdlito secundario.

Para a identificacdo dos 6leos essenciais preparou-se 0 extrato com hexano e acetona (80:20).
O teste se baseia na cromatografia em placa e posteriormente borrifou-se anisaldeido

sulfdrico.
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Para a identificacdo de quinonas realizou-se a reacdo de Borntrager direta e outra com um
prévia hidrélise acida, onde aqueceu-se 1g da amostra juntamente com etanol e filtrou-se.
Posteriormente adicionou-se H,SO4, CHCl3, Et,0 e NH3.H,0.

Para a identificacdo de taninos utilizou-se dois testes, o de cloreto férrico 10%, onde foi
pesada a amostra e diluida em metanol e agua destilada, filtrou-se a solucdo e adicionou no
filtrado algumas gotas de cloreto férrico e outro teste com gelatina incolor pesou 50g de
cloreto de sodio e dilui-se com agua destilada, colocou-se uma folha de gelatina incolor,
enquanto, aqueceu-se a amostra com agua destilada, filtrou a solucédo e acrescentada a solucéao
de gelatina.

Para a identificacdo de resinas preparou-se o extrato hidro alcodlico, e a partir do filtrado se
retirou 3 mL e triplicou-se seu volume com agua, logo ap6s levado para aquecimento.

Para a identificacdo de glicosideos cardiotdnicos preparou-se o extrato com metanol, no qual
foi separado o extrato em trés tubos de ensaio e realizado os testes de Liebermann-Burchard e
de Keller-Killiani.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Com o processamento e analise do extrato de Zea Mays L, foi possivel observar a presenca de
cumarinas, esteroides e triterpenoides , 6leos essenciais, taninos e glicosideos cardiotdnicos .
Através dos testes foi possivel verificar a presenca de cumarinas que sdo heterosideos que
apresentam atividade antibidtica, broncodilatadora, fungicida, anticoagulante,vasodilatadora,
espasmolitica e antitrombotica.(Sttutgard, Georg).

Para esteroides e triterpenos foram encontrados resultados positivos 0 que consta a presenca
de atividades a propriedade da reducdo da tensdo superficial da dgua e suas acOes detergente e
emulsificante, sendo suas propriedades de acdo superficial o que distingue estes compostos de
outros glicosideos.

A presenca de taninos tem como suas propriedades farmacoldgicas acdo antidota a
intoxicacdo por metais, cicatrizante, repelentizante, antioxidante, antisséptico e fotoprotecao.
Possibilitando assim a producdo de um repelente.

Os 6leos essenciais também encontrados na Zea Mays L sdo compostos aromaticos e de
consideravel importancia para a producdo de perfumes, cosméticos e medicamentos

fitoterapicos, o que evidencia a producédo de um fitofarmaco (AZAMBUJA,W 2011).
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Quadro 1 - Estudo fito quimico comparativo entre artigos, e aos seus resultados:

1) - Identificacdo de metabdlitos secundarios no caule e na raiz do milho (Zea mays L)
2) — Estudo fito quimico preliminar do extrato hidro alc6olico atomizado de Zea mays L
Metabdlitos Art. 1 Art. 2
Flavonoides - +

Alcal6ides - -

Saponinas - -

Esteroides E Triterpenos + -

Cumarinas + +

Oleos Essenciais + +

Quinonas - -

Taninos + +

Resinas - -

Glicosideos Cardiotonicos + +

Fonte: Autoria prdpria, 2015.

Com o estudo comparado ao artigo (2) foi possivel observar divergéncias na presenca
de metabolitos secundarios. De acordo com (VELAZQUEZ et al., 2005) as condigbes
climéticas, bem como , época de plantio e solo favoravel influenciam na obtencdo de alguns
metabdlitos e suas propriedades.

4. CONCLUSOES
(i) propriedades metabolitas na raiz e caule do milho;

(ii) é possivel produzir um sabonete liquido antiacne atendendo todas as propriedades capazes
e responsaveis de um bom produto que atue na funcdo anti-inflamatdria, adstringente e
antisséptica;
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