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RESUMO

O Lapachol e seus derivados séo estudados pelo grupo LOE (Laboratério de Organica
e Eletroanalitica) devido as suas atividades biolégicas de interesse como, por
exemplo, atividade fungicida. Durante os estudos constatou-se uma diminuicdo no
rendimento das extracOes de lapachol a partir da serragem do cerne do Ipé-roxo
(Tabebuia heptaphylla) armazenadas durante o periodo de um ano em condicfes
ambiente, prejudicando o andamento dos projetos do grupo. Dessa forma, no presente
trabalho investigou-se a influéncia do tempo e das condi¢cdes de armazenamento
dessa serragem na extracao do lapachol em meio alcalino. O estudo foi realizado com
amostras de 100 gramas cada uma, em quatro diferentes condicdes de
armazenamento: refrigerada embaladas a vacuo e sem vacuo; e temperatura
ambiente embaladas a vacuo e sem vacuo. Foram realizadas extra¢cdes em triplicatas
durante um periodo de oito meses. Ao longo dos meses foi observado que todas as
amostras, de todas as condicdes de armazenamento, tiveram reducdo em seus
rendimentos na extracdo do lapachol. As amostras que obtiveram menor taxa de
degradacao foram as amostras embalada a vacuo sob refrigeracao, esta obteve taxa
de degradacdo de -0,04919, apresentando uma boa linearidade no resultado de
R=0,93132 e com rendimento inicial de 0,29% e final de 0,11%.

Palavras-chave: armazenamento; extracao; ipé-roxo; lapachol; serragem



ABSTRACT

Lapachol and its derivatives are studied by the LOE group (Organic and
Electroanalytical Laboratory) due to their biological activities of interest, such as, for
example, fungicidal activity. During the studies, a decrease in the yield of lapachol
extractions from sawdust from the heartwood of the Ipé-roxo (Tabebuia heptaphylla)
stored during a period of one year under ambient conditions was verified, jeopardizing
the progress of the group's projects. Thus, in the present work, the influence of time
and storage conditions of this sawdust on the extraction of lapachol in an alkaline
medium was investigated. The study was carried out with samples of 100 grams each,
in four different storage conditions: refrigerated, vacuum packed and without vacuum;
and room temperature vacuum and non-vacuum packed. Triplicate extractions were
performed over a period of eight months. Over the months it was observed that all
samples, of all storage conditions, had a reduction in their yields in the extraction of
lapachol. The samples that had the lowest degradation rate were the vacuum-packed
samples under refrigeration, this obtained a degradation rate of -0.04919, showing
good linearity in the result of R=0.93132 and an initial yield of 0.29% and final 0.11%.

Keywords: storage; straction; ipé-roxo; lapachol; sawdust.
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1. Introducgéo

Os produtos naturais sado desfrutados pelo homem h& muitos anos, onde os
conhecimentos sobre os mesmos eram transmitidos de geragdo em geragdo. Com
isso, a historia do desenvolvimento das civilizacdes € rica em exemplos da utilizacdo
de recursos naturais na medicina, no controle de pragas e em mecanismos de defesa,
gue atualmente tem seu potencial bem explorado pela ciéncia (VIEGAS, BOLZANI e
BARREIRO, 2006 e MOLONEY, 2016).

O lapachol é um produto natural obtido através de diversas plantas,
principalmente do cerne do lenho do ipé-roxo (Tabebuia heptaphylla) e de toda sua
familia (Bignoniaceas). Este composto € derivado de naftoquinonas, que compreende
uma familia de substancias orgéanicas considerados metabalitos secundarios de algas,
fungos e plantas, cujas principais caracteristicas sao as multiplas atividades bioldgicas
gue apresentam despertando, assim, o interesse de varios grupos de pesquisa pelas
naftoquinonas e seus derivados (MOREIRA e SANTOS, 2017).

As propriedades bioloégicas podem apresentar-se em algas como
antibacteriana, antiparasitaria, antiviral, antifangica (MACHADO, et al. 2010). Em
alguns fungos como antibidticos, inibidores tumorais e imunossupressores (LOPES,
2011). Ja nas plantas, a incapacidade de se locomoveram, gerou o desenvolvimento
de novos mecanismos que possibilitam um desenvolvimento flexivel (BORGES,
AMORIM, 2020). Suas propriedades biologicas estdo presentes em todas as plantas,
estas se adaptaram para se defender de seus inimigos naturais e atrair organismos
benéficos como polinizadores, as mesmas se encontram, por exemplo, em
medicamentos antimicrobianos, antidepressivos, sedativos, relaxantes musculares,
anestésicos (VIZZOTTO, KROLOW, WEBER, 2010).

O lapachol possui pKa 6,0 e sua forma acida se mostra como um sdlido amarelo
e insoliavel em agua, enquanto sua forma béasica possui coloracdo vermelha com
consideravel solubilidade em agua (Figura 1). Assim sua extracdo pode ser realizada
em solucdo de NaCOz ou NaHCOs e posteriormente precipitado acidificando a
solucéo extratora (BARBOSA e NETO, 2013).
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Figura 1: Estrutura quimica do lapachol. Em (A), neutra, em (B), &cida, em (C), basica.

o
OH OH o
o) CHy OH" CHg o CHy
(A) Forma neutra (B) Forma protonada (C) Forma desprotonada

Fonte: Adaptado de Ferreira, 1996.

O lapachol e seus derivados sédo utilizados nas pesquisas do grupo LOE
(Laboratoério de Organica e Eletroanalitica) no Instituto Federal Goiano — Campus
Urutai. Ao realizar uma extracdo de lapachol da serragem de cerne de ipé-roxo,
armazenada ha cerca de um ano em condi¢cdes ambiente, ndo foi obtido rendimento
significativo. Nesse sentido, o presente trabalho teve como objetivo avaliar a influéncia
do tempo e das condicdes de armazenamento da serragem do cerne de Ipé no
rendimento da extracdo do lapachol em meio alcalino, e, assim, encontrar melhores

condi¢cBes de armazenamento da mesma.

2. Reviséo Bibliografica

2.1 Ipé Roxo

O ipé-roxo de nome cientifico Tabeluia heptaphylla (Figura 2), € popularmente
chamado de ipé-roxo, ipé de flor roxa, ipé-preto, ipé-uva, ipé-rosa, pau d'arco roxo,
peuva, pitva (CARVALHO, 2003). Este pertence a familia das Bignoneaceas,
compreendida entre 120 géneros e 750 espécies, sendo encontrado
predominantemente em regides tropicais, com isso uma das regifes que se destacam

€ a Centro-Oeste, na qual se encontra o Ipé em abundéancia (SILVA, et al. 2012).
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Figura 2: Ipé-roxo, componentes da planta.

Folhas
Foto: Paulo ErnaniR.

Carvalho

Casca externa
Foto: Waldemar
H. Zelazowski

‘Sementes

Arborizagdo urbana (Curitiba, PR) ot Carlos Eduaido B Barbiic

Foto: Paulo Ernani R. Carvalho

Fonte: Adaptada de Carvalho 2003.

A arvore, geralmente possui altura de 8 a 20 metros, podendo atingir até 35
metros de altura, com tronco de 30 a 60 centimetros de diametro, podendo atingir até
150 centimetros (CARVALHO, 2003). Seu tronco é recomendado para obras pelo fato
da durabilidade da madeira, para o paisagismo urbano devido a sua beleza na época
de floracdo, e para a medicina caseira devido suas propriedades anticancerigenas,
anti-reumaticas e antianémicas (BOCCHESE, et al. 2008).

A utilizacéo das plantas medicinais vem de longa data e o ipé se destaca, pois,
antes mesmo de suas propriedades serem descritas pela ciéncia ele ja era utilizado
pelos indigenas. Coan e Matias (2014) mostraram que em muitos casos os indigenas
preferiam utilizar plantas medicinais ao invés da medicina moderna, que as receitas
sdo passadas de geracdo em geracao, e que eles utilizam a casca do tronco ipé-roxo
em forma de cha ou chimarrdo como meio de prevenir o cancer. Em outro estudo, foi
descrito que o ipé também era utilizado por benzedeiras em xaropes para o pulmao,
tosse e ferida no utero (MACIEL e NETO, 2006).

A familia dos ipés é caracterizada do ponto de vista quimico pela presenca de
terpendides, quinonas, alcaloides, flavonoides e derivados de cadeia longa da via do
acetato, onde se destacam as duas primeiras com maior ocorréncia na familia. Devido

as varias atividades bioldgicas ja comprovadas em naftoquinonas vindas de espécie
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de Bignoniaceae, a classe se tornou uma das mais investigadas na farmacologia
(SILVA, et al. 2012).

2.2 Naftoquinonas

Os seres vivos naturalmente apresentam atividade metabdlica, ou seja, um
conjunto de reacdes que acontecem no interior da célula. No caso das plantas, elas
possuem metabdlitos primarios para o desenvolvimento de fungbBes basicas, tais
como, a fotossintese, a respiracdo e o transporte de solutos. E ainda possuem 0s
metabdlitos secundério, também chamados de metabdlitos especiais, que tem
importante papel de proteger a planta contra predadores e atrair organismos benéficos
como polinizadores (PERES, 2004).

As naftoquinonas s&o metabolitos secundarios, isolados especialmente das
plantas, portanto aparentemente as propriedades apresentadas pelas plantas para se
defender na natureza, € também atribuida no momento em que € isolada para
utilizacdo em medicamentos. Um exemplo de Vizzotto, Krolow, Weber, (2010) sdo os
metabdlitos secundarios presente na defesa das plantas contra patdégenos
microbianos, podendo ser Uteis em humanos como medicamentos antimicrobianos.

No Brasil, durante a década de 60, Oswaldo Goncalves de Lima foi um dos
pioneiros nos estudos farmacolégicos desses compostos, na Universidade Federal de
Pernambuco (UFPe), assim como, o Prof. Benjamim Gilbert da Universidade Federal
do Rio de Janeiro (UFRJ), na década de 70, possibilitando assim, o inicio de novos
estudos (SILVA, FERREIRA e SOUZA, 2003).

As naftoquinonas pertencem a classe das quinonas, estas por sua vez sao
compostos do tipo a,B-dienonas ciclicas conjugadas, podem ser classificadas em
benzoquinonas, antraquinonas e naftoquinonas (Figura 3). A estrutura das
naftoquinonas estéo relacionadas com o naftaleno sendo caracterizados por seus dois
grupos carbonila na posicéo 1 e 4, chamadas de p-naftoquinonas, e quanto na posicéao
1,2, chamadas de o-naftoquinonas, (Figura 3) (NASCIMENTO, 2018).
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Figura 3: Classificagdo quimica de algumas quinonas de distribui¢&o natural.
O 0 O 0
* *O “ *
0 o ©
1,4-benzoquinona 1,2-naftoquinona 1,4-naftoquinona 9,10-antraquinona

Fonte: Adaptado de Nascimento, 2018.

Uma caracteristica natural da maioria das quinonas e naftoquinonas é a
presenca de suas diferentes formas tautoméricas (Figura 4). O deslocamento do
equilibrio quimico entre os tautbmeros depende do ambiente quimico em que estédo
expostas (SEVERIANO, 2016).

Figura 4: Formas tautoméricas (ceto-enol) resultantes do equilibrio apresentado pelas naftoquinonas.

O OH
OH
Tautémero ceto Tautémero enol

Fonte: Adaptado de SEVERIANO, 2016.

Dentre as naftoquinonas, as mais simples e utilizadas na quimica organica e
medicinal séo a 1,2-, e 1,4-naftoquinonas. Isso se deve a facilidade dos compostos
em sofrer processos de oxidacdo e reducao do nucleo quindide, o qual é base para
transporte de elétrons e fosforilacdo oxidatival. Dentre as quinonas naturais que
possuem atividade biolégica destaca-se o lapachol, sendo uma das naftoquinonas
naturais mais conhecidas e estudadas (SEVERIANO, 2016).

2.3 Lapachol

O Lapachol, cuja nomenclatura oficial € 2- hidroxi-3-(e-metil-2-butenil)-1,4-

naftoquinona, foi descrito pela primeira vez por Paterno, em 1882, tendo sua estrutura

! A fosforilagéo oxidativa € uma das etapas metabdlicas da respiracéo celular.
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quimica estabelecida desde 1896, por Hooker, que o identificou como uma
naftoquinona (ARAUJO, ALENCAR e NETO, 2002).

A atividade bioldgica dessa substancia continua motivando pesquisas
cientificas em busca de novas aplicacdes. Miranda e colaboradores (2021)
demostraram a eficacia antitumoral aprimorada da nanoemulsdo carregada de
lapachol em modelo de tumor de cancer de mama. Lopes, et al. (2021) usou micelas
copoliméricas de copoli(oxialquenos) tribloco carregadas com lapachol apresentando
potencial para aplicacdo no tratamento anticancerigeno. Naasani (2021) citou o
lapachol com poder antiviral ja descrito na literatura como potencial para ser usado na
doenca viral COVID-19 que surgiu em 2020 gerando uma pandemia e enorme busca
por novas vacinas.

Além de diversos trabalhos mostrando a eficacia do lapachol e seus derivados
na area medicinal e farmacologica, tem-se estudado sua atividade ao combate de
fitopatdgenos e pragas. Souza, et al. (2008), encontraram resultado satisfatorio no uso
do lapachol como inibidor do crescimento de fungos, assim como Araudjo (2019)
encontrou resultados promissores ao uso do lapachol como inibidor do crescimento
de fungos patogénicos da soja, pois ele apresentou eficacia na inibicdo dos fungos
maléficos e ndo obteve taxas altas de inibicdo do fungo benéfico para as plantacoes.

Silva (2018), demostrou que a B-lapachona, derivada do lapachol pode ser
empregada no desenvolvimento de medicamentos veterinarios antimicrobianos mais
potentes. Januario e Silvério-Lopes (2014) demonstraram que o lapachol e seus
derivados apresentam propriedade antimalarica, inibindo parcialmente o crescimento
do parasita. Fonseca, Braga e Santan (2013) comprovaram a atividade bactericida e
fungicida do lapachol e seus derivados mesmo quando se encontram impuros. Enfim,
sdo muitas possibilidades em estudo e tantas outros que ainda podem ser estudadas
da aplicacdo desse composto extraido do cerne do Ipé.

Portanto, a atividade biologica do lapachol e de seus derivados apresentam
potencial de aplicacdo em diversas areas, e ainda ha muito a ser estudado sobre
essas substancias de origem natural. Ao se trabalhar com produtos de origem natural
€ de suma importancia conhecer as melhores condicbes de obtencdo dos mesmos
bem como as condicdes de armazenamento das amostras. Quando se trata de

amostras de origem vegetal, como a serragem do cerne do Ipé, o tempo e as
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condi¢Bes de armazenamento sédo determinantes na obtencao dos produtos a serem
extraidos.

As condic¢des de armazenamento da serragem aqui estudadas serdo de grande
aproveitamento, pois, pode ser um fator determinante em uma sintese organica ideal.
Devendo nao apenas possuir um bom rendimento e pureza do produto, sendo
necessario levar em conta outros fatores, tais como a questdo ambiental e de
reaproveitamento de rejeitos que influencia na eficiéncia do processo

(Sanseverino,1999).

3. Metodologia

3.1 Obtencéo da serragem do cerne do Ipé

Inicialmente foi realizada uma identificacdo das arvores da espécie nas
dependéncias do Campus Urutai, em especial dos Ipés roxos por apresentar maior
rendimento na extracao do lapachol (THOMSON, BURNETT, 1967 e DE OLIVEIRA et
al., 1990). Apds identificacao foi realizado o corte dos galhos da arvore pela Prefeitura
do Campus, e a serragem em formas de pequenas lascas e p6 de madeira, foi obtida

em uma carpintaria da cidade de Pires do Rio-GO.

3.2 Preparo e armazenamento das amostras da serragem do cerne do Ipé

As amostras foram preparadas no dia seguinte a obtencdo da serragem. Para
tal, separou-se amostras de 100 g que foram divididas em dois grupos, sendo um
grupo em embalagem plastica comum e outro embalado a vacuo em embalagem
apropriada. Cada grupo foi dividido em duas formas de armazenamento, metade
armazenado em temperatura ambiente e a outra metade sob refrigeracdo em
geladeira com temperatura entre -5 a 10 °C. No total, foram preparadas 24 amostras
para cada um dos quatro grupos de armazenamento. A extracdo foi realizada em
triplicata uma vez por més durante 8 meses. A primeira extracao foi realizada no dia
24 de novembro de 2021 sendo esta considerada a amostra com zero dias de
armazenamento e a ultima amostra com oito meses de armazenamento foi extraida
no dia 19 de julho de 2022.
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3.3 Extracao do lapachol

A extracao do lapachol foi realizada com base na metodologia proposta por
Ferreira, (1996). Foram adicionados aproximadamente 100 g de serragem em béquer,
em seguida, adicionados 1 L de uma solugéo 1% de carbonato de sédio Na>COz3. Essa
mistura foi agitada de forma manual ocasionalmente por cerca de 2 horas. Apés esse
periodo, a solucdo foi filtrada e ao filtrado foi sendo adicionado lentamente uma
solucdo de HCI 6 mol L até que a solucéo de cor avermelhada se tornou amarelada
com formacdo de precipitado. O lapachol foi recolhido por filtracdo e seco a

temperatura ambiente e por fim, calculou-se o rendimento em massa da extragao.

Figura 5: Esquema de extracdo do lapachol.
e )
' 100 g DE SERRAGEM 1L DE UMA SOLUGAO 1% DE
9 EM BEQUER 73| CARBONATO DE SODIO (Na,CO;)

)

SEPARAGCAQ DO EXCESSO DE REPOUSO 2 h AGITANDO
SERRAGEM E FILTRAGAO A VACUOJE OCASIONALMENTE

SOLUCAO DE ACIDO CLORIDRICO

(HCl) 6 molL?' ATE PRECIPTAR
O FILTRADO ~ AMARELO (LAPACHOL)

FORMAGAO DE PRECIPITADO

FILTRAGAO A VACUO E CALCULO DO RENDIMENTO )

Fonte: Adaptado de Ferreira, (1996).

Apés a extracao, realizou-se analises no espectro de Ultravioleta e Visivel e na
regido do infravermelho, a fim de comprovar que o composto de interesse, o lapachol

era realmente obtido na extracao.

3.4. Espectroscopia no Ultravioleta e Visivel

A andlise de Espectroscopia no Ultravioleta e Visivel (UV-vis) do lapachol, foi
realizada em um equipamento da marca Shimadzu, utilizando-se cubeta de quartzo
de caminho éptico de 1 cm na concentracéo de 1x10“ mol L' em solvente metanol

com pureza de 99,9%.
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3.5. Espectroscopia naregiao do infravermelho

A andlise de espectroscopia na regido do infravermelho do lapachol, foi
adquirida através de um equipamento Shimadzu (modelo IRAffinity-1). A andlise foi
realizada com 10 mg de brometo de potassio (KBr) seco em estufa, juntamente com
1 mg de amostra seca em dessecador.

3.6 Tratamento estatistico dos dados

No tratamento estatistico dos dados, os resultados foram submetidos ao célculo
da média das triplicatas e obtencao da regresséo linear, onde valores discrepantes de
analise foram considerados pontos outilers.

4. Resultados e Discussao
4.1 Obtencao da serragem do cerne do ipé

O Ipé escolhido para a poda foi uma arvore antiga de porte alto e que oferecia
risco de acidente devido aos prédios préoximos (Figura 5-A). A serragem foi obtida no
mesmo dia utilizando-se os troncos com maior quantidade de cerne Figuras 5-B, 5-C
e 5-D.

Figura 6: Processos até a obtencdo da serragem. Em (A) arvore de ipé utilizada, em (B) tronco da
arvore do ipé utilizado, em (C) parte do cerne do ipé, e em (D) serragem obtida.
THEAR S B : '

Fonte: A autora.
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Ao cortar o tronco, foi observado uma baixa quantidade de cerne, como
evidenciado na (Figura 5-C), dificultando o processo de obtencao, que provavelmente

influenciou nos resultados dos rendimentos na extragcéo do lapachol.

4.2 Preparo e armazenamento das amostras da serragem do cerne do Ipé

As amostras, Figura 6 A e B foram preparadas cada uma com 100 g de
serragem, esta quantidade foi escolhida para a obtencdo de uma quantidade

significativa de lapachol.

Figura 7: Obtencdo das amostras de serragem do cerne do Ipé-Roxo, onde (A) apresenta as
amostras embaladas em sacola plastica comum, e em (B) as amostras embaladas a vacuo
em sacola plastica apropriada.

Fonte: A autora.

Ao todo foram analisadas 96 amostras, utilizando-se 9600 g de serragem das
guais foram realizadas triplicatas das 4 condicbes de armazenamento da serragem
sendo elas; refrigeradas embaladas a vacuo e sem vacuo, em temperatura ambiente
embaladas a vacuo e sem vacuo. As extracdes foram realizadas uma vez ao més ao

més ao longo de 8 meses.
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4.3 Extracao do lapachol

Ao extrair o lapachol da serragem, utilizou-se a solu¢édo de carbonato de sédio
1%, onde estes ficaram em agitagcdo manual por duas horas. O carbonato de sddio é
um sal basico, obtido através da reacao entre base forte e acido fraco, que ao reagir
com o lapachol desprotona sua hidroxila formando a espécie ibnica (Equacéo 1) de

cor avermelhada e sollvel em agua.

Equacéao 1: lonizacdo do lapachol em carbonato de sdédio.

(@) (@]
1 o, L ot
T e CT T L ke oo
I - I h
o) CHj o] CH,

Fonte: Adaptado de Ferreira 1996.

Ap6s as duas horas, a serragem é separada da solucdo avermelhada, com
auxilio de uma peneira e em seguida filtramos a vacuo para retirar o restante dos

residuos e impurezas da serragem (Figura 7).

Figura 8: Extracdo do lapachol da serragem com solugdo de carbonato de sédio 1%. Em (A) as
amostras de serragem antes e ap6s ser imersa na solugéo extratora, em (B) a filtragdo da serragem da
solugdo extratora, e em (C) a filtracdo das impurezas do filtrado.
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A precipitacao do lapachol foi realizada adicionando-se gota a gota a solugéo
de HCI 6 mol L* até a mudanca da cor avermelhada para amarelada (Figura 8). Neste
processo ocorre a protonacao da hidroxila do lapachol que € insolivel em meio aquoso
(Equacgéo 2).

Equacdo 2: Precipitacdo do lapachol com adicdo de HCI.

i I
— +
(@) N OH
a HClI
Aly, + NaCl
CHg CHg
| | -
0 CHg 0 CHg

Fonte: Adaptado de Ferreira 1996.

Para recolher o lapachol, foi realizada a filtracdo a vacuo. Este foi um processo
de grande dificuldade no inicio. Entretanto, com o tempo, percebeu-se que 0
precipitado se sedimentava no fundo do béquer e com isso podia ser separado grande
parte por decantacado, tornando o processo mais rapido e eficiente. O lapachol foi seco
a temperatura ambiente e ocasionalmente em dessecador quando a temperatura
ambiente era inferior a 24 °C.

Figura 9: Precipitacdo e obtencdo do lapachol. Em (A) a precipitagdo da solu¢do avermelhada com
HCI 6 mol L1, em (B) a aparelhagem para filtragdo a vacuo, em (C) o lapachol no papel filtro sendo
filtrado a vacuo com o papel cortado, e em (D) o lapachol no papel filtro sendo filtrado a vacuo sem
cortar o papel.

Fonte: A autora.

No processo de extracdo do lapachol, houveram dificuldades na parte de
filtracdo, onde haviam percas de lapachol em todas as amostras. O processo foi

corrigido separando o excesso de solucao do lapachol precipitado (Figura 8-A) antes
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de filtrd-lo e utilizando papel filtro com as bordas mais altas em torno do funil (Figura
8-D) ao invés de corta-lo do tamanho do fundo apenas, como na Figura 8-C.

4.4. Espectroscopia no Ultravioleta e Visivel
O lapachol é um composto soluvel em pH bésico e suas bandas no espectro

UV (Figura 9) se deslocam conforme o solvente utilizado e o pH do meio. Foi utilizado

metanol para solubilizar o composto, as bandas em torno de 250 a 300 nm sé&o

atribuidas as transic¢des do tipo 1 — n* (CAMPANHOLI et al., 2018).

Figura 7: Espectro UV-vis do Lapachol em metanol.

Absorbancia

0,0

T T T T T
200 250 300 350 400 450 500
Comprimento de onda (nm)

Fonte: A autora.

Em torno de 400 nm em meio basico o par de elétron desprotonado da funcéo
alcool interagem com as ligac6es C=0 vizinhas e o0 anel quinoide intensificando o sinal

referente a excitacdes do tipo n — n*, conforme (SEGOLONI e DI MARIA, 2018).

4.5. Espectroscopia naregiao do infravermelho

O espectro obtido (Figura 7) apresentou banda intensa em (3356 cm™)
caracteristica de deformacéo axial de grupamento O — H. Os sinais entre (3100 a 2700

cm?), sdo caracteristicos de deformacéo axial dos grupamentos C-H (SILVA, 2021).
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O anel aromatico dissubstituido orto do lapachol resulta nas bandas harmonicas
presentes em torno de (2000 a 1660 cm™). Ao lado, o sinal em (1658 a 1638 cm™)
indica o efeito ceto- endlico da ligacdo C=0O das cetonas conjugadas nas posic¢oes 1,4
do lapachol, que pode alternar com a hidroxila no carbono 2 (SILVA, 2021).

Figura 8: Espectro de FTIR do lapachol obtido em pastilha de KBr.
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Fonte: A autora.

Os espectros foram compativeis com a literatura, confirmando a presenca de
lapachol na amostra analisada.

4.6 Rendimento da extracdo do lapachol em diferentes condi¢cbes de
armazenamento

A partir das extrac@es realizadas, foi possivel calcular a média dos rendimentos
entre as triplicatas e observar os resultados, expressos no Grafico 1. O gréfico
apresenta o resultado do rendimento da extracdo do lapachol em funcdo do tempo,

desde o més zero até o oitavo més de armazenamento.
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Grafico 1: Porcentagem no rendimento da extracdo do lapachol em diferentes condi¢cbes de
armazenamento durante 8 meses de estudo.
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Fonte: A autora.

Analisando o processo em si, no inicio foi encontrada grande dificuldade na
filtracdo, ao observar o Grafico 1, pode-se perceber, por exemplo, que o rendimento
foi menor durante os primeiros dois meses e 0s resultados obtiveram maior
estabilidade a partir do més 3, onde ja haviam sido corrigidas as dificuldades na
realizacdo da extracao.

Desde o quarto més de extracdo ficou evidente a reducdo do lapachol na
serragem armazenada em todas as condi¢cdes. Foi notavel que a cor avermelhada da
solucéo extratora foi reduzindo sua intensidade com o tempo de armazenamento e,
também, que a precipitacdo do lapachol consumia maior quantidade de acido. Essas
observacfes foram compativeis com os rendimentos obtidos.

Conforme o Gréfico 1, as amostras refrigeradas e embaladas a vacuo foram as
gue obtiveram melhores resultados no rendimento permanecendo 62,5% dos meses

de armazenamento (2, 3, 4, 5 e 7) analisados a frente das demais. Em segundo lugar
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se for considerada a melhor condicdo de armazenamento, ndo houve diferenga
significativa em dois tipos de amostras, cada uma permaneceu 50% do periodo de
amarzenamento com maior rendimento, onde nas amostras em temperatura ambiente
embaladas a vacuo foram os meses 2, 5, 6, 8 e as amostras refrigeradas sem vacuo
foram os meses 1, 3, 4, 7. Por fim, as amostras que ndo possuiam nenhuma destas
condicdes ou seja a temperatura ambiente sem vacuo, obteve maior rendimento
apenas no primeiro més e foi diminuido consideravelmente com o tempo.

Ao observar o Gréfico 1, foi possivel perceber um decaimento linear na maioria
dos pontos das condi¢des de armazenamento, com isso foi feito a remogé&o de alguns

pontos discrepantes Quadro 1.

Quadro 1: Resultados discrepantes removidos em cada tipo de amostra.

Amostras Meses Removidos
Amostras refrigeradas a vacuo 0,1,2,6
Amostras em temperatura ambiente com vacuo 0,1,4,8
Amostras refrigeradas sem vacuo 1,2,7
Amostras em temperatura ambiente sem vacuo 2

Fonte: A autora.

A melhora na linearidade dos resultados de extracfes realizadas ao longo do
projeto conforme os Gréfico 2 A, B, C, D permite compreender o comportamento do
rendimento das extracdes do lapachol, o que antes era prejudicado por alguns pontos
discrepantes nas triplicatas realizadas nas extracdes mensais. O Quadro 3 no Anexo
1 apresenta as triplicatas das extracdes 0 a 8, referentes ao periodo de novembro de
2021 a julho de 2022.

Os valores discrepantes das médias nas amostras retiradas estdo
apresentados no Quadro 1. O ponto 1 e 2 referente aos dois primeiros meses do
projeto sofreram desvios devido ao procedimento de extracdo, o qual foi corrigido ao
longo do projeto. No geral, algumas das variacdes do més 3 até o més 8, ocorreram
devido ao desconhecimento inicial sobre a a heterogeneidade presente nas partes do
tronco da arvore.

Nesse sentido, o Gréfico 2 A, B, C, D forneceram o valor do R e do coeficiente

angular da reta, que foi considerado a taxa de degradacao da amostra.
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Grafico 2: Regresséo linear. Em (A) amostras refrigeradas a vacuo, em (B) amostras temperatura
ambiente com vacuo, em (C) amostras refrigeradas sem vacuo, em (D) amostras temperatura ambiente
sem vacuo.
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Fonte: A autora.

O valor do R permitiu observar a linearidade dos resultados obtidos, que obteve
melhora apds desconsiderar os pontos discrepantes. A taxa de degradacdo das
amostras obtida através do coeficiente angular, permite observar que as amostras
com menor taxa de degradacao foram as melhores condic6es de armazenamento, ou
seja, a degradacéao ocorreu de forma mais lenta Quadro 2.

Com isso, a melhor condicédo de armazenamento foi das amostras refrigeradas
a vacuo, seguida das amostras em temperatura ambiente a vacuo, refrigeradas sem

Vacuo e temperatura ambiente sem vacuo.
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Quadro 2: Resultados da regresséo linear em cada tipo de amostra.

Amostras R Taxa de degradacgéo
Amostras refrigeradas a vacuo 0,93132 -0,04919
Amostras em temperatura ambiente com vacuo 0,85652 -0,04767
Amostras refrigeradas sem vacuo 0,92571 -0,02893
Amostras em temperatura ambiente sem vacuo 0,95725 -0,02716

Fonte: A autora.

Quando se trabalha com produtos naturais, especialmente a madeira precisa-
se levar em conta sua heterogeneidade (TURGILHO; LIMA; MENDES, 1996) e o
processo de homogeneizagéo da serragem diminui a discrepancia dos resultados. As
composi¢des quimicas, fisicas e anatdmicas da madeira podem diferir entre espécies
e também dentro de si mesma com a variacao da altura do tronco e entre o cerne e a
casca interna do tronco, isto ocorre principalmente devido a idade, fatores genéticos
e ambientais (TURGILHO, LIMA, MENDES, 1996).

Portanto, nas condi¢cdes basicas a amostra deve ser representativa do lote ou
da populacédo e também deve-se atentar aos caracteres morfologicos da planta, ou
ainda, se necessario, caracteres macro e microscopicos da madeira. Sugere-se
também que seja registrado dados da planta, como: localizacdo geografica,
caracteristicas silviculturais, condicbes ecoldgicas e edéficas, idade, data de corte,
tipo de amostragem, tipo de preparo de amostra para analise, condicfes e tempo de
armazenamento, dentre outros (PEDRAZZI et al., 2019).

As porcdes selecionadas de serragem devem ser homogeneizadas,
subdivididas em quatro partes e tomar um quarto, mistura-lo e repetir o processo
novamente até que seja reduzido a quantidade de amostra suficiente para os estudos
(PEDRAZZI et al., 2019). Para este estudo de extracdo do lapachol, deve-se atentar
ao ponto da arvore onde esta sendo retirada a serragem e a homogeneizacao da
mesma, pois interferem diretamente do resultado obtido.

O fato do rendimento estar abaixo do descrito em literatura de 1 a 7%, pode se
dar pelo fato de como as extracdes foram realizadas, por exemplo, em agitacédo
ocasional a mdo e um tempo curto da serragem na solucdo extratora. Entretanto,
Araujo (2019), obteve 7,23% de rendimento deixando as amostras por 5 horas em
solucdo extratora em mesa agitadora. Contudo, este fator ndo interferiu nas analises

do presente trabalho, visto que o intuito foi buscar por uma melhor condicédo de
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armazenamento da serragem para as pesquisas do grupo LOE e de outros que

trabalham com a substancia.

5. Consideragdes Finais

A obtencé&o do ipé-roxo, foi realizada pela Prefeitura do Campus, e a serragem
obtida em uma carpintaria da cidade de Pires do Rio-GO. Logo apds, foram
preparadas as amostras e iniciadas as extragcdes em triplicatas do lapachol. As
caracterizacdes UV-vis e FTIR, foram realizadas comprovando a presenca do
composto e sua pureza. Por fim, calculou-se a média de rendimento.

Pode ser observado o decaimento do rendimento na extragédo do lapachol com
o decorrer do tempo, entretanto as amostras embaladas a vacuo e armazenadas sob
refrigeracdo apresentaram menor taxa de degradacéo. Observou-se que quando se
deseja preservar o lapachol por mais tempo na serragem, as baixas temperaturas e 0
minimo de contato com oxigénio do ar séo fatores importantes nos resultados.

Com base nos estudos realizados a partir dos dados obtidos, foi constatado
gue o processo de obtencdo e armazenamento de serragem deve seguir alguns
critérios estabelecidos, tais como, saber a parte do tronco da arvore que esta sendo
utilizada e fazer a homogeneizacao de sua serragem permitindo que a analises dos
rendimentos obtenha, resultados mais precisos.

O trabalho em questéo traz informacdes que permitam ao pesquisador planejar
o0 intervalo de tempo entre a obtencéo da serragem até a extracdo dos compostos em
guestdo. Podendo entdo armazenar a serragem do cerne do Ipé seguindo parametros
de condicbes mais adequados. Tendo consequéncias que favorecam ndo sO a
logistica, como o meio ambiente, evitando o desperdicio de material obtido e a perda
por degradacdo do mesmo.

A realizacdo deste trabalho foi de extrema importancia para aprimorar 0s
conhecimentos de quimica no laboratério, principalmente por ter ocorrido em
momentos de pandemia em que ndo haviam aulas praticas. A experiéncia pratica
proporcionou maior experiéncia e nocdo do trabalho no laboratério e com isso, o
desejo de continuar aprimorando 0s conhecimentos na area de quimica na pos-

graduacao.
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7. Anexo: Resultados das triplicatas obtidos durante os oito meses de estudo.

Quadro 3: Resultados obtidos nas triplicatas, onde Ref = refrigeracdo, Amb = temperatura ambiente.

Més | amostra | Ref + vacuo Amb + vacuo Ref —vacuo Amb - véacuo
1 0,3150 0,3150 0,3150 0,3150
0 2 0,4520 0,4520 0,4520 0,4520
3 0,1139 0,1139 0,1139 0,1139
1 0,1501 0,0212 0,2090 0,1797
1 2 0,0619 0,2521 0,1779 0,2455
3 0,2112 0,1322 0,1623 0,0500
1 0,5608 0,3578 0,1867 0,1122
2 2 0,3139 0,325 0,2732 0,0674
3 0,2001 0,3311 0,1091 0,0763
1 0,3655 0,3053 0,2394 0,1878
3 2 0,4168 0,2053 0,3169 0,1068
3 0,3411 0,2305 0,2167 0,1742
1 0,1391 0,1532 0,1118 0,1026
4 2 0,3758 0,0955 0,2877 0,1388
3 0,4495 0,1261 0,2828 0,133
1 0,2580 0,2171 0,1416 0,1826
5 2 0,1551 0,2195 0,2303 0,0407
3 0,2188 0,1238 0,1362 0,0758
1 0,1665 0,153 0,0992 0,0259
6 2 0,0979 0,1166 0,1119 0,1032
3 0,049 0,1472 0,1323 0,0974
1 0,2183 0,0758 0,168 0,1039
7 2 0,1807 0,0713 0,1999 0,022
3 0,1567 0,0618 0,1274 0,0614
1 0,1099 0,1625 0,0910 0,0190
8 2 0,1284 0,0634 0,0701 0,0167
3 0,1193 0,1964 0,1045 0,0392
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