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Introducao

O consumo de medicamentos derivados de plantas é amplamente disseminado e tem aumentado
significativamente nas medicinas tradicional e moderna. Segundo a OMS, mais de 80% da
populacdo mundial nos paises em desenvolvimento depende primariamente dos medicamentos a
base de plantas para as necessidades basicas de satde.! O Brasil possui uma extraordinaria flora,
onde, diversos principios ativos sdo descobertos por pesquisadores para a prevencado, tratamento e
cura de doengas. Nas ultimas décadas, tem havido um interesse crescente na utilizacdo de
polissacaridos de plantas regionais, em particular os bioativos, para varias novas aplicac6es, devido
a sua biocompatibilidade, biodegradabilidade, ndo toxicidade, e algumas atividades terapéuticas
especificas. A jaca (Artocarpus heterophyllus Lam.) e o juca (Caesalpinia férrea Mart.) sdo frutos
promissores com confirmadas propriedades terapéuticas. A jaca é utilizada na alimentacédo, devido
algumas propriedades medicinais que possui, as mais conhecidas sdo: antiasmatica, antidiarréica,
antitussica, cicatrizante e diurética. A Caesalpinia férrea Martius, € uma arvore de grande porte
pertencente a familia Fabaceae. Ela é encontrada no Norte e Nordeste do Brasil. As propriedades
farmacoldgicas dos seus frutos ou cascas do caule incluem atividades antiulcerogénica,® anti-
inflamatoria,® analgésica,* anti-bacteriana,® anti-hipertensivas,® e quimio preventiva contra o
cancer.” Tendo em vista as propriedades medicinais destes dois frutos, neste trabalho optou-se pela
extracdo e caracterizacdo do amido extraido das sementes de jaca e das galactomananas extraidas
das sementes de juca objetivando futuramente melhorar suas propriedades terapéuticas e medicinais
por meio da reacdo de quaternizagdo. Os polissacarideos obtidos foram caracterizados
estruturalmente por Infravermelho, Ressonancia Magnética de H e *C, Cromatografia de
Permeacéo de Gel (GPC), Andlise Térmica (TGA e DSC) e por Difracdo de Raios-X.
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Materiais e Métodos (Metodologia)

Materiais utilizados

Os frutos da jaqueira foram obtidos do mercado Sdo Sebastido em Fortaleza/CE. As vagens do
jucaseiro também foram obtidos do mercado Sao Sebastido. Bissulfito de sddio (Synth), etanol

(Synth), cloreto de sodio (Vetec) e hidréxido de sddio (Vetec), foram utilizados como recebidos.

Metodologia
Espectroscopia de Absorcéo na Regido do Infravermelho (FTIR)

Os espectros dos polissacarideos foram obtidos em pastilha de KBr em um espectrometro da
SHIMADZU FTIR 9300 com varredura de 400 a 4000 cm™.

Ressonancia Magnética Nuclear de 'H e 13C (RMN H e *C)

As atribuicbes dos sinais de absorcdo de RMN H e RMN 3C foram realizadas pelas técnicas
HMQC, HMBC e COSY. Os espectros de RMN 'H e RMN **C em solucio (DMSO-ds) foram
obtidos em um equipamento Brucker Avance 300, com transformada de Fourier, funcionando a 300

MHz na frequéncia do hidrogénio, e a 75 MHz para RMN de *C.

Cromatografia de Permeacédo em Gel (GPC)

A massa molar média dos polissacarideos foi estimada através de GPC utilizando um cromatografo
da Shimadzu LC-10AD, com detectores de indice de refracdo (RID-6A) e ultravioleta (UV-VIS
SPD-10AV). As solucdes preparadas (0,4 %) foram injetadas (0,5 uL) com fluxo de 1,0 mL por
minuto em sistema de duas colunas em série da Phenomenex, do tipo Phenogel LINEAR/MIXED
5U com 7,80 x 300 mm, sendo utilizado DMSO como fase mével a temperatura ambiente. A curva
de calibracdo foi construida utilizando-se padrdes de pululanas (MM em intervalo de grandeza de
1130 g/mol a 2160000 g/mol).

Anélise Térmica (TGA e DSC)

Medidas de DSC e TGA foram realizadas em equipamentos da SHIMAZU (DSC-50 e TGA-50) em
atmosfera de nitrogénio (fluxo: 50mL/min) a uma razdo de aquecimento de 10 °C/min na faixa de
temperatura de 25-500 °C para o DSC e 25-1000 °C para o TGA.

Difracéo de Raios-X
A DRX dos polissacarideos foi obtida em um difratdmetro de raios-x da marca Philips MDR Pro
com uma fonte geradora de 40 kV e 20 mA usando tubo de cobre como alvo. As amostras foram
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pulverizadas e depositadas na superficie de um suporte contendo graxa de silicone como fixador,
em seguida o suporte foi introduzido no equipamento para a efetuagdo das medidas.

Isolamento e purificacdo do amido das sementes de jaca

O amido foi extraido utilizando o método descrito por Bobbio e colaboradores (1978)® com algumas
modificacdes. A humidade final do amido apds secagem em estufa foi de 6,8% e o rendimento da

extracdo foi de 14,6-15,6% em relacdo as sementes frescas.

Determinacao por centrifugacdo do teor de amilopectina e amilose do amido da semente de jaca

A determinagéo do teor de amilopectina/amilose no amido foi realizada de acordo com o método
descrito por Krishnaswamy e Sreenivasan (1948).° Com base neste procedimento, verificou-se que

o teor de amilopectina/amilose foi de 83/17 no amido da semente de jaca utilizado.

Isolamento e purificacdo das galactomananas das sementes de juca

As galactomananas foram isoladas e purificadas utilizando o método descrito por Souza e
colaboradores (2010).%° O rendimento da extragdo foi de 70% e o rendimento ap6s a purificagio foi
de 31%

Resultados e Discussao

Espectroscopia de Absorcéo na Regido do Infravermelho (FTIR)

O FTIR confirmou a presenca de polissacarideos e tracos de proteinas nas amostras do amido da
jaca. A banda correspondente ao estiramento C-H aparece a 2932 cm™. O estiramento das ligagdes -
OH, apareceu em 3400 cm™. A 1078 cm, foi possivel observar a banda atribuida as deformacdes
C-OH e CH.. Bandas de sacarideos tipicas na faixa entre 1157 cm™ e 921 cm™, resultando das
vibragdes C-C, estiramento C-O e das deformacdes das ligacdes C-H também estdo presentes.* As
bandas de amida | sdo ligeiramente deslocadas, de 1650 cm™ a 1642 cm™. No FTIR do
polissacarideo das sementes de juca observou-se as bandas de 3423 e 2921 cm™ referentes ao
estiramento vibracional O-H e C-H respectivamente. Em 1640 cm™ observa-se o estiramento
assimétrico correspondente a ligagdo C-0.12 A banda em torno de 1151 a 1129 sdo de grupo C-O do
anel piranosidico,'® observou que a regido entre 1198 a 983 cm™ esta relacionada ao estiramento
vibracional de C-O em ligagGes do tipo C-O-H. Foi observado, também bandas em 872 e 815 cm™
que estdo relacionadas a ligagbes anoméricas dos grupos [-D-manopiranoses e a-D-
galactopiranoses, respectivamente, o que indica que o polissacarideo € uma galactomanana. Essas

duas bandas espectrais comprovam a coexisténcia de o e B ligagdes glicosidicas no polissacarideo.'*
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Ressonancia Magnética Nuclear de 'H e 13C (RMN !H e 3C)

O espectro de RMN *H do amido mostrou sinais em 5,23 ppm (Hi-a-1,4), 5,12 ppm (Hi-a-1,6),
4,37 ppm (C2-OH, C3-OH e C¢-OH), 3,61-3,69 ppm (Hs, Hs, € He), 3,33-3,37 ppm (H2 e Ha), 3,19
ppm (HDO) e 2,50 ppm (DMSO). O espectro de RMN *C do amido em DMSO mostrou sinais
localizados a 100,56 ppm (C1-O anomeérico). O sinal em 40,31 ppm foi observado para o solvente
DMSO. As ressonancias para os carbonos Cz ao Cs foram: C-4 a 79,42 ppm, C-3 a 73,76 ppm, C-2
a 72,60 ppm e C-5a 72,16 ppm. O sinal em 61,16 ppm foi atribuida ao Cs da D-glucose ligada 1,6.
A falta de sinais entre 80 e 88 ppm sugere que todos os residuos de agucares no polissacarideo estdo
na forma de piranose. O Espectro de RMN H da galactomanana mostrou sinais (4,74 e 5,16 ppm)
correspondentes aos protons anoméricos de P-D-manose e a-D-galactose, respectivamente. A
regido anomérica de RMN *3C (102,80-101,50 ppm), foi atribuido a a-D-galactopiranosil, 101,50
ppm, B-D-manopiranosilo, 102,80 ppm e B-D-manopiranosilo ramificado em O-6 em 102,6 ppm.*°
Outros deslocamentos quimicos de carbono (C: a Ce) € hidrogénio (H1 a He) dos polissacarideos das
sementes de juca sdo resumidos como segue: (H: = 5,16, H> = 3,82, H3 = 3,89, Hs = 3,98, Hs =
4,07) e sinais de RMN 13C (C: = 101,50, C> = 69,73, C3 = 70,22, C4 = 70,20, Cs = 72,24, C¢ =
62,12).

Cromatografia de Permeacéo em Gel (GPC)

Os valores das massas molares (Mw) e (Mn) para o polissacarideo das sementes de jaca foram 4,5 x
10° e 6,1 x 10° g/mol, respectivamente. E a polidispersividade (Mw/M,) para o0 mesmo foi de 1,20.
Enquanto que os valores de (Mw) e (Mn) para o polissacarideo das sementes de jucd, (3,61 x 10° e
1,57 x 10° g/mol respectivamente), foram proximos dos encontrados na literatura.® A
polidispercividade (Mw/M») deste polissacarideo foi 2,29.

Anélise Térmica (TG e DSC)

O amido das sementes de jaca se decompds em duas etapas: a primeira etapa a 39,5 °C referente a
perca de 4gua e a outra em 299,5 °C referente a decomposicao propriamente dita. Na primeira etapa
houve 12,12% de perda de massa engquanto que na segunda houve 87,78% de perda de massa, sendo
o residuo final de 0,10%. A galactomanana obtida das sementes do juca se decompOs em trés
estagios: o primeiro em 52 °C referente a perda de agua e os outros dois referentes a decomposicao
do material propriamente dito em 312 °C e 585 °C respectivamente. A perda de massa no primeiro
evento foi de 16,02% enquanto que no segundo e terceiro evento foi de 69,23% e 14,74%

respectivamente. O residuo final foi de 0,01%. No DSC para o amido observou-se um pico

(83) 3322.3222
contato@joinbr.com.br

www.joinbr.com.br




s *. JOIN

ENCONTRO INTERNACIONAL DE
JOVENS INVESTIGADORES

\, €DICAO BRASIL

endotérmico largo em 81,6 °C referente a perda de &gua e ruptura das ligacGes de hidrogénio
intramoleculares e um outro em 306,6 °C referente a decomposi¢do do material propriamente dita.
As energias envolvidas nos dois processos foram: -233,66 J/g e -172,25 J/g, respectivamente. Na
curva DSC para a galactomanana, observou-se um pico endotérmico em 154°C, relativo a perda de
agua intramolecular, e outro exotérmico, em 306°C, correspondente a decomposi¢do da cadeia

polimérica.

Difracéo de Raios-X

A DRX permite distinguir trés tipos de cristalinidade dos grdos de amido, que dependem da sua
forma e as estruturas cristalinas sdo chamadas do tipo A, B e C.1®'7 A observacdo dos picos
apresentados pelos difratogramas permite definir o perfil de cristalinidade das amostras do amido da
jaca como pertencente ao tipo A. Os amidos com cristalinidade do tipo A exibem cadeias de
comprimento curto a médio que sdo mais densas e, portanto, ttm menos espaco para moléculas de
agua. Os picos de difracdo principais foram: 15,14; 17,14; 18,03 e 23,09° (20).1" 18

Concluséo

As analises de FTIR, DRX e RMN indicaram que os polissacarideos presentes nas sementes da jaca
e de juca foram: o amido e a galactomanana, respectivamente. Os granulos do amido da jaca
exibiram uma estrutura cristalina tipica do tipo A de acordo com seus picos difracdo. Além disso, o
amido da jaca apresentou médio teor de amilose e se decompds em duas etapas, ja a galactomanana

do juca se decompds em trés estagios.
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