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as cotsas fracas do mundo para envergonhar as fortes. Deus escolheu as coisas
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fim de que ninguém se vanglorie na presenga de Deus.
(I Corintios 1:27-29)

Porque 0 SENHOR dd a sabedoria; da sua boca é que vem
o0 conhecimento e o entendimento.
(Provérbios 2:6)
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GOMES, A. C. Tecnologias Analitica e de Producdo Vegetal da Quixabeira (Sideroxylon
obtusifolium (Roem. e Schult.) Penn.). 2021. 228 fl. Tese (Doutorado em Produtos Naturais e
Sintéticos Bioativos) Universidade Federal da Paraiba, Centro de Ciéncias da Saude, Jodo
Pessoa-PB, 2021.

RESUMO GERAL: Sideroxylon obtusifolium (Roem & Schult.) T.D.Penn. ¢ considerada
como uma das plantas promissoras do futuro, em funcdo do seu elevado potencial medicinal,
entretanto, a extra¢ao inadequada da matéria prima para drogas vegetais tem comprometido sua
populagdo nos sistemas naturais, sendo necessario estudos que deem subsidio ao seu uso
sustentavel. Objetivou-se com este trabalho estudar as caracteristicas fisicas, quimicas e
biologicas de S. obtusifolium em diferentes condicdes ambientais e estagios de
desenvolvimento, visando a produc¢do de droga vegetal padronizada. Foi realizado o estudo
fenologico de 30 espécimes no Cariri Ocidental e Oriental da Paraiba e a producao vegetal desta
espécie. Foi avaliado a intensidade e sincronia das fenofases, caracterizagdo biométrica,
tratamentos pré germinativos, vigor e indice de qualidade de individuos. Os individuos jovens
foram avaliados em condi¢do integral e podada. As drogas vegetais foram avaliadas quanto ao
tamanho de particula da parte aérea e periderme do caule em diferentes ambientes, e estagio de
desenvolvimento dos individuos jovens por meio de diferentes técnicas analiticas, anélises
térmicas (TG e DTA), caracterizacdo morfoldgica das particulas e caracterizagdo fisica
farmacopeica. Foram desenvolvidos e validados, métodos para quantificagdo de taninos e
flavonoides em drogas vegetais de espécimes adultos de Sumé por espectrofotometria UV/Vis
e co-validados em drogas vegetais de espécimes adultos de Sdo Jodo do cariri e de jovens nos
extratos fluidos e secos nebulizados. A quantificagdo de taninos e flavonoides foram
correlacionados com os parametros ecologicos avaliados. Os espécimes de Sumé e Sao Jodo do
Cariri apresentam comportamento fenologicos diferentes, caracterizando-se por diferentes
respostas em relacdo a precipitacdo. Os eventos fenologicos reprodutivos de Sumé sdo
assincronicos e os de Sao Jodo do Cariri sincronicos. O indice de qualidade de Dickson dos
individuos jovens apresentou correlagdo positiva com os dados biométricos das sementes. As
drogas vegetais tamisadas com particulas 297-149 e 73-37 um mostraram diferentes energias
de ativacdo que permitiram a diferenciacao dos espécimes adultos de diferentes ambientes. A
entalpia diferenciou os individuos jovens em diferentes fases de desenvolvimento dos
espécimes adultos. A anélise morfoldgica demonstrou alta heterogeneidade na morfologia,
tamanho e distribui¢do das particulas tamisadas, evidenciando que a tecnologia atual de
producdo e separacdo granulométrica das drogas vegetais medicinais precisa ser aperfeicoada.
O método analitico desenvolvido e validado para quantifica¢do de taninos e flavonoides nas
drogas vegetais de Sumé ¢ seletivo, linear, preciso, exato e robusto. A validagdo parcial
demonstrou linearidade, precisdo e exatiddo nas amostras dos espécimes adultos de Sao Jodo
do Cariri e nos extratos fluido e seco nebulizado dos espécimes jovens. Os extratos da parte
aérea e periderme do caule apresentaram diferenca significativa para os teores de taninos e
flavonoides em relacdo ao tamanho de particula, diferentes ambientes de coleta e diferentes
estagios de desenvolvimento. Os dois primeiros componentes principais justificam mais de 98
% da variacao total do conjunto de dados avaliados. A massa e diametro de sementes, indice de
qualidade Dickson e frutificagdo contribuem como indicadores das concentra¢des de taninos e
flavonoides em todos os extratos avaliados. Os dados relatados para S. obtusifolium, ratificam
que o uso da periderme do caule deve ser substituido pelo cultivo de individuos jovens em
funcdo principalmente do elevado teor de flavonoides (89,54% a mais), contribuindo com a
sustentabilidade da espécie.

Palavras-chave: Fenologia, Producdo vegetal, Andlise térmica, Validagdo analitica, Taninos,
Flavonoides



GOMES, A.C. Analytical and Plant Production Technologies of Quixabeira (Sideroxylon
obtusifolium (Roem. and Schult.) Penn.). 2021. 228 fl. Thesis (Doctorate in Bioactive Natural

and Synthetic Products) Federal University of Paraiba, Health Sciences Center, Jodo Pessoa-
PB, 2021.

GENERAL ABSTRACT: Sideroxylon obtusifolium (Roem & Schult.)) T.D.Penn. is
considered as one of the promising plants for the future, due to its high medicinal potential;
however, the inadequate extraction of raw material for producing plant drugs has affected its
population in natural systems, requiring studies to support its sustainable use. Thus, this study
aimed to analyze the physical, chemical, and biological characteristics of S. obtusifolium under
different environmental conditions and development stages, aiming at the production of
standardized plant drugs. A phenological study was conducted with 30 specimens, analyzing
their production in the Western and Eastern Cariri microregions in Paraiba State, Brazil,
through the intensity and synchrony of the phenophases, biometric characterization, pre-
germinative treatments, vigor, and quality index of the specimens. Young specimens were
analyzed in full and pruned conditions. Plant drugs were assessed as for particle size from the
aerial part and stem periderm in different environments and development stages of young
specimens, using different analytical techniques, thermal analysis (TG and DTA),
morphological characterization of particles, and pharmacopeia physical characterization.
Methods for the quantification of tannins and flavonoids in plant drugs from adult specimens
from Sumé were developed and validated by UV/Vis spectrophotometry. These methods were
co-validated in plant drugs from adult and young specimens from Sao Jodo do Cariri, using
fluid and dry nebulized extracts. The quantification of tannins and flavonoids was correlated
with the evaluated ecological parameters. Specimens from Sumé and Sao Jodo do Cariri have
different phenological behavior, characterized by different responses to precipitation.
Asynchronous and synchronous reproductive phenological events were observed in specimens
from Sumé and Sdo Jodo do Cariri, respectively. The Dickson quality index of young
individuals showed a positive correlation with the biometric data of seeds. Plant drugs with
particles of 297-149 and 73-37 pum had different activation energies, which allowed the
distinction of adult specimens from different environments. Enthalpy differentiated young
individuals at different development stages in adult specimens. The morphological analysis
showed high heterogeneity in the morphology, size, and distribution of sieved particles,
demonstrating that the current technology of production and granulometric separation of
medicinal plant drugs needs to be improved. The analytical method developed and validated
for the quantification of tannins and flavonoids in plant drugs from Sumé is selective, linear,
precise, accurate, and robust. The partial validation demonstrated linearity, precision, and
accuracy in the samples from adult specimens and in fluid and dry nebulized extracts from
young specimens in Sao Jodo do Cariri. The extracts from the aerial part and stem peridermis
had significant differences for tannins and flavonoids regarding particle size, different
collection environments, and different development stages. The first two principal components
accounted for more than 98% of the total variation in the assessed dataset. Seed mass and
diameter, Dickson quality index, and fruiting contribute as indicators of tannin and flavonoid
concentrations in all analyzed extracts. The data recorded for S. obtusifolium confirms that the
use of stem periderm should be replaced by the cultivation of young individuals due mainly to
the high content of flavonoids (89.54% more), contributing to the species sustainability.

Keywords: Phenology, Plant production, Thermal analysis, Analytical validation, Tannins,
Flavonoids
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1. INTRODUCAO

O Brasil ¢ detentor da maior biodiversidade do planeta, tendo grande responsabilidade
na conservacao desse legado, o que envolve elevados investimentos financeiros, cientificos e
de desenvolvimento tecnologico (CORADIN; CAMILLO, 2018). Dentre os Biomas
Brasileiros, a Caatinga se destaca por ser exclusivamente brasileira, com potencial ecoldgico e
bioecondmico unico, sendo a utilizagdo sustentavel dos componentes da sua diversidade
biologica por meio de um modelo de desenvolvimento um grande desafio para o Brasil.

O uso sustentavel de plantas medicinais e da fitoterapia ¢ um ramo promissor para este
Pais, com possibilidades de grandes avangos econdmicos, sociais e ambientais. Medicamentos
a base de plantas movimentam, em termos globais, aproximadamente US$ 20 bilhdes de dolares
anuais, que correspondem de 5 a 7% do mercado e, apesar da exploragdo farmacologica da
biodiversidade brasileira ser ainda incipiente, a indlstria nacional contribui com cerca de 25%
do mercado mundial (CORADIN et al., 2018).

As plantas medicinais representam o tipo de tratamento mais acessivel para cerca de
80% da populagdo, principalmente entre os paises em desenvolvimento (MOREIRA et al.,
2010). Entretanto, pouco se conhece sobre a cadeia de processos que asseguram a eficicia e
seguranga no seu uso e de seus derivados, o que tem fragilizado o setor, sendo portanto, um dos
maiores entraves para o alavanque de fitocomplexos no Brasil. Melo et al. (2007) destaca a
importancia da necessidade do controle de qualidade de toda cadeia produtiva, ou seja, do
cultivo da droga vegetal at¢ o produto final. Sendo necessario a elucidacdo dos diferentes
processos e padronizacdes sobre o controle de drogas vegetais.

Relacionado ao potencial farmacologico, at¢ 2008 tinham sido estudadas 90 espécies do
Semiarido, das quais foram extraidos 536 extratos, sendo 58 promissores (GIULIETTI, 2008).
Esses niimeros veem se ampliando através de novos estudos (AGUIAR et al., 2012;
CAFFARO, 2014; AQUINO et al., 2016; VIEIRA et al., 2016). Entretanto, trata-se de uma
area ainda pouco conhecida para o vasto potencial de cada espécie presente nas caatingas.

Os estudos farmacoquimicos associados a botanica, capacidade suporte dos sistemas,
dindmica sazonal e fitotecnia de plantas medicinais da Caatinga sdo essenciais, pois apenas
através da associagdo destes conhecimentos € possivel a obtencao de extratos padronizados para
a producdo de fitofarmacos dentro dos principios da sustentabilidade e com controle de
qualidade estabelecido pela Agéncia de Vigilancia Sanitaria (ANVISA, 2017).

As diferentes fenofases das plantas influenciam significativamente nos teores de liberagdo
de principios ativos. Variagdes nos teores de fenolicos foram registradas e indicados como

possivel produto dos estidgios especificos da planta ou a caracteristicas ecoldgicas dos



25

ambientes em folhas de Tournefortia paniculata cham (MORAES et al., 2007), assim como, a
parametros edaficoclimaticos ao longo de um ano, incluindo a estagdo chuvosa e estagao seca
em Stryphnodendron adstringens (Mart.) Coville e Stryphnodendron polyphyllum (Mart.)
Coville (JACOBSON et al., 2005). Entretanto, ndo existe critérios que relacionem as
caracteristicas especificas dos vegetais em geral, com os metabdlitos secundarios para indicar
o estadio ideal da coleta. Neste sentido, a quantificagdo destes compostos, assim como seu
comportamento durante as fenofases ¢ de grande importancia para agregagao de conhecimento
dos aspectos de producao e comercializagao de drogas vegetais (BORGES, 2013).

A familia Sapotaceae tem apresentado espécies com atividade antibacteriana, antifiingica,
antiviral, antitumoral, anti-helmintica, analgésica, antipirética e antinflamatdria, estrogénica,
antiespasmolitica, anticonvulsivante, depressora do SNC e anti-hiperglicémica
(MONTENEGRO et al., 2006; SILVA et al., 2009; SANTOS et al., 2015;). Sideroxylon
obtusifoliun (Roem. e Schult.) (Sapotaceaea) apresenta ampla distribuicdo na caatinga e ¢
detentora de diversos registros no que se refere a sua importancia ecoldgica e farmacolégica,
registrada através de estudos ecoldgicos, etnobotanicos, farmacologicos e fitoquimicos (MAIA,
2004; ALBUQUERQUE; HANAZAKI, 2006; AQUINO et al., 2016; AQUINO et al., 2020).

O uso supressor de S. obtusifolium em funcdo da retirada de cascas para finalidade
medicinal por comunidades tradicionais (MARQUES et al., 2010) a tem colocado em situacao
de vulnerabilidade no que se refere a sua conservagdao no Semiarido paraibano. Esta espécie
caracteriza-se como climax e com diversos registros de dificuldades nos seus aspectos
fitotécnicos. Nao existe estudos da caracteriza¢do de drogas vegetais de S. obtusifolium quanto
a variabilidade de espécimes, ambientes e estadio de desenvolvimento, se fazendo necessario o
uso de técnicas e métodos confidveis que caracterize esta espécie quanto a estes aspectos.

Os estudos fenologicos sdo considerados como um dos melhores pardmetros para
caracterizagdo de ecossistemas (NEVES et al., 2010), dando suporte a produgdo vegetal que ¢
base para reintegracdo de espécies aos sistemas naturais € ao cultivo para uso sustentavel.
Andlises térmicas tem sido amplamente utilizado para caracterizacao de drogas vegetais, sendo
de grande importancia no controle de qualidade de drogas e extratos, assim como técnicas
espectofotdmétricas validadas para quantificagdo de marcadores quimicos (WENDLANDT,
1986; CUINICA; MACEDO, 2018; GUIMARAES et al., 2018).

Objetivou-se estudar as caracteristicas fisicas, quimicas e bioldgicas de S. obtusifolium
por diferentes técnicas nas suas diferentes fases de desenvolvimento e variabilidade espacial,
visando a producdo de droga vegetal padronizada e as suas possiveis correlagdes com

parametros ecoldgicos.
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1. Caatinga no contexto ambiental e medicinal do Semiarido brasileiro

A regido Semiarida brasileira ¢ definida e traduzida pelas peculiaridades e
heterogeneidade das condigdes naturais como o clima, solo, topografia e vegetacdo. Segundo
Mendes (1986), o trago mais marcante dessa regido ¢ o clima, principalmente pela existéncia
de um regime pluviométrico que delimita duas estacdes bem distintas: uma curta estagado
chuvosa de 3 a 5 meses, denominada de inverno e uma longa estacao seca, chamada de verao,
com duragdo de 7 a 9 meses.

De acordo com Prado (2003), a regido Semidrida ¢ caracterizada por apresentar um clima
com sistema de chuvas extremamente irregular no tempo e no espaco, com variacdo média de
desvio de 20% a até mais de 50%. Dentre as regides Semidridas do mundo, o Semiarido
brasileiro ¢ um dos que detém o maior indice pluviométrico. Esta regido ¢ caracterizada pela
pluviosidade média entre 300 e 800 mm/ano, temperaturas médias de 23 a 39° C, altas taxas de
radiacdo solar, com forte evaporagdo potencial (mais de 2.000 mm/ano) e baixa umidade
relativa (CARITAS BRASILEIRO, 2002; GANEM, 2017). Deste modo, tem-se que o
conhecimento do sincronismo e da amplitude das chuvas vem a ser fundamental para o estudo
da dindmica do ecossistema. Segundo Ricardo et al. (2018) a geografia e flora do Semidrido
sdo contrastantes, ocorrendo na mesma latitude, ambientes de elevada umidade com hegemonia
de florestas tropicais perenifdlias e com florestas caducifélias e sub caducifdlias.

De acordo com o novo levantamento do MMA (2017), a Caatinga ocupa 12% do
territorio nacional com extensdo original de 826.441 km?, sendo que em 2011, 45,82% da 4rea
total ja tinha sido desmatada. Este Bioma ¢ considerado exclusivamente brasileiro € o mais
biodiverso do mundo dentre os biomas das regides Semiaridas. Entretanto, ¢ o ecossistema
menos conhecido da América do Sul, tendo em vista, o pequeno niimero de pesquisas realizadas
no mesmo, decorrente da sua desvalorizagdo. De acordo com ultimo levantamento realizado
pelo ministério do meio ambiente foram registradas 4.508 espécies de plantas, 153 de
mamiferos, 510 de aves, 107 de répteis, 49 de anfibios e 185 de peixes. Os levantamentos
floristicos apontam grande niimero de endemismos. Somente entre as plantas herbaceas,
registraram-se 18 géneros e 318 espécies endémicas, e entre as cactaceas, 41 espécies
endémicas MMA (2016). Considerando as plantas vasculares, foram registradas 4.746 espécies
quase que exclusivamente de angiospermas, que compreendem 173 familias, 1.225 géneros e
4.746 espécies, das quais 913 sdo endémicas (FLORA DO BRASIL, 2017).

A extensao da Caatinga, a torna uma regido estratégica no processo de mudancas globais,

sendo assim, dentre outros motivos, reconhecida como uma das 37 grandes regides naturais do
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planeta (AGUIAR et al., 2002). Para Alves, Araujo e Nascimento (2009), os aspectos
climatoldgicos tornam a Caatinga uma formagdo complexa do ponto de vista espacial, onde sua
fisionomia varia bastante dentro do Semiarido brasileiro, tornando dificil de enquadra-la numa
classificagdo universal. O mesmo autor afirma que na Paraiba dentro das trés regides climaticas
(a fachada atlantica tropical aliseana e imida, a superficie do planalto da Borborema, onde se
situam os Cariris, com seu clima semiarido acentuado e o Sertdo, também localizado na faixa
Semiarida), as espécies da Caatinga aparecem em comunidade-tipo, variando de agreste (zona
de transi¢ao) ao sertao.

Segundo Alves (2007), as variagdes climaticas dentro das microrregides do Semiarido
contribuem para a formacao de 12 diferentes tipos de caatingas, que chamam a atengao pelos
exemplos fascinantes de adaptacdes as faixas Semidridas. Esse fato ¢ atribuido por Alves,
Araujo e Nascimento (2009), como uma explicagdo parcial da grande diversidade de espécies
vegetais. Conforme Tabarelli e Silva (2003), as caatingas sdo caracterizadas pela formacao de
florestas secas, vegetagdo arbustiva (savanas estépicas e enclaves de florestas umidas, montanas
e cerrados.

A falta de conhecimento dos aspectos naturais e potenciais dessa regido tem gerado uma
série de consequéncias e problemas, os quais teem reduzido significativamente a biodiversidade
e dificultado a existéncia da vida, inclusive a humana, nesta regido. Para Maia (2004), os poucos
conhecimentos a cerca desse Bioma, ndo € motivo para auséncia de agdes para sua conservacao
e restauracgao.

Por muito tempo a Caatinga foi negligenciada como uma regido ndo prioritaria para
conservagao. O uso inadequado e a exploracao predatoria dos recursos naturais levaram a regiao
ao segundo lugar entre os biomas brasileiros mais alterados pela atividade humana, onde 52%
do bioma sofre com problemas de degradacdo (ICMBIO, 2016). Dentre outras atividades
responsaveis pela supressdo dos recursos naturais da caatinga como extragdo de madeira,
criacdo extensiva de animais encontra-se a retirada de cascas de espécies medicinais que ¢ em
sua maioria realizada de forma inadequada, comprometendo os sistemas condutores da seiva,
afetando o desenvolvimento e longevidade da planta (AGRA et al., 2007; SANTOS et al.,
2012).

Dentre alternativas para conservagdo dos recursos naturais e geracao de renda nesse
sistema, Oliveira et al. (2009) cita a etnobotanica praticada de forma sustentdvel como uma
alternativa viavel, tendo em vista que esta encontra-se inserida em um cenario de diversidade
cultural e bioldgica, onde plantas medicinais com interesse de mercado apresentam grandes

potenciais na geracao de renda em comunidades, favorecendo assim sustentabilidade ambiental.
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Pesquisas que validem cientificamente o conhecimento etnobotanico sdo promissoras
para a gera¢do de produtos de origem natural, os quais associados ao uso sustentavel dos
recursos naturais da caatinga podem contribuir significativamente para a conservagao ambiental
e o desenvolvimento social e economico no Semiarido brasileiro. Durante muito tempo, as
questdes ambientais peculiares ao Semidrido brasileiro foram associadas a problematica do
indice de desenvolvimento humano, entretanto essa visdo vem sendo mudada e atualmente,
onde a seca nao ¢ mais vista como problema ambiental. No documento referente a COP-3, os
problemas do semiarido foram associados ao processo de desertificagdo que implica a utilizagao
inadequada das reservas naturais. Entretanto sdo incluidas caracteristicas climaticas associadas
ao bioma caracteristico a regido. Neste momento ¢ salientada, sobretudo, sua diversidade
bioldgica (TEIXEIRA, 2016).

Cerca de 90% do territorio paraibano apresenta risco de desertificacdo. As areas mais
degradadas, desertificadas e/ou mais suscetiveis a desertificacdo tém como principais fatores
antropicos o desmatamento excessivo, o superpastoreio, o uso inadequado do solo e praticas de
mineragao (PARAiBA, 2011; OLIVEIRA; SELVA, 2019; ALBUQUERQUE et al., 2020). O
quadro delineado evidencia a urgéncia de pesquisas embasadas no tripé da sustentabilidade,
que proporcione subsidio a conservacao e recuperagdo de ecossistemas no bioma Caatinga,
objetivando a sustentabilidade dos recursos naturais e o desenvolvimento sustentavel regional.

Segundo o The Nature Conservancy, a Caatinga €, possivelmente, o bioma brasileiro
mais ameagado e j& transformado pela a¢cdo humana (VELLOSO et al., 2002). Mesmo com
elevado nivel de ameaca, apenas 3,56% de sua area estd dentro de Unidades de Conservagao
federais e, destes, apenas 0,87% em unidades de uso indireto (parques nacionais, reservas
biologicas e estagdes ecoldgicas) que, até o presente, contabilizam 16 unidades federais e sete
estaduais. O Livro Vermelho da Fauna Brasileira Ameacada de Extingdo, de 2016, aponta 136
espécies ameacgadas na Caatinga, dentre as quais 46 endémicas (ICMBio, 2016),

O potencial medicinal da Caatinga ja era evidenciado desde os primordios de sua
exploracdo, através do uso tradicional. Conforme Drumond, et al. (2000), muitas espécies sao
reconhecidas como medicamentosas de uso popular, sendo vendidas as folhas, cascas e raizes,
em calcadas e ruas das principais cidades, bem como mercados e feiras livres. Entre elas,
destacam-se algumas com propriedades medicinais comprovadas cientificamente como aroeira
(anti-inflamatorio e cicatrizante local), juazeiro (detergente natural e anticdrie), morord
(hipoglicemiante), cumaru (broncodilatador e antiinflamatorio), pau d’arco (anti-inflamatorio)
que sdo exploradas de forma extrativista pela populagdo local. Estas, a exemplo de outras

espécies lenhosas sdo afetadas pela pratica do “anelamento” da casca, atingindo o tecido
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cambial, levando as plantas a morte. Esta forma de exploragdo tem levado a uma rapida
diminui¢ao das populacdes naturais destas espécies vegetais, podendo leva-las ao status de
ameacadas de extingao.

O projeto do MMA, de identificacao e divulgagdo de espécies da flora brasileira com
potencial econdmico, langado em 2004, apontou 129 espécies de interesse para a producao
apicola, forrageira, frutifera, madeireira, medicinal, de 6leos e ceras, ornamental e de fibras. O
Ministério do Trabalho e Emprego e o Projeto GEF Caatinga encontraram 508 comunidades ou
empreendimentos com atividades relativas ao manejo florestal, em 250 Municipios (PAREYN,
2010). Entretanto, apesar de quase duas décadas terem se passado sdo poucos os investimentos
e consequentemente existem poucos produtos no mercado onde a base seja matéria prima de
recursos da caatinga.

A utilizacdo dos recursos florestais da Caatinga ¢ fundamental, para a sobrevivéncia
econdmica e social das populacdes locais a partir da pratica de um manejo adequado. As
espécies presentes na Caatinga apresentam-se geralmente com uma multiplicidade de usos e
com importantes atributos na conservacao da biodiversidade, pois a escassez de informagdes
sobre espécies florestais nativas para usos multiplos nas propriedades rurais, assim como a
auséncia de difusdo dos conhecimentos existentes, faz com que esséncias valiosas sejam
subutilizadas (BAGGIO, 1988).

Na analise de plantas medicinais do Nordeste com potencial para bioprospecgao Cartaxo
et al. (2010) registraram um total de 119 espécies associadas a 92 problemas de saude. 19
espécies apresentaram grande versatilidade de uso. As propriedades terapéuticas foram
agrupadas em 16 categorias de sistemas corporais. Essas categorias de agrupamento incluiram
doencas de pele e doencas do tecido subcutaneo; disturbios do sistema sensorial (ouvidos);
disturbios respiratorios; e ferimentos, envenenamento e outros sintomas externos.

Na Caatinga, foi implementado hd mais de trinta anos, o projeto Farmacias Vivas, criado
pela Universidade Federal do Ceara objetivando promover a assisténcia social farmacéutica as
comunidades, com énfase nos cuidados primarios em satde. Diversas espécies medicinais
foram incorporadas nesse projeto. Atualmente o projeto encontra-se disseminado por todo o
Brasil e, em 2010, a Portaria n° 886/GM/ MS, de 20 de abril de 2010, instituiu a Farmacia Viva
no ambito do Sistema Unico de Saade (SUS) (BRASIL, 2010), convertida nos Art. 570 ¢ 571
da Portaria de Consolidagdo GM/MS n° 05 de 28 de setembro de 2017 (BRASIL, 2017) e
regulamentado pela RDC Anvisa n° 18 de 03 de abril de 2013 (ANVISA, 2013).

A Politica e Programa Nacional de Plantas Medicinais e Fitoterapicos - PPNPMF

(Decreto n°® 5.813) foi criada para ampliar o alcance das plantas medicinais no sistema de saude
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brasileiro e assegurar o seu uso e de seus derivados, cujas agdes foram detalhadas no ambito do
Programa Nacional de Plantas Medicinais e Fitoterapicos (Portaria Interministerial n°
2.960/2008). Em 2009, foi publicada a Relagao Nacional de Plantas Medicinais de Interesse ao
SUS - Renisus, englobando, entre as 71 espécies selecionadas, 30 espécies nativas do Brasil, de
uso expressivo na medicina popular e com propriedades medicinais validadas em estudos
fitoquimicos e farmacologicos (BRASIL, 2018). Das 30 espécies nativas do Brasil,
pouquissimas sao lenhosas de ocorréncia na caatinga.

O uso das plantas nativas na regido Nordeste ¢ muito diverso e existem inumeros
trabalhos na literatura focando diferentes tipos de produtos fornecidos pelas mesmas, no
entanto, poucas possibilidades de uso tem sido exploradas, especialmente em relagdo as plantas
da Caatinga, considerando-se que plantas de regides de maior indice de aridez tendem a uma
maior producdo de compostos secundarios do que aquelas de regides mais umidas (QUEIROZ,
etal., 2018).

Desde a ultima década a implementacao de diversas acdes e projetos de valorizagdo da
biodiversidade nativa, a exemplo da iniciativa “Plantas para o Futuro” que objetiva
compartilhar informacdes sobre espécies da biodiversidade nativa com valor econdmico atual
ou potencial tem contribuido para avangos na gera¢do de conhecimento, conservaciao e
valorizacdo da Caatinga e do Brasil. De acordo com Coradin e Camillo (2018) o avango desses
objetivos levara o Pais a diversificacao das espécies em cultivo, o fortalecimento das cadeias
de producdo e a garantia de que as espécies bem como os produtos delas derivados, alcancarao
os mercados. A evolucdo desse processo criard, maior sensibilidade junto a sociedade para as

novas possibilidades de uso da biodiversidade regional.

2. Desafios na Tecnologia de processos e produtos de plantas medicinais nativas

Portador da maior biodiversidade do planeta e por enfrentar cotidianamente os desafios
de conservar este patrimonio, o Brasil tem também grande responsabilidade na conservagao
desse legado, o que envolve elevados investimentos, ndo apenas em termos cientificos e de
desenvolvimento tecnoldgico, mas também financeiros (CORADIN; CAMILLO, 2018). Um
dos primeiros e grandes desafios esta relacionado ao acesso a essa biodiversidade; o segundo
se refere a sua preservacao, em grande parte ainda desconhecida e o terceiro, € mais complexo,
¢ idealizar um modelo de desenvolvimento que assegure a utilizacdo sustentdvel dos

componentes da diversidade bioloégica como um todo (LEMOS, 1997).
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O avanco no caminho do uso sustentdvel das espécies nativas de valor econdmico e
social levara o pais a diversificacdo das espécies em cultivo, o fortalecimento das cadeias de
producao e a garantia de que as priorizadas, bem como os produtos delas derivados, alcangarao
os mercados. A evolucdo desse processo criara, certamente, maior sensibilidade junto a
sociedade para as novas possibilidades de uso da biodiversidade local e regional, tanto do ponto
de vista alimenticio quanto aromatico, medicinal, ornamental, entre outros.

O Brasil destaca-se no grupo de dezessete paises megadiversos do mundo, apresentando
a segunda maior quantidade de espécies endémicas catalogadas globalmente participando com
13% em valores absolutos. Apesar do potencial, o mercado estimado de fitoterapicos nacional
¢ de R$ 1 bilhdo, o que representa menos de 2% do mercado farmacéutico. A industria brasileira
de fitoterapicos ¢ composta de aproximadamente 119 empresas com registro de produtos na
Anvisa (BNDES, 2015).

A identificacdo de nichos prioritarios em termos de plataformas tecnologicas, classes
terapéuticas e de produtos especificos devem estar em consonancia da politica nacional de
satide e da dinadmica produtiva tecnologica da industria de base quimica e biotecnologica em
satde (BNDES, 2016). De acordo com Vasconcelos (2019) dentre as limitagdes da industria
farmoquimica, foram destacados dificuldade de adequagdo para captagdo de recursos;
dificuldade de relacionamento com universidades; existéncia de empresas sem certificacao
(nacional ou internacional); insuficiéncia de profissionais com experiéncia no setor
farmoquimico e limitag¢do de escala de produgao.

De acordo com Guilhermino et al. (2010) ndo mais que 1% das espécies brasileira foi
objeto de pesquisas quanto ao seu potencial uso bioecondmico. Esse quadro desfavoravel vem
configurando na area de fitoterapicos um panorama semelhante ao que ja ocorre no mercado de
produtos farmacéuticos em geral, com enorme dependéncia da importacdo de drogas e alto
custo para as empresas e consumidores.

Os medicamentos a base de plantas movimentam, em termos globais, aproximadamente
USS$ 20 bilhdes de dodlares anuais, que correspondem de 5 a 7% do mercado e, apesar da
exploragdo farmacoldgica da biodiversidade brasileira ser ainda incipiente, a indtstria nacional
contribui com, pelo menos, 25% do mercado mundial (CORADIN et al., 2018). Em relagdo aos
medicamentos fitoterapicos registrados no pais, Hasenclever ef al. (2017) relataram a existéncia
de 762 registros na lista de plantas medicinais e de fitoterapicos da Agéncia Nacional de
Vigilancia Sanitaria (Anvisa), detidos por 166 empresas. Entretanto, desse total, havia apenas
212 produtos com os registros validos. Esses mesmos autores consideram que os principais

desafios para a produgdo de fitoterapicos no Brasil sdo, no &mbito da pesquisa, a desmistificagao
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da lei de acesso ao patrimdnio genético e, no ambito da producdo, a harmonizacdo da lei em
toda a cadeia produtiva da industria de plantas medicinais e fitoterapicos. H4 também uma
morosidade na implantagdao das politicas publicas voltadas a industria, o que mostra um
retrocesso nos ultimos anos, tanto das atividades produtivas com fitoterapicos quanto das
atividades de pesquisa com plantas medicinais.

O uso de plantas medicinais tem uma longa historia em todo o mundo, sendo os preparos
fitoterapicos, bem como extratos, encontrados nas farmacopeias de varios paises
(CAVALCANTI et al., 2014). Para as plantas medicinais que nao constam nos codigos oficiais,
sdo indicados a realizagdo de estudos que estabelecam parametros que garantam sua qualidade,
de acordo com principios técnicos e cientificos, de modo a garantir o controle de qualidade dos
medicamentos considerando consisténcia, seguranca e eficacia (BRAZ et al., 2012).

Diversos fatores como temperatura, exposi¢ao a luz, disponibilidade de agua, nutrientes,
periodo e horario de coleta, método de coleta, secagem, embalagem, armazenamento e
transporte da matéria-prima, idade e parte da planta coletada podem afetar a qualidade dos
fitoterapicos (CALIXTO, 2000). Por isso ¢ de extrema importancia que a matéria prima possua
padrao de qualidade consistente e reproduzivel.

Na Caatinga os fatores agronomicos para plantas medicinais que atualmente ¢ de base
extrativista sd3o muito mais complexos, devido as variabilidades climaticas no tempo e no
espaco, dificultando demasiadamente a padronizagdo e validacdo da matéria prima para
formulagdo de produtos confiaveis.

Um dos principais desafios a ser vencido pelos grupos de pesquisa e inovacdo
tecnologica consiste na busca de tecnologias adaptadas aos pequenos agricultores e extrativistas
na regido Nordeste que simultaneamente gere renda e contribua para a conservagdo da flora
nativa por meio da perpetuacdo das espécies no tempo e no espago, para atender as necessidades
das futuras geragdes. Dentre acdes do governo brasileiro a Iniciativa Plantas para o Futuro,
busca fornecer subsidios para melhorar as condigdes de vida da sociedade nordestina, por meio
do aproveitamento racional e equilibrado da flora. Esse tipo de acdo ¢ fundamental para a
ampliacdo do conhecimento sobre a biodiversidade, bem como ao planejamento de acdes de
conservagao e extrativismo vegetal sustentavel.

O extrativismo de Amburana cearenses (Allemao) A.C.Sm. Myracrodruon urundeuva
Allemao e Sideroxylon obtusifolium (Roem. & Schult.) T.D.Penn. para fins medicinais no Cariri
Paraibano, causou sérios impactos nas populagdes dessas espécies sendo necessario a derrubada
de 8 a 15 arvores por més para aquisi¢ao de uma renda de R$200,00 mensal. A pratica ilegal e

informal, sem conhecimento da legislagao contribuiu para o processo de desertificacdo do Cariri
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Paraibano, sendo a conservagao por meio do manejo da vegetagdo, de forma socialmente justa,
um grande desafio, sendo urgente a elaboragao e implantagdo de plano de manejo e conservagao
in situ dessas espécies (MARQUES et al., 2010).

De acordo com Ganem (2017) existe pouca integragao entre as diversas iniciativas em
desenvolvimento e ndo existe uma politica definida para a geragdo de conhecimento sobre
cultivo, manejo, uso e beneficiamento das plantas nativas. A estruturacdo das cadeias
produtivas € precaria, fragilizando o potencial do setor. Pareyn (2010) sintetiza as principais
lacunas detectadas no Nordeste:

» falta de conhecimento do potencial de oferta (area geografica, abundancia e dominancia,
produtividade) das espécies prioritarias;

» inexisténcia de técnicas de manejo de populacdes naturais das espécies nativas
prioritarias visando a produgado sustentavel de matéria-prima para os empreendimentos
empresariais e de economia solidaria;

» inexisténcia de sistemas de reproducdo e cultivo das plantas nativas em escala,
adequados para pequenos, médios e grandes produtores;

» auséncia de sistemas aperfeicoados de beneficiamento, visando a otimizacdo dos

rendimentos e a rentabilidade.

O uso sustentdvel de plantas nativas por meio de cultivo de xeréfilas da Caatinga ¢ um
grande desafio devido a falta de conhecimento de técnicas de producdo vegetal dessas espécies
e de seus condicionantes em campo. Associado a isso, tem-se a padronizacdo do manejo
especifico para plantas medicinais (ANVISA, 2013). Estudos isolados para as espécies
fornecem conhecimentos preliminares, entretanto, € necessario a associacao de todas as técnicas
que englobam a cadeia produtiva para padronizac¢io das drogas vegetais como um todo, sendo

finalmente possivel fornecer as industrias lotes de drogas vegetais padronizados e de qualidade.

3. Sideroxylon obtusifolium (Roemer & Schultes) T. D. Penn.: Marcadores ecolégicos e
farmacologicos

Sideroxylon obtusifolium (Roemer & Schultes) T. D. Penn. pertence a familia
Sapotaceae, ¢ conhecida popularmente como quixabeira, sapotiaba, sacutiaba, coronilha, coca,
magaranduba-da-praia, miri e rompe-gibdo. E uma arvore caducifolia ou semidecidua,
espinescente, de 7-8 m de altura, dotada de copa densa e baixa, com folhas simples, cartaceas,

glabras e brilhantes na face superior. Apresenta inflorescéncias em fasciculos axilares, com 2-
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20 flores esbranquigadas, perfumadas e discretas. Possui frutos do tipo drupa, lisos, com polpa
suculenta de sabor doce (LORENZI et al., 2006).

S. obtusifolium apresenta ampla distribui¢ao geografica, com ocorréncia nos dominios
fitogeograficos da Caatinga, Cerrado, Mata Atlantica e Pantanal, com registros confirmados em
Tocantins, Alagoas, Bahia, Ceard, Maranhdo, Paraiba, Pernambuco, Piaui, Rio Grande do
Norte, Sergipe, Distrito Federal, Goids, Mato Grosso do Sul, Mato Grosso, Espirito Santo,
Minas Gerais, Rio de Janeiro, Sdo Paulo, Parana, Rio Grande do Sul, Santa Catarina
(CARNEIRO et al., 2015). Na Caatinga Rodal e Nascimento (2002) e Lacerda et al. (2010) a
destaca dentre as espécies que tem preferéncia por ambientes mais umidos. Lorenzi (2002)
acrescenta ainda a maior ocorréncia desta espécie em solos argilosos e ricos em calcio.

Devido a ampla distribuicao de S. obtusifolium os periodos de floragdo e frutificacao
sdo variaveis de acordo com o ambiente. Segundo Kiill et al. (2014) as diferencas no
comportamento fenolodgico, na biologia floral e nos agentes polinizadores indicam as variaveis
climaticas como um dos diversos fatores capazes de influenciar essa relacao.

Esta espécie apresenta diversos potenciais alocados nas suas cascas madeira, folhas,
caule e frutos, sendo bastante utilizada por diversas populacdes tradicionais do Semiarido, as
quais a utilizam para fins medicinais, energéticos, tecnologicos, constru¢do, alimento e
forragem (ALBUQUERQUE; ANDRADE 2002; ALBUQUERQUE 2006).

A quixabeira possui madeira pesada, dura, de textura fina, porém fécil de trabalhar. E
utilizada localmente em carpintaria e artesanato. Os frutos, conhecidos como quixabas, sdo
comestiveis e avidamente procurados por passaros e outros animais silvestres (LORENZI,
1998). Esta espécie pode ser utilizada para arborizacdo (DANTAS; SOUZA, 2008) e na
recuperagao de mata ciliar (FERRAZ et al., 2006; RIBEIRO-FILHO et al., 2009).

Tem sido registrado na medicina popular as diversas aplicagdes de S. obtusifolium,
destacando-se o potencial analgésico, adstringente, tonico, anti-inflamatério e antidiabético. A
parte mais utilizada para estes fins tem sido as cascas (BRAGA, 1976; LORENZI, 2002; AGRA
et al., 2007; MARQUES, 2008).

Marques (2008) relata que com a comercializagdo desta espécie nos municipios de
Boqueirdo e Cabaceiras, localizados no Cariri paraibano, tem-se extraido uma quantidade de
cascas, que estd causando sérios danos a populagdo vegetal, principalmente a comunidade
jovem, por apresentar maior eficacia medicinal, sendo necessario estudos ecologicos do
impacto negativo em detrimento da extra¢do insustentavel das cascas, e de estratégias de
manejo que subsidiem a extragdo sustentavel de S. obtusifolium, bem como a recolonizagdo

através do replantio desta espécie.
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Relacionado ainda ao potencial farmacologico de S. obtusifolium, autores como Aradjo
Neto et al. (2010) e Leite et al. (2015), teem demonstrado em seus trabalhos que o extrato
etanolico bruto desta espécie apresenta agdes antinociceptivas, anti-inflamatoria tdpica,
antioxidante ¢ cicatrizante, e acdo moduladora da atividade antibacteriana no extrato hexanico.
S. obtusifolium se mostrou eficaz como captador de radicais livres, inibidor de danos no DNA
e peroxidacdo de lipidios, sugerindo que esta atividade antioxidante pode desempenhar um
papel na atividade anti-inflamatéria (DESMARCHELIER et al., 1999). A quantidade de
flavonoides nas cascas desta espécie demonstrou agdo anti-inflamatoria topica em lesdes de
pele em ratos, assim como atividade antioxidante (LEITE et al., 2015).

Além da atividade anti-inflamatoria Aratjo-Neto et al. (2010) registrou atividade
antinociceptiva na administracao oral do extrato etandlico em cobaias. O extrato etandlico
(70%) das folhas de S. obtusifolium em fragdes metanodlica, hexanica e acetato de etila
apresentaram resultados satisfatorios na inibigdo fingica de espécies de Candida ssp.
(SILVA et al., 2017).

O extrato metanolico das folhas de S. obtusifolium, demonstraram ter agdo moduladora
da atividade antibacteriana, possivel atividade antioxidante e anti-inflamatoria (AQUINO et al.,
2016). Os flavonoides também inibem a produg¢do de metaloproteinase-9 em queratindcitos
humano durante o processo de cicatrizacao de feridas (MAJTAN et al., 2013). Essas agoes
anti-inflamatodrias se devem, ao menos em parte, aos efeitos de seus constituintes, taninos e
flavonoides (LEITE et al., 2015).

Aquino et al. (2019) descobriram que a propriedade de cicatrizagdo de feridas com o
uso de N-metil- (2S, 4R) -trans-4-hidroxi-L-Prolina de S. obtusifolium esta relacionada as suas
acoes anti-inflamatorias e antioxidantes. Uma fragdo enriquecida com essa substancia protegeu
o hipocampo de Lesdo intracerebroventricular Induzida por Pilocarpina associada ao status
epiléptico em camundongos (AQUINO et al., 2020), sendo a atividade anticonvulsante
resultado da a¢do anti-inflamatorias e antioxidantes (AQUINO et al., 2019).

Em fun¢do do potencial medicinal com comprovagdo no etnoconhecimento e estudos
pré-clinicos, estudos de controle de qualidade envolvendo a padronizagdo de extratos de S.
obtusifolium também teem sido desenvolvidos. Correia et al. (2016) concluiram através da
caracterizacdo da droga vegetal de S. obtusifolium por meio do tamanho volumétrico da
particula, caracterizacao térmica por analise térmica diferencial e analise termogravimétrica, e
por meio da identificagdo cromatografica usando pir6lise acoplada a cromatografia de massas,
que a perda de calor por decomposi¢cdo térmica permite a distingdo entre amostras, sendo

possivel especificar cada amostra considerando a energia liberada. Os resultados destes autores
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evidenciaram também a importancia do controle de qualidade do fitoterapico incluindo a

distribui¢cdo do tamanho da particula do pé da droga vegetal.

4. Caracterizacao ecologica de Sideroxylon obtusifolium como Base a producio de mudas
e de drogas vegetais padronizadas

O aumento do interesse de pesquisadores e empresas farmacéuticas por plantas
medicinais tem aumentado cada vez mais, objetivando entender melhor a composi¢ao quimica
dessas plantas, e assegurar ndo s6 a eficacia, mas também a seguranga do seu uso. Para isso se
faz necessario entender o metabolismo dessas espécies vegetais ao longo das fases do seu ciclo
de vida, que estdo em constante mudangas.

Um dos pontos chaves para identificagdo ¢ compreensdo do metabolismo dos vegetais
apos a sua identificacdo botanica ¢ o estudo das fenofases e maturagdo fisioldgica, por
compreenderem as mudangas e transformagdes externadas que ocorrem no interior das plantas,
as quais podem resultar consequentemente em composigdes quimicas diferenciadas durante a
elaboracdo de extratos para fins medicinais, os quais sdo desejados como material de qualidade
conforme uma série de requisitos da Organizagdo Mundial de Saude (WORLD HEALTH
ORGANIZATION, 1998), devendo passar por um processo de avaliag¢do, regulacdo e registro
(WORLD HEALTH ORGANIZATION, 2000).

De acordo com Tistaert, Dejaegher e Heyden (2011) uma ampla variabilidade nos
constituintes ativos das plantas podem colocar a satude e seguranga do paciente em risco, sendo
extremamente necessario o controle de qualidade para ndo apenas garantir a composi¢ao
quimica presente nos extratos, mas a seguranga do seu uso.

A fenologia é conceituada como o estudo da frequéncia, intensidade e sincronismo dos
eventos do ciclo de vida, das causas de sua ocorréncia com relagdo as forgas seletivas bioticas
e abidticas, bem como da interrelagdo entre as fases caracterizadas por esses eventos, em uma
ou diferentes espécies. A fenologia ¢ reconhecida, ja ha algum tempo, como uma das mais
importantes linhas da pesquisa ecoldgica, sendo considerada como um dos melhores parametros
para caracterizagao de ecossistemas (LIETH 1974; NEVES et al., 2010).

O conhecimento da fenologia ¢ baseado nas observagdes dos estadios de
desenvolvimento (fenofases), como por exemplo, a germinacdo das sementes, emergéncia das
gemas, desenvolvimento das folhas, floracdo, frutificacdo, descoloragdo das folhas e a

senescéncia. Esse conhecimento pode ser aplicado em varias areas de atuagdo, possibilitando
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determinar estratégias de coleta de sementes e disponibilidade de frutos, o que influenciara na
qualidade e quantidade da dispersao das sementes (MARIOT; MANTOVANTI; REIS, 2003).

Além do lento crescimento, S. obtusifolium apresenta alta variabilidade reprodutiva,
sérios problemas de fertilidade implicando em baixa producdo de mudas e baixo
desenvolvimento (KIILL, et al., 2014; SILVA et al., 2014; SILVA et al., 2015; CRUZ, 2018).
Associada a esta problematica ndo existe estudos para esta espécie com acompanhamento do
seu desenvolvimento ao longo do tempo e sobre a influéncia de metabodlitos secundarios no seu
desenvolvimento.

Apesar da notavel importancia para o desenvolvimento Sustentdvel do Semiarido
brasileiro, pouco se evoluiu no que se refere a processos dentro de uma cadeia que envolva o
sistema produtivo de S. obtusifolium para fins medicinais. Os entraves iniciam-se na producao
vegetal onde pouco se conhece das variabilidades desta espécie. Para Kiill et al. (2014), as
variagoes no padrdo de floracdo e de frutificacdo de S. obtusifolium nos diferentes ambientes,
pode estar relacionado com as condig¢des climaticas de cada regido. Estes autores relatam ainda
que a maior formacao de frutos desta espécie deve-se a polinizacdo cruzada por Apis mellifera
e dipteros. Na restinga de Maricd, RJ, Gomes et al. (2010), registraram padrdo anual das
fenofases reprodutivas, com correlagdo significativa positiva entre floracao e frutificagdo com
os fatores abioticos.

Silva et al. (2014) registrou grande variabilidade entre as arvores matrizes de S.
obtusifolium coletadas em remanescentes florestais dos municipios de Sertania e Custodia no
Estado de Pernambuco e nos municipios de Boa Vista e Campina Grande no Estado da Paraiba,
quanto aos caracteres biométricos de frutos, sementes e processo germinativo. Os autores
atribuem que essa variabilidade podem resultar da combinacao de uma série de fatores, entre
eles, aqueles relacionados com a variabilidade genética e fecundidade da populagdo, sendo
necessario a realizacdo de teste progénies para verificar a superioridade das matrizes.

A literatura registra trabalhos com baixos valores de emergéncia e indice de velocidade
de emergéncia para S. obtusifolium, tendo em vista que a mesma ¢ considerada como espécie
de dorméncia tegumentar. A emergéncia geralmente varia de 0 a menos de 70%, sendo este
ultimo valor resultante de tratamentos de superagao de dorméncia. Resultados mais satisfatorios
sao encontrados quando ¢ realizado selecdo de matrizes para avaliagdo de variabilidade e
selecdo de sementes para estudos de caracterizagdo biométrica, acontecendo o mesmo para o
indice de velocidade de emergéncia. Tratamentos comuns para superagdo de dorméncia desta

espécie sdo: escarificagdo em lixa, embebi¢do em dacido sulfurico por diferentes tempos
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(MACEDO et al., 2009; REBOUCAS et al., 2012; SILVA et al., 2014, 2015, SILVA;
DANTAS, 2017).

A diversidade de caracteristicas ecologicas apresentada por S. obtusifolium mediante
variabilidade espacial refor¢a a necessidade de estudos detalhados quanto a associagdo e
influéncias de parametros ecologicos e de cultivo na producdo de seus principais marcadores
quimicos, uma vez que esta espécie ¢ amplamente utilizada na medicina popular e estudada
quanto aos seus potenciais farmacoldgicos e farmacoquimicos podendo ser futuramente fonte

de novos produtos farmacéuticos.

5. Métodos e técnicas analiticas

A analise fitoquimica ¢ de fundamental importancia no fornecimento de informagdes
chaves quando se busca o conhecimento dos potenciais e usos dos vegetais, além disso, ¢
essencial no estabelecimento e obtengcdo de marcadores ou padrdes de referéncia, o qual ¢
considerado pela Anvisa como um composto ou classe de compostos quimicos presentes na
matéria prima vegetal de correlacdo preferencial com o efeito terapéutico e utilizado como
referéncia no controle de qualidade (ANVISA, 2013).

Diversos autores como Angioni et al. (2003), Botrel et al. (2010) e Paula et al. (2011)
afirmam que ao estudar o controle de qualidade de plantas medicinais e de fitoterapicos, ¢é
extremamente importante considerar peculiaridades relativas a fatores genéticos, fisiologicos e
ambientais das plantas, pois estes, afetam o seu desenvolvimento e influenciam no teor e na sua
composi¢do quimica.

Conforme Calixto (2000) para a determinacao do teor dos principios ativos € necessario
desenvolver e validar métodos analiticos que por sua vez dardo suporte a atividade
farmacoldgica de uma espécie medicinal. La Roca et al. (2007) complementa que os métodos
analiticos permitem a avaliagdo da qualidade do produto fitoterapico, garantindo, assim, a
constancia de agdo terapéutica e a seguranca de utilizacao.

Para garantir que um método analitico gere informagdes confidveis sobre a amostra
testada, ele deve sofrer uma avaliacdo denominada validagao (LIMA et al., 2006). O objetivo
da validacdo ¢ demonstrar que o método ¢ apropriado para a finalidade pretendida, ou seja, a
determinagdo qualitativa, semi-quantitativa e/ ou quantitativa de farmacos e outras substancias
em laboratério de produtos farmacéuticos (RANDAU et al., 2005). No Brasil, a resolugao

166/2017 ¢ responsavel por reger os parametros necessarios a validagdo analitica que deve
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garantir, por meio de estudos experimentais, que o método atenda as exigéncias das aplicagdes
analiticas, assegurando a confiabilidade dos resultados (ANVISA, 2017).

Os parametros fundamentais de avaliagao incluem seletividade, linearidade, exatidao,
precisdo, robustez, limites de quantificacao e deteccao, efeito matriz e teste de adequabilidade
do sistema (RIBANI et al., 2004; ICH, 2005; SHABIR et al., 2007; CHAN, 2011; HAECKEL;
SONNTAG, 2012; BONFILIO et al., 2012; ANVISA, 2017).

A seletividade do método analitico indica a capacidade de diferenciar e quantificar o
analito, na presenga de outros constituintes da amostra que inclusive poderiam interferir na sua
determinagdo, como adjuvantes, impurezas, produtos de degradagao ou mesmo outra substancia
ativa (BRESSOLLE; BROMET-PETIT; AUDRAN, 1996). A linearidade refere-se a
capacidade da geracdo de resultados linearmente proporcionais a concentragdo do analito,
enquadrados em faixa analitica especificada (STUBBERUD; ASTROM, 1998).

A precisdo representa o grau de concordancia entre os resultados de analises individuais
de uma mesma amostra homogénea, em idénticas condi¢cdes de ensaio. A repetibilidade ¢
efetuada por meio de varias analises, nas mesmas condigdes em curto intervalo de tempo.
Usualmente, ¢ expressa como o desvio-padrdo, variancia ou coeficiente de variagdo (CV) de
diversas medidas (STUBBERUD; ASTROM, 1998). Esta determinagdo deve ser feita a partir
de, no minimo, seis determinag¢des na concentragdo estabelecida correspondente a 100%. A
precisdo intermedidria expressa o efeito das variagdes devido a eventos como diferentes dias,
analistas ou equipamentos.

O limite de detec¢do constitui-se da menor concentragdo do analito que pode ser
detectada, mas ndo necessariamente quantificada, sob condi¢cdes experimentais estabelecidas.
Pode ser determinada através do ensaio de quantidade conhecida da substancia sob analise
adicionada em meio preparado com excipientes da formulagdo ou em solugdo da amostra de
produto farmacéutico. Conforme Huber (2000) o limite de quantificagdo representa a menor
concentracdo de um analito que pode ser quantificada com precisdo e exatidao aceitaveis
(AMARANTE et al., 2001).

A robustez descreve a reprodutibilidade do método analitico, frente a pequenas
variagdes nas condi¢cdes experimentais, como propor¢do e pH, temperatura, comprimento de
onda, estabilidade da solucdo analitica. O teste de adequabilidade do sistema consiste na
verificacdo da resolugdo e reprodutibilidade do procedimento analitico, realizado através da
analise de simetria, fator de capacidade, pratos tedricos, resolugdo, area e tempo de retengdo

(MAROTO, 1999).
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Os avangos tecnologicos para a montagem de sistemas analiticos mais robustos e de
menor tamanho, o desenvolvimento de softwares de operagdo e tratamento de dados que
otimizam o tempo de analise e de interpretacdo dos resultados obtidos teem dado destaque a
um maior interesse nos ultimos anos pelas técnicas analiticas, onde as analises quimicas podem
ser agrupadas em trés grandes areas: técnicas cromatograficas, técnicas eletroquimicas e
técnicas espectroscopicas.

Relacionado as técnicas de producao vegetal, pouco se conhece sobre métodos de
producao de espécies florestais nativas, principalmente quando se refere ao Bioma Caatinga.
Nas técnicas de producdo vegetal por método sexuado, geralmente s3o avaliados o
desenvolvimento vegetal face a elementos como técnicas de superacdo de dorméncia,
embalagem, substrato, temperatura, sombreamento, e luminosidade, sendo ainda escassos
trabalhos que levem em consideragdo a associagdo de fatores como biometria, maturacao
fisioldgica, variabilidade e caracterizagdo de matrizes e de seu ambiente, que sdo extremamente

importantes para a compreensdo de variagdes na producao.

6. Analise térmica

A andlise térmica ¢ definida como um grupo de técnicas em que a propriedade de
uma substancia e/ou seus produtos de reacdo ¢ medida em fun¢do da temperatura, submetida a
um programa de temperatura controlada, numa atmosfera especifica. Esta técnica inclui todos
os métodos térmicos nos quais uma propriedade fisica ou quimica de uma substancia ¢ medida
em func¢do do tempo ou temperatura, na qual a temperatura da amostra, em atmosfera especifica,
¢ conhecida (CASIMIRO et al., 2005).

A implementacdo da analise térmica na industria farmacéutica pode ser utilizada no
controle de qualidade de medicamentos, visando a analise global da qualidade do produto final
e a determinacao de parametros de qualidade tecnologica de medicamentos tendo em vista que
trata-se de um método analitico, quantitativo e comparativo, capaz de produzir resultados
rapidos e reprodutiveis (WENDLANDT, 1986).

De acordo com Skoog (1998), ¢ evidente algumas das vantagens que a analise térmica
possui em relagdo a outros métodos analiticos, dentre elas estdo: estudar determinada amostra
sobre uma grande faixa de temperatura, usando varios programas de temperatura; quase todas
as formas fisicas da amostra (s6lido, liquido ou gel) podem ser utilizadas; utilizar uma pequena
quantidade da amostra em torno de 2 a Smg; a atmosfera na vizinhanca pode ser padronizada;

o tempo requerido para completar o periodo de experimento € de alguns minutos a algumas
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horas. Entre as técnicas termoanaliticas empregadas na industria farmacéutica, destacam-se:
Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC), Andlise Térmica Diferencial (DTA) e
Termogravimetria (TG).

A Termogravimetria ¢ uma técnica termoanalitica na qual se analisa continuamente a
massa da amostra, em uma atmosfera controlada, em funcao da temperatura ou do tempo. O
método termogravimétrico fornece informagdes sobre reacdes de decomposicao e oxidagao, e
de processos fisicos como vaporizagao, sublimacdo e desor¢do (HOLLER, 2009). Em
preparagdes farmacéuticas uma curva tipica mostra a aplicagdo da termogravimetria através de
componentes volateis, como misturas e solventes; perda de 4gua de cristalizagdo;
decomposigao; residuos (como cinzas), residuos carbonaceos enegrecidos, formados durante a
decomposicao numa atmosfera inerte (AMUTIO et al., 2012).

De acordo com Pereira (2014) os principais métodos termogravimétricos classificam-
se em dinamico, isotérmico ¢ quase isotérmico. No método dindmico, a perda de massa ¢é
registrada continuamente a medida que a temperatura aumenta. No método isotérmico, a
temperatura ¢ medida e mantida constante, sendo registrada a variacdo da massa em funcao do
tempo. Ja no método quase isotérmico, a partir do momento em que comega incidir a perda de
massa da amostra, a temperatura ¢ medida constantemente, até que a massa se estabilize
novamente.

Segundo Medeiros (2001) as principais aplicagdes da termogravimetria sdo as seguintes:
estudo da decomposicdo e da estabilidade térmica de substancias orgénicas e inorganicas, de
farmacos, minerais, metais, polimeros, produtos alimenticios entre outros; determinagdo de
pureza e da estabilidade térmica de reagentes analiticos, inclusive padrdes primarios e
secundarios; desenvolvimento de processos analiticos gravimétricos; estudo sobre a velocidade
de destilagdo e evaporacao de liquidos por diferentes gases e em faixas amplas de temperatura;
estudos sobre a velocidade de destilacdo e evaporacdo de liquidos e de sublimagdo de solidos;
estudo cinético de reagdes no estado sélido; definigdo da estequiometria.

A Analise Térmica Diferencial consiste na diferenca da temperatura entre a amostra e
uma substancia de referéncia que ¢ medida em fung¢ao da temperatura. Enquanto, a amostra e a
referéncia sio submetidas a um programa de temperatura controlada (MOTHE; AZEVEDO,
2003).

Giron (1995), afirma que as técnicas termoanaliticas, principalmente Anélise térmica

diferencial pode ser utilizadas no controle de qualidade de produtos farmacéuticos, além de
ser usada na pré-formulagdo para o estudo de polimorfismo e para o estudo de interagdes

farmaco-excipiente de drogas vegetais.
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A termogravimetria e a analise térmica diferencial sdo as técnicas termoanaliticas mais
utilizadas para caracterizar o perfil de decomposicdo térmica da matéria vegetal seca em
diferentes intervalos de temperatura, quanto a perda de massa e fluxo de calor, respectivamente
(PROCOPIO et al., 2011; WANG et al., 2011; CUINICA; MACEDO, 2018). Durante a
analise, as variagcdes de temperatura na amostra ocorre em fun¢do das transi¢des entélpicas,
reagdes endotérmicas ou exotérmicas (AREVALO et al., 2017). As curvas representam as
variacdes da amostra em fungao da temperatura ou do tempo, razdo pela qual, os eventos sao
apresentados na forma de picos ascendentes (eventos exotérmicos) € os descendentes

(endotérmicos) (PURMALIS et al., 2011).

7. Taninos e flavonoides

Nos vegetais, os compostos fitoquimicos sdo produtos naturais, conhecidos como
metabolitos secundarios, que apresentam fungdes ecolodgicas importantes como protecao contra
herbivoros e patogenos, acdo alelopatica, além de agir como atrativos para animais
polinizadores (TAIZ; ZEIGER, 2013). Os compostos fendlicos sdo amplamente distribuidos no
reino vegetal e caracterizam-se por um anel aromatico com um ou mais substituintes
hidroxilicos, incluindo seus grupos funcionais. Estes compostos englobam desde moléculas
simples até outras com alto grau de polimerizagdo (SOARES et al., 2008). Taninos e
flavonoides sdo compostos fendlicos de estruturas variadas que podem atuar como agentes
redutores, sequestrantes de radicais livres, quelantes de metais ou desativadores do oxigénio
singleto (LARCHER, 2004, TAIZ; ZEIGER, 2013). Tais compostos teem sido amplamente
estudados devido suas propriedades benéficas a saude (ROSSA, 2013).

Os taninos sdo compostos fenolicos de alto peso molecular, que precipitam proteinas,
incluindo proteinas salivares da cavidade oral, as quais sdao fundamentais na protecdo vegetal
contra patogenos e na detengao de herbivoros que se alimentam destas plantas. Esses compostos
sdo divididos em dois grupos, de acordo com seu tipo estrutural: taninos hidrolisaveis
encontrados em dicotiledoneas herbaceas e lenhosas e taninos condensados ou
proantocianidinas que ocorrem mais amplamente em espécies lenhosas. A complexacao entre
taninos e proteinas € a base para suas propriedades como fator controlador de insetos, fungos e
bactérias, sendo extremamente importante nas interagdes entre a planta e ecossistema
(SANTOS; MELO, 2004). Este ¢ um dos motivos também pelo qual as plantas florestais
apresentam tanta variagdo quanto aos teores deste marcador na literatura, tendo em vista que a

matéria prima das andlises € de base extrativista.
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Os flavonoides representam um dos grupos mais importantes e diversificados de origem
vegetal que se encontram geralmente em folhas, flores, raizes e frutos das plantas (COWAN,
1999), apresentando diferentes concentragdes dependendo do 6rgao vegetal, as quais podem ser
influenciadas por diversos fatores naturais como radiacao solar, raios UV, estacdes do ano e
ainda outros fatores como poluentes que podem alterar o metabolismo da planta. Dentre as
funcdes exercidas nos vegetais, os flavonoides destacam-se na prote¢do da radiagdo UV, a
prote¢ao contra microrganismos, a¢ao antioxidante, inibicdo enzimatica, (NIJVELDT et al.,
2001).

J& foram descritos mais de 8000 tipos de flavonoides, sendo as suas principais classes
os flavonois flavonas, flavanonas, flavanas, isoflavonoides e antocianinas (MARCHAND,
2002; BHAGWAT, 2011; SANDHAR et a/, 2011). Os flavonoides t€ém ganhado destaque em
virtude das suas amplas atividades biologicas e terapéuticas como atividade antioxidante,
vascular, citotoxica e anti-tumoral demonstradas em condi¢des experimentais € em seres
humanos (NIJVELDT et al., 2001; ZHANG et al., 2007; CUSHNIE; LAMB, 2011). Ensaios
bioldgicos utilizando compostos isolados tém demonstrado que os flavonoides atuam em
diversos sistemas do corpo humano. O flavonoide quercetina aumenta o tempo de vida de
animais com cirrose por diminuir de maneira significante as altera¢des bioquimicas provocadas
pela doenga (MILTERSTEINER et al., 2003), bem como sua propriedade antioxidante aparenta
ser responsavel pela forte atividade neuro protetora do cérebro no tratamento de isquemias,
diminuindo o volume das lesdes (DAJAS et al., 2003).

Taninos e flavonoides constituem um dos grupos de metabdlitos secunddrios mais
abrangentes nas plantas. Ahmad e Beg (2001) ao avaliarem 40 plantas de uso medicinal na
india, observaram que 77% e 38% delas continham taninos e flavonoides, respectivamente. De
acordo com os autores, esta informacdo justifica o wuso tradicional dessas plantas,
principalmente para doengas infecciosas.

A producao destes compostos nas plantas estéd relacionada com indices pluviométricos,
diferentes condic¢des climéticas, fatores edaficos, cultivo, parte da planta utilizada (JACOBSON
et al, 2005; MONTEIRO et al., 2006). As concentragoes destes metabolitos variam também de
acordo com a técnica de extragdo, método de secagem etc., sendo necessario validacdo analitica
dos métodos.

Estas informacdes corroboram para que a busca da compreensao da dinamica destes
metabolitos principalmente para fins medicinais deve associar estudos que contemple nado
apenas métodos de quantificagdo analitica e validagdo, mas a ecologia vegetal das plantas

origindrias da droga vegetal.
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Fenologia, Producio e Desenvolvimento Vegetal de Espécimes de Sideroxylon
obtusifolium (Roem. & Schult.) T.D.Penn. no Semiarido Paraibano

RESUMO: Informagdes sobre o comportamento fenoldgico e ecoldgico de espécies da
Caatinga como Sideroxylon obtusifolium (Roem. & Schult.) T.D.Penn. sdo extremamente
importantes para reintegragdo destas espécies ao seu meio natural, bem como para seu cultivo
otimizado e padronizado para fins medicinais. Objetivou-se estudar o comportamento
fenologico de S. obtusifolium em duas areas no Semiarido paraibano e a sua influéncia na
producdo e desenvolvimento de novas espécimes. O estudo fenologico foi realizado com 30
espécimes no Cariri paraibano. Foram avaliados a intensidade e sincronia das fenofases entre
os ambientes. Trés espécimes foram selecionados para producdo vegetal, as quais tiveram as
suas sementes caracterizadas quanto aos aspectos biométricos. Na producao vegetal foram
aplicados testes pré-germinativos e parametros de vigor e de qualidade para individuos integrais
e podados ao longo de 12 meses. O conjunto de dados foi correlacionado para verificagdo da
influéncia de cada pardmetro no comportamento da espécie estudada. O comportamento
fenologico dos espécimes de S. obtusifolium do municipio de Sumé ¢ diferente das matrizes do
municipio de S3o Jodo do Cariri, principalmente nas fenofases reprodutivas. A precipitagdo de
cada ambiente influenciou as fenofases de formas distintas. As matrizes de Sumé ndo sdo
sincronicas no que se refere aos estagios de floragao e frutifica¢do, sendo a fenofase frutificagao
a menos sincronica com indice de 0,17. As matrizes de Sao Jodo do Cariri apresentaram
sincronia com indices de 0,77, 0,82 e 0,92 para as fenofases botdes florais, floracdo e
frutificacdo respectivamente. Os dados biométricos para frutos e sementes mostram que existe
diferenga entre todos os espécimes para os pardmetros comprimento ¢ didmetro. A imersao em
agua durante 72 horas otimizou a emergéncia, indice de velocidade de emergéncia e vigor das
plantulas. Considerando o desenvolvimento de todas as matrizes ao longo do tempo, observou-
se diferenca significativa entre individuos integrais e podados para o parametro biomassa dos
2 aos 6 meses de desenvolvimento. Os individuos de maior qualidade fisiologica sdo os
integrais aos 12 e 10 meses, seguido dos podados com andlise ap6s 8 meses. Observou-se
correlacdo inversa entre os dados fenoldgicos reprodutivos com praticamente todos os indices
de qualidade de Dickson, o qual possui correlacdo positiva com os dados biométricos das
sementes, principalmente com a massa das sementes, evidenciando os parametros biométricos
de sementes como elementos fundamentais na qualidade do desenvolvimento das mudas ao
longo do tempo.

Palavras-Chave: Fenofases, Biometria de sementes, Desenvolvimento vegetal, Espécie
florestal, Caatinga
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Phenology, Production and Plant Development of Specimens of Sideroxylon obtusifolium
(Roem. & Schult.) T.D.Penn. in the Semiarid Region of Paraiba

ABSTRACT: Information on the phenological and ecological behavior of Caatinga species
such as Sideroxylon obtusifolium (Roem. & Schult.) T.D.Penn. are extremely important for the
reintegration of these species to their natural environment, as well as for their optimized and
standardized cultivation for medicinal purposes. The objective was to study the phenological
behavior of S. obtusifolium in two areas in the semi-arid region of Paraiba and its influence on
the production and development of new specimens. The phenological study was carried out
with 30 specimens in the Cariri region of Paraiba. The dataset was correlated to verify the
influence of each parameter on the behavior of the studied specie. The phenological behavior
of S. obtusifolium specimens from the municipality of Sumé is different from the matrices from
the municipality of S3o Jodo do Cariri, mainly in the reproductive phenophases. The
precipitation of each environment influenced the phenophases in different ways. Sumé matrices
are not synchronous with regard to the flowering and fruiting stages, with the fruiting
phenophase being the least synchronous with an index of 0.17. The matrices of Sao Jodo do
Cariri showed synchrony, with indexes of 0.77, 0.82 and 0.92 for flower buds, flowering and
fruiting phenophases, respectively. Biometric data for fruits and seeds show that there is a
difference between all specimens for the parameters length and diameter. The immersion in
water for 72 hours optimized the emergence, emergence speed index and seedling force.
Considering the development of all matrices over time, there was a significant difference
between intact and pruned individuals for the biomass parameter from 2 to 6 months of
development. The individuals with the bigger physiological quality are the intact ones at 12 and
10 months, followed by those pruned with analysis after 8§ months. Inverse correlation was
observed between the reproductive phenological data with practically all Dickson quality
indices, which has a positive correlation with the biometric data of the seeds, especially with
the seed mass, showing the biometric parameters of seeds as fundamental elements in quality
seedling development over time.

Keywords: Phenophases, Seed Biometry, Plant development, Forest specie, Caatinga
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1. INTRODUCAO

O conhecimento ecolédgico do funcionamento dos ecossistemas, bem como a produgdo
vegetal de espécies florestais ¢ extremamente importante para conservagao € uso sustentavel
dos recursos disponiveis nos sistemas naturais. As respostas dos estudos fenologicos permitem
conhecer o funcionamento dos ecossistemas e conservar outras espécies dentro de relagdes
interespecificas, uma vez que estudam a frequéncia, intensidade e sincronismo dos eventos do
ciclo de vida, das causas de sua ocorréncia com relagao as forcas seletivas bidticas e abioticas,
bem como da interrelacao entre as fases caracterizadas por esses eventos, em uma ou diferentes
espécies (LIETH 1974; NEVES et al., 2010).

O comportamento fenologico ¢ alterado de acordo com mudancas das condigdes
ambientais (MORELLATO; LEITAO FILHO, 1992), sendo as varia¢des no padrio climatico
as principais causas dessas mudangas, participando assim em alteragdes no desenvolvimento
das plantas e mudangas na distribui¢ao geografica (WALTHER et al., 2005; ELLWOOD et al.
2019). O entendimento das redes ecologicas estd associado a estudos no comportamento
fenoldgico das comunidades, como por exemplo, a intensidade e sincronizagdo da floracao e
frutificacdo das espécies vegetais (BATALHA; MARTINS 2004; ALDRIDGE et al., 2011). A
desestruturacao dessas redes ecoldgicas, podem desestruturar toda a comunidade (CORREA -
LIMA et al., 2020), bem como influenciar na produgao de metabdlitos primdrios e secundarios
das plantas.

As fenofases das plantas influenciam significativamente nos teores de liberagdo dos
componentes de principios ativos, sendo estes tipos de estudos fundamentais para a
compreensdo das fases e periodos de extracdo de matéria prima de plantas medicinais. A
quantificagdo dos compostos ativos, assim como seu comportamento durante as fenofases e o
ciclo de maturacdo dos frutos também € importante para agregacdo de conhecimento dos seus
aspectos de comercializagdo (BORGES, 2013).

Sideroxylon obtusifoliun (Roem. & Schult.) T.D.Penn. pertence a familia Sapotaceae, ¢
popularmente conhecida como quixabeira e ¢ detentora de diversos potenciais no que se refere
a sua importancia ecoldgica e farmacologica, registrada através de estudos ecologicos,
etnobotanicos, farmacologicos e fitoquimicos (MAIA, 2004; ALBUQUERQUE; HANAZAKI,
2006; AQUINO et al., 2016), entretanto, pouco se conhece acerca dos aspectos fenologicos
desta espécie em diferentes ambientes, bem como a sua produgdo e desenvolvimento vegetal
ao longo do tempo, sendo estes pardmetros fundamentais para a produgdo de matéria prima

padronizada para fins medicinais.
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Devido ao elevado potencial medicinal, S. obtusifolium esta como o nivel populacional
bastante reduzido no semiarido brasileiro em detrimento principalmente do uso das cacas. No
Cariri paraibano foi registrado que o extrativismo de Amburana cearenses (Allemao) A.C.Sm.
Myracrodruon urundeuva Allemao e S. obtusifolium para fins medicinais, causou sério impacto
nas populagdes dessas espécies, sendo necessario a derrubada de 8 a 15 arvores por més para
aquisi¢cdo de uma renda de R$200,00 mensal (MARQUES et al., 2010).

O lento crescimento de espécies climax, a exemplo de S. obtusifolium ¢ um desafio no
processo de producdo de mudas, sendo de fundamental importancia estratégias de producao
com qualidade no menor tempo possivel, e com garantia de desenvolvimento uniforme (LIMA
etal.,2017; ANDRADE et al., 2019). Fica ratificado portanto, a necessidade do conhecimento
do comportamento fenologico e ecoldgico destas espécies, bem como o seu cultivo para
reintegracdo ao seu meio natural e para finalidade medicinal.

Objetivou-se estudar o comportamento fenologico de Sideroxylon obtusifolium em
duas areas no semiarido paraibano e a sua influéncia na producao e desenvolvimento de novas

espécimes.

2. MATERIAL E METODOS
2.1 Area de Estudo

O trabalho foi desenvolvido no Cariri paraibano, o qual esta localizado na franja
ocidental do Planalto da Borborema, mais particularmente na por¢ao central, referente ao estado
da Paraiba (MOREIRA, 1988). O Cariri Paraibano ¢ caracterizado por duas estagdes bem
definidas, uma chuvosa e uma seca e pelo regime interanual, cuja irregularidade ou
variabilidade ano a ano dos totais pluviométricos tem uma distribuicao temporal muito dispersa
(ALVES, 2009). Segundo a classificacao climatica de Kdeppen, o clima da regido enquadra-se
no tipo BSh, denominado semiarido, caracterizado por insuficiéncia e irregularidade das
precipitagdes pluviais, as quais se concentram em trés meses do ano, e ocorréncia de
temperaturas elevadas.

Os solos possuem formagdo cristalina, sdo jovens, com cobertura vegetal, esparsa,
caducifdlia, resultando em uma estocagem de dgua subterranea muito baixa, por outro lado, ha
poucos cursos de agua, forte recessdo e consequentemente um regime hidrologico torrencial
com estiagens rigorosas. O regime das chuvas conjugado a outros fatores fisicos, por exemplo,
a baixa permeabilidade dos solos derivados das rochas cristalinas, causa profundas repercussoes

no regime hidrolégico. As limitagdes climaticas associadas a fortes limitacdes edaficas (solos
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salinos, jovens e pedregosos), influenciam substancialmente também sobre a atividade agricola
com repercussdes na ocupagdo do espaco regional (ALVES, 2009).

Apesar da proximidade do Cariri Oriental e Ocidental, vale ressaltar as distintas
caracterizagoes edaficoclimatologicas, as quais interferem substancialmente no comportamento
da vegetacdo. Assim, o trabalho foi realizado especificamente no riacho da Umburana (7° 45'
15,37 S e 36° 58' 01,6 W; 571 m de altitude) no Municipio de Sumé (Cariri Ocidental) e no
riacho Gangorra (7° 25 15°S’ e 36° 29’ 17°W; 460 m de altitude) em Sa@o Jodo do Cariri
(Cariri Oriental) (Figura 1). Ambas as areas possuem caracteristicas da estrutura vegetacional
semelhantes, sendo considerados como remanescentes de areas de mata ciliar conservadas no

cariri paraibano (FARIAS et al., 2017; LACERDA; BARBOSA, 2018).

Figura 1. Localizagdo do riacho da Umburana em Sumé e do riacho Gangorra em S&o Jodo do cariri no cariri
paraibano
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Fonte: Adaptado IBGE (2020)

Em Sao Joao do Cariri, Medeiros (2015) observou variacao dos totais anuais das chuvas

historicas para o periodo de 1911-2010, onde se pode constatar que a média anual histérica é



65

de 410,6 mm. J4 no municipio de Sumé a precipitagdo anual ¢ de 540 mm conforme dados de

uma série historica considerando o periodo de 1930 a 1994 (AESA, 2018).

2.2 Coleta e analise dos dados

2.2.1 Fenologia
A pesquisa foi registrada no Sistema Nacional de Gestdo do Patriménio Genético e do

Conhecimento Tradicional Associado (SisGen), sob o nimero A2CA140.

Foi adotado o método de trilhas, nas quais foram amostrados 15 individuos adultos
(Figura 2) (RODAL et al., 2013; LACERDA; BARBOSA, 2018) de S. obtusifolium em cada
municipio estudado, os quais foram avaliados mensalmente ao longo de um ano. O periodo
avaliado em Sumé e Sdo Jodo do Cariri compreendeu de outubro de 2016 a setembro de 2017

e de outubro de 2017 a setembro de 2018 respectivamente.

Figura 2. Registro da caracterizag@o de espécimes adultas de Sideroxylon obtusifolium no Cariri Paraibano

Fonte: Acervo da pesuisa

A ocorréncia das fenofases (Figura 3) foi avaliada a partir da observacao direta da copa
das arvores sendo registrada a presenca ou auséncia de folhas, botdes florais, flores e frutos
(BENCKE; MORELLATO, 2002). O monitoramento de cada fenofase foi registrado com base
em uma escala quantitativa de 0 a 4 com intervalo de 25% entre cada categoria para estimativa
do percentual de intensidade da fenofase em cada individuo. Em cada més, foi realizado a soma
dos valores de intensidade obtidos para todos os individuos e dividida pelo valor maximo
possivel (nimero de individuos multiplicado por quatro). O valor obtido foi entdo multiplicado

por 100, para transformé-lo em valor percentual (FOURNIER, 1974).
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Figura 3. Fenofases de Sideroxylon obtusifolium (A-B: Botoes florais; C-D: Floracao; E-F: Frutos imaturos) nos
Municipios de Sumé e Sao Jodo do Cariri — Semiarido paraibano

Fonte: Acervo da pesquisa

A porcentagem das fenofases foram calculadas para descrever os padrdes fenologicos
da populagdo, a qual foi relacionada com a precipitacio de cada ambiente por meio da
correlagdo de Spearman.

Foi aplicado o indice de atividade (sincronia), que leva em conta a presenga ou a
auséncia da fenofase. No nivel populacional, o indice de atividade assume carater quantitativo,
indicando a porcentagem de individuos da populacdo que estdo manifestando determinado

evento fenologico. Este método foi utilizado para estimar a sincronia entre os individuos da
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populagdo de Sumé e Sdo Jodo do Cariri, considerando-se que quanto maior o nimero de
unidades manifestando a fenofase ao mesmo tempo, maior ¢ a sincronia da popula¢ado. Utilizou-

se 0 método de Augspurger (1983) proposto pela seguinte férmula:

xi=(1/fi*(n-1))*(eij)

Onde, xi= Sincronia; fi=numero de meses que o individuo apresentou a fenofase; n= numero
total de individuos que apresentou a fenofase; eij= Numero de meses que o individuo
apresentou a mesma fenofase simultaneamente com os demais

As exsicatas dos espécimes estao depositadas na colecdo de Plantas do Laboratorio de
Ecologia e Botanica do Centro de Desenvolvimento Sustentavel do Semidarido da Universidade
Federal de Campina Grande em Sumé-PB.

Os dados climatoldgicos de Sumé foram obtidos da AESA (Agéncia Executiva de
Gestio das Aguas do Estado da Paraiba) através da Estagdo Meteorolégica de Sumé, localizada
no Centro de Desenvolvimento Sustentdvel do Semiarido da Universidade Federal de Campina
Grande. Em Sao Jodo do Cariri os dados foram obtidos por meio da coleta de dados na Bacia
Escola, pertencente a Universidade Federal da Paraiba situada na cidade de Sdo Jodo do Cariri

- PB.

3.2.2 Caracterizaciao biométrica de frutos e sementes

Para caracterizacao biométrica dos frutos e sementes (Figura 4) foram selecionadas trés
matrizes que refere-se as mesmas espécimes selecionadas para producao vegetal. Em Sumé nao
foi possivel a realizacdo deste procedimento em virtude do aborto dos frutos. Os frutos foram
coletados manualmente, com auxilio de tesoura de poda, tomando-se o cuidado para ndo
provocar danos mecanicos nos frutos e sementes. Imediatamente apds a colheita, amostras de
frutos e sementes foram acondicionadas em embalagens plésticas e encaminhadas ao
laboratorio de Ecologia e Botanica do Centro de Desenvolvimento Sustentdvel do Semiarido
da Universidade Federal de Campina Grande (LAEB/CDSA/UFCG), dentro de caixas térmicas,

para evitar alteracdes no teor de agua.
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Figura 4. Caracterizacdo de frutos (A) e sementes (B) de espécimes de Sideroxylon obtusifolium coletadas no
Municipio de Sdo Jodo do cariri — Semiarido paraibano

A

Fonte: Acervo da pesquisa

O comprimento e didmetro dos frutos e sementes foram avaliadas com o auxilio de um
paquimetro digital (0,0 lmm marca Digmess). Foram utilizadas quatro amostras de 25 frutos e
sementes, obtidos de diferentes posicdes na arvore, sendo os resultados expressos em
milimetros.

O teor de 4gua e massa fresca e seca de frutos e sementes foi determinado pelo método
da estufa a 105 = 3 °C, durante 24 horas (BRASIL, 2009), com quatro amostras de 25 sementes
e frutos. Apds o periodo de secagem, as amostras foram colocadas em dessecador por 30
minutos e, em seguida pesadas em balancga analitica com precisdo de 0,0001 g.

3.2.3 Producao de Mudas

O trabalho foi conduzido no Viveiro para Produ¢do de Mudas Nativas e Estudos de
Ecologia e Dinamica da Caatinga, pertencente ao LAEB/CDSA/UFCG, com sombreamento de
50%, substrato composto por areia, esterco caprino e terra de subsolo na propor¢do de
1,5:1,0:0,5, a qual foi revolvida com o auxilio de uma betoneira para obtencdo de uma mistura
homogénea.

As sementes foram submetidas a cinco tratamentos pré germinativos: testemunha (T1),
imersdo em agua por 18, 36, 72 e 144 horas (T2, T3, T4, TS) respectivamente, objetivando
acelerar a emergéncia e uniformizar o desenvolvimento. Em seguida foram semeadas em

baldes (22,5 cm de altura por 20 cm de largura) perfurado na lateral e na base. A semeadura foi



69

realizada a 0,5 cm de profundidade com rega diaria. Cada tratamento foi composto de quatro
repeticdes de 25 sementes, totalizando 100 sementes por tratamento.

As avaliacoes de contagem das plantulas foram realizadas diariamente durante 90 dias
apos a semeadura quando houve estabilizagdo na emergéncia. As plantulas foram consideradas
emersas a partir do momento que apresentaram epicotilo acima do substrato. As variaveis
avaliadas foram emergéncia, conforme indicacdes de Nakagawa (1999), indice de velocidade
de emergéncia (IVE) proposta por Maguire (1962) e o Indice de qualidade de Dickson (IQD)
(DICKSON et al., 1960) a cada 60 dias ao longo de 12 meses através das seguintes formulas:

E = (N/A) x 100

Onde, E=emergéncia; N = nimero de plantulas no final do teste; A= nimero de sementes
semeadas.

(IVE)= E1/N1 + E2/N2 +... + En/Nn

Onde, IVE= Indice de velocidade de emergéncia; E1, E2, En = nimero de sementes
emergidas computadas em cada contagem; N1, N2, Nn = ntimero de dias, em relacdo a data
da semeadura. sendo computada a porcentagem de plantulas, comprimento de plantulas no

final do teste de emergéncia.

10D = PMS total
—TH PMSPA
(W) + PMSR

Onde: IQD= Indice de desenvolvimento de Dickson; MST= Massa seca total (g); H)
Altura (cm); DC) Didmetro do colo (cm); PMSPA= Peso da matéria seca da parte aérea (g);
PMSRA) peso da matéria seca da raiz (g); RPAR= Rela¢do da matéria seca da parte aérea com
a matéria seca de raizes; RAD= Rela¢do da altura parte aérea com o didmetro do coleto.

A cada 60 dias apds a emergéncia das sementes de cada individuo, foi realizado durante
12 meses a determinacdo da altura da parte aérea com auxilio de uma régua graduada em
centimetro, medindo a distincia entre o colo e o 4pice, e o didmetro do caule ao nivel do solo
por meio de paquimetro digital (0,01mm) (Figura 5). Foi analisado também a massa fresca e
seca, sendo os resultados expressos em g/plantula (NAKAGAWA, 1999) por meio de balanca
de precisao (0,0001g) e estufa de circulacdo de ar forcada a 42°C até massa constante.

Foram realizadas podas em 60 individuos com idade de 2, 4, 6, 8, 10 e 12 meses, os
quais foram avaliados com 12, 10, 8, 6, ¢ 2 meses respectivamente. Durante a poda foram
mantidos de 5 a 15 cm do coleto/caule, os quais foram avaliados a cada dois meses quanto aos

parametros biométricos e indice de qualidade de mudas (DICKSON et al., 1960) (Figura 4). Os
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cortes foram realizados em biesel no angulo de 45°. Observou-se rapida cicatriza¢do do tecido

vegetal sem necessidade de intervengao.

Figura 5. Imagens do monitoramento biométrico da produgio vegetal de Sideroxylon obtusifolium

Fonte: Dados da pesquisa

O delineamento estatistico utilizado foi inteiramente casualizado, sendo os dados
submetidos a analise de variancia (ANOVA) com quatro repeti¢des. A comparagao das médias
foi realizada através do teste de Tukey a 5% de probabilidade. Foi aplicado a anélise
multivariada por meio da analise de fatores por componentes principais e matriz de correlagio.

Os resultados foram obtidos com auxilio do suplemento do Excel Action Stat Pro versao 3.5.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Fenologia de Sideroxylon obtusifolium

As matrizes de campo das areas estudadas caracterizaram-se por apresentar média de
diametro ao nivel do solo equivalente a 0,94 m e altura média de 7,7 m, valores esses que os
enquadram na categoria de individuos de comunidade adulta, por possuir DNS >0,3 m e altura
>1,0 m (RODAL et al., 2013; LACERDA; BARBOSA, 2018). O comportamento fenologico
dos espécimes de S. obtusifolium do municipio de Sumé sdo diferentes das matrizes do
municipio de Sdo Jodo do Cariri, principalmente nas fenofases reprodutivas.

No estudo comparativo dos dois ambientes estudados, observou-se que, em geral, ndo

existe um padrao pluviométrico total para o impulso e término do ciclo de cada fenofase de S.
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obtusifolium, devido a adaptagdo especifica de cada espécime de acordo com a ambiente em
que esta localizado. Em Sumé a precipitagdo anual foi de 239,2 mm, e a intensidade de Fournier
variou de 0 a 53% (Figura 1A-E), com intensidade de apenas 11,6% para a fenofase frutificacao,
seguida de aborto total antes da fase de maturagao (Figura 1E). No municipio de Sao Joao do
Cariri, foi registrada precipitagdo anual de 155,22 mm, entretanto, a intensidade de Fournier
variou de 0 a 92,8%, com a efetivagdo dos ciclos para todas as fenofases (Figura 1F-J). Em
ambos os municipios, os valores pluviométricos ficaram abaixo da média historica de 500,1
mm e 468,7 mm para Sumé ¢ Sao Jodo do Cariri respectivamente, de acordo com os dados
pluviométricos de 30 anos (AESA, 2018).

Em Sumé a maior produ¢do de folhas encontra-se no periodo de abril a julho com
variagdo de 75,0 a 86,6%, com queda significativa no més de dezembro (45%), tendo o processo
de senescéncia foliar duracdo do més de setembro a fevereiro (Figura 6A). Em Sao Jodo do
Cariri a fase vegetativa apresenta apice entre os meses de janeiro a agosto com valores que
variam de 75,0 a 85,7%, com queda nos meses de novembro e dezembro de acordo com a
intensidade Fournier (Figura 6F).

Em Sumé o abotoamento floral ocorreu de janeiro a agosto e a floragdo de janeiro a
julho. Vale salientar que apenas apds quatro meses consecutivos com pluviometria entre 17 e
87 mm a intensidade de Fournier para o abotoamento floral aumentou de 15 para 53,3% em
julho quando atingiu o apice. A floragdo mostrou-se pouco impulsionada pela chuva, passando
de 21,6% para 25,0% apds o maior registro pluviométrico mensal do ano que ocorreu em margo
(87 mm). Entretanto, todas as flores abortaram no més seguinte, sendo que as matrizes voltaram
a florar no més de maio, com apice de 25,0% em julho, ap6s, quatro meses seguidos de chuvas
(Figura 6 B, C). Em Sao Jodo do Cariri o abotoamento floral e floragdo perdurou por todo o ano
com pico variando de 57,1 a71,4% e 71,4 a 89,2% respectivamente entre os meses de novembro
e fevereiro, a partir do qual esses valores caem e voltam a crescer em junho variando de 14,2 a
28,7% de botdes florais até o més de outubro, ¢ 25 a 28,5% de floragdo até o més de setembro
(Figura 6 G, H).

A frutificagdo de S. obtusifolium no municipio de Sumé ocorreu apenas nos meses de
fevereiro (8,3%) e marco (11,6%), entretanto todos os frutos abortaram quando ainda imaturos
(Figura 6 D, E). Os espécimes de Sao Jodao do Cariri foram registrados com frutos entre os
meses de janeiro a maio, sendo janeiro e fevereiro os meses de maior intensidade para esta
fenofase (92,8%). Abril foi o periodo em que houve maior dispersao dos frutos tendo em vista
o0 seu ponto 6timo de maturagdo e a duragdo de trés meses para a efetivacdo do seu ciclo (Figura

61, 7).
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Figura 6. Comportamento fenologico de Sideroxylon obtusifolium com base na Intensidade de Fournier e precipitacdo
nos Municipios de Sumé (A, B, C, D, E) de 2016-2017 e Séo Jodo do Cariri (F, G, H, I, J) de 2017-2018.

. _ B Precipitagio (mm) ——Folhas
100 B Precipitagio (mm) —+—Folhas 100 100 100
90 4 F 90 90 90
~ 80 1 L 80 ~ 80 80
g g
T 70 4 gl T 0 7
& g E] E
E 60 4 F60 = E 60 60 =
= ] = 2
S = 3 =
[ rso g = 350 50 g
4 5| 2 z
g 40 - t a0 : § 10 10 F
i 30 4 30 & ; 30 30 ~
£ 5 L2 = 5 20
10 4 r 1o 10 10
0 - Fo 04 - 0
Qui Nov Dez Jan Fev Mar Abr Mai Jun Jul Ago Set Out Nov Dez Jan Fev Mar Abr Mai Jun Jul Ago Set
Més A Més F
100 = Precipitagio (mm) —+—Botdes florais 100 100 = Precipitagio (mm) —+—Botbes flornis 100
90 90 o0 90
~ 80 80 ~ 80 80
£ 2
T 07 T RO
3 E | £ E
E 60 60 = E 60 60 =
H 2 g S
s " s =
= 50 50 F = 50 50 2
2 Bt E)
40 40 40 40
3 i 2 £
2 30 30 & £ 30 30 &~
= 0 20 2 2 20
10 10 10 10
04 o 0+ - 0
Out Nov Dez Jan Fev Mar Abr Mai Jun Jul Ago Set Out Nov Dez Jan Fev Mar Abr Mai Jun Jul Ago Set
Més Més
B G
- BN Precipitagdo (mm! —+—Flores
100 B Precipitagio (mim) —+—Flores 100 100 pitagio (mm) 100
90 F 90 90 90
~ 80 I 80 ~ 80 80
5 £
T 0 F70 = o0 70 =
z £ £ H
E 60 [ E 60 60 2
2 o g 3
H 2 s =
& 50 bso S | & s0 50 2
H s z
i 40 F 40 E § 40 4DE
£30 30 &~ Z 30 30 &~
=20 f 20 = 20 20
10 r 10 10 10
0 bo 0 - N - 0
Out Nov Dez Jan Fev Mar Abr Mai Jun Jul Ago Set Out Nov Dez Jan Fev Mar Abr Mai Jun Jul Ago Set
Més Més
C H
B Precipitagio (mm —+—Frutos
100 B Precipitagiio (mm) ——Frutos 100 100 pitagio () 100
90 90 90 90
- 80 80 = 80 80
9 £
T 70z =7 70 2
B = E
& E 1 E
£ 60 60 = £ 60 60 =
H £ H 2
= 50 50 g = 50 50 &
£ E| ¢ £
v NEE M -
; 30 30 &~ z 30 30 A
= 20 20 = 20 20
10 10 10 10
0+ r 0 [ - 0
Out Nov Dez Jan Fev Mar Abr Mai Jun Jul  Ago  Set Ouw Nov Dez Jan Fev Mar Abr Mai Jun Jul  Ago Set
Més Més
D I
100 B Precipitagdio (mm) —+— Futos abortados 100 100 I Precipitagdo (mm) —<—Dispersdo de Frutos 100
90 90 E 90
- 80 80
g o g
T = 0 70 7
i ©g | g E
s 60 60 E E o0 602
= 2 £ s0 50
Py 50 = - 0
- b z
L wf |3 ©F
) = 30 30 A
£ 30 30 & =
] = o 20
20 20
10 10
10 10
0+ -0
0 4 -0 Out Nov Dez Jan Fev Mar Abr Mai Jun Jul Ago Set
Out Nov Dez Jamn Fev Mar Abr Mai Jun Jul  Ago  Set Més
Més E J

Fonte: Dados da pesquisa




73

De acordo com a correlagdo de Spearman, em Sumé a precipitacdo apresentou correlagdo
significativa com a produg¢ao de folhas (p =0,71; P =0,01), botdes florais (p = 0,79; P = 0,002)
e com a floragdo (p = 0,63; P = 0,03). Sao Joao do Cariri apresentou comportamento diferente,
pois a precipitacdo apresentou correlacao significativa apenas com a frutificacao (p =0,81; P =
0,001) e com a dispersao dos frutos (p = 0,59; P = 0,04). Os dados mostram diferentes
necessidades de teor de agua para cada fenofase dos exemplares de acordo com o ambiente,
porém, vale ressaltar que embora Sumé tenha mais parametros correlaciondveis com a
precipitacao, que foi superior a de Sao Jodo do Cariri, os espécimes, além de apresentarem
menor intensidade fenoldgica, ndo foram capazes de completar o ciclo reprodutivo devido ao
aborto dos frutos.

Souza et al. (2014), estudando a fenologia de seis espécies arboreas nativas em uma area
conservada na Caatinga, observaram que todas as espécies apresentaram correlagdo positiva
entre a precipitagdo e a formacdo de novas folhas. Dentre as espécies estudadas, apenas
Poincianella pyramidalis (Tul.) L.P. Queiroz (Fabaceae) e Manihot pseudoglaziovii Pax & K.
Hoffm. (Euphorbiaceae) apresentou correlagdo significativa entre precipitacdo e floracdo. Essas
espécies juntamente com Handroanthus heptaphyllus (Vell.) Mattos (Bignoniaceae) também
apresentaram correlacdo positiva entre frutificagdo e precipitagao.

Os estudos fenologicos e ecoldgicos, sdo poucos relatados na literatura para o género
Sideroxylon. Havendo assim, poucas informacdes acerca do comportamento fenoldgico de S.
obtusifolium e de suas relagdes com fatores bidticos e abidticos. As informagdes registradas até
o momento, demonstram uma grande variagdo no que se refere as fenofases da espécie estudada
nos diferentes biomas brasileiros.

Em Alagoinha, PE, a floracao de S. obtusifolium foi relatada na estacdo chuvosa, com
frutificacdo no periodo chuvoso e formagao de folhas novas na transi¢do do periodo chuvoso
para o seco (BARBOSA et al., 1989, 2003). Na restinga de Maricd, RJ, Gomes et al. (2010),
registraram padrdo anual das fenofases reprodutivas, com correlagdo significativa positiva entre
floragdo e frutificacdo com os fatores abioticos. Os autores observaram também que 70,1% dos
frutos foram abortados.

Relacionado a maturagcdo dos frutos no periodo chuvoso, Batalha e Martins (2004),
afirmam que esta ¢ uma situacdo comum em espécies arboreas zoocoOricas de ambientes
sazonais, tendo em vista que nesta época, os frutos permanecem atrativos por mais tempo,
favorecendo a dispersao das sementes.

A floragdo no periodo de estiagem parece ser uma estratégia reprodutiva das espécies

arboreas de florestas tropicais, ja que o periodo intenso de chuvas destas florestas acarretaria a
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destruicdo da estrutura floral de espécies que possui flores minusculas e frageis (DANTAS,
2012), como as de S. obtusifolium.

De acordo com Alencar (1994), a disponibilidade de 4gua mostra-se como um elemento
fundamental para a frutificagdo das espécies da familia Sapotacea, que caracterizam-se pela
presenca de frutos carnosos. Os dados pluviométricos abaixo da média histérica podem ter
influenciado na baixa frutificagdo e aborto total dos frutos no municipio de Sumé, entretanto o
mesmo nao aconteceu com os frutos de Sdo Jodo do Cariri que também obteve indice
pluviométrico abaixo da média histérica. Na familia Sapotaceae, um alto indice de aborto de
frutos foi registrado para Pouteria venosa (Mart.) Baehni e Manilkara subsericea (Mart.)
Dubard (GOMES et al., 2008).

Para Kiill er al. (2014), as variacdes no padrao de floracdo e de frutificacdo de S.
obtusifolium nos diferentes ambientes, pode estar relacionado com as condigdes climaticas de
cada regido. Estes autores relatam ainda que a maior formacgao de frutos desta espécie deve-se
a polinizag¢do cruzada por Apis mellifera e dipteros. Assim polinizadores desta espécie pode
também ter sido atingido pelo déficit hidrico no municipio de Sumé com possiveis redugdes
populacionais, reduzindo consequentemente a polinizagao das flores.

Na avaliag¢do da influéncia de pardmetros climaticos nas fenofases de S. obtusifolium,
Cruz (2018) observou que com exce¢do da correlagdo significativa entre a intensidade de
brotamento e a precipitacdo, em nenhum outro evento foi constatado correlagdo significativa
com as variaveis ambientais, sendo a intensidade da senescéncia, botdao floral, floracdo e
frutificacdo independentes das varidveis temperatura, umidade e precipitacdo pluvial,
reforgando a necessidade da avaliacdo fenoldgica desta espécie frente as particularidades de
outras areas para comparacao do comportamento da espécie as variacdes do clima.

Diversos autores teem referenciado que os ciclos fenoldgicos de plantas tropicais sdo
complexos, apresentando padrdes irregulares de dificil inferéncia, principalmente em estudos
de curto prazo (NEWSTROM et al., 1994; FREITAS, 1996; BENCKE; MORELLATO, 2002).
Para Kiil et al. (2014) diferengas no comportamento fenolégico, na biologia floral e nos agentes
polinizadores de S. obtusifolium indicam as variaveis climaticas como um dos diversos fatores
capazes de influenciar essa relacdo.

O indice de sincronia de S. obtusifolium mostrou que as matrizes de Sumé nao sao
sincronicas no que se refere aos estagios de floragdo e frutificacao, sendo a fenofase frutificacao
a menos sincronica com indice de apenas 0,17. J& as matrizes de Sdo Jodo do Cariri

apresentaram valores de sincronia elevados em todas as fenofases reprodutivas avaliadas, de
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forma que a sincroniza¢ao foi progressiva, com indices de 0,77, 0,82 e 0,92 para as fenofases

botdes florais, floracdo e frutificagdo respectivamente (Figura 7).

Figura 7. Indice de sincronia de Sideroxylon obtusifolium no periodo reprodutivo nos Municipios de Sumé e Sdo
Jodo do Cariri
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Fonte: dados da pesquisa

Estudos fenologicos realizados por Freitas er al. (2015) na Amazonia Brasileira
apontam que Manilkara paraensis (Huber) Standl. (Sapotaceae) apresenta sincronia de floragao
alta (Z=0,75), havendo sincronia perfeita para um individuo, e sincronia alta para os demais
individuos. Para a fenofase frutificagdo, os individuos de M. paraensis apresentaram sincronia
alta (Z=0,90), ndo havendo sincronia perfeita para os individuos, porém sendo demonstrado
sincronia alta entre eles, diferentemente do que foi observado neste trabalho.

O baixo indice de sincronia no estagio reprodutivo quando comparado as matrizes de Sao
Jodo do Cariri € um forte indicativo que os espécimes do Riacho da Umburana em Sumé estao
menos adaptados as mudancas de fatores bioticos, abidticos e de suas interagdes, como o efeito

de chuvas abaixo da média histdrica sobre a vegetacao.

3.2 Caracterizacao biométrica de sementes e producio vegetal Sideroxylon obtusifolium
Os dados biométricos para frutos e sementes de S. obtusifolium mostram que existe
diferenca entre todas as matrizes para os parametros comprimento e didmetro de fruto e

sementes. Em relacdo a massa fresca dos frutos e sementes, apenas a matriz 3 apresentou
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diferenca por caracterizar-se com média bastante inferior as demais matrizes, principalmente

para os valores de massa fresca do fruto (0,776g) (Tabela 1).

Tabela 1. Caracterizacao biométrica de frutos e sementes de diferentes espécimes de Sideroxylon obtusifolium do
Riacho Gangorra, Sao Jodo do Cariri no Cariri Paraibano

Comprimento cm) Diametro (cm) Massa fresca (g)

Fruto Semente Fruto Semente Fruto Semente
M1 1,21b 0,87 ¢ 1,16 a 0,55 a 1,1951 a 0,1362 a
M2 1,31a 0,98 a 1,08 b 0,54 b 1,2117 a 0,1333 a
M3 1,18 ¢ 0,89 b 0,91 c 0,47 ¢ 0,7761 b 0,1180 b
Médias seguidas de mesma letra na coluna sdo estatisticamente iguais entre si pelo teste de Tukey a 5% de

probabilidade
Fonte: Dados da pesquisa

De acordo com Lourengo (2013) a variabilidade de uma mesma espécie ¢ bastante
extensa, sendo a analise biométrica de frutos e sementes um instrumento importante para essa
detecgdo. A caracterizagdo biométrica de frutos e sementes pode fornecer subsidios importantes
para trabalhos de melhoramento genético de populagdes, padronizacdes de testes em
laboratorios, bem como na melhoria das condigdes de armazenamento de sementes € produgao
de mudas, além de ter grande utilidade na identificagdo e diferenciacdo de espécies do mesmo
género (CRUZ et al., 2001; MACEDO et al., 2009). Além disso, pode vir a ser um instrumento
auxiliador na padroniza¢do da selecdo de matrizes fornecedoras de matéria prima de drogas
vegetais.

Os dados de emergéncia e indice de velocidade de emergéncia apresentam relagdo com
os parametros biométricos das matrizes. As sementes avaliadas ndo apresentaram dorméncia,
uma vez que a testemunha de todas as matrizes apresentou elevado percentual de emergéncia,
o qual variou de 85 a 92%. Entretanto, a imersdao em agua durante 72 horas (T4) otimizou o
resultado para até 98%. Vale salientar que os tratamentos aplicados apresentaram diferentes
efeitos nas matrizes avaliadas, sendo a matriz 1 sensivel a imersdo por periodo superior a 72
horas, uma vez que o percentual de emergéncia baixou. A matriz 2 foi mais tolerante de forma
que o percentual de emergéncia (91%) as 144 horas de imersdo foi superior a testemunha e
imersoes durante 18, e 36 horas. A matriz 3 mostrou-se a mais sensivel a imersao, uma vez que
o percentual mais alto ocorreu na testemunha (92%) e baixou a medida que o tempo de imersao

aumentava, chegando a 77% as 144 horas de imersao (Figura 8).
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Figura 8. Emergéncia e Indice de Velocidade de Emergéncia de diferentes matrizes submetidas a diferentes
tratamentos de superacdo de dorméncia de Sideroxylon obtusifolium do Municipio de Sao Jodo do Cariri no Cariri
Paraibano - T). testemunha — sementes intactas, T», T3, T4 ¢ Ts imersdo em agua a temperatura ambiente por 18,
36, 72 e 144 horas respectivamente.
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Fonte: Dados da pesquisa

O indice de velocidade de emergéncia ao longo de dois meses apos a semeadura seguiu
0 mesmo padrao em relagdo aos tratamentos usados na emergéncia, de forma que os melhores
valores foram obtidos na imersao apds 72 horas para as matrizes 1 e 2 que obtiveram indice de
0,88 e 0,85 respectivamente e 0,76 na testemunha da matriz 3. O resultado expressa uma baixa
velocidade que ¢ justificada principalmente pelo tempo decorrido para o impulsionamento da
emergéncia podendo gerar plantulas desuniformes.

Silva et al. (2014) registrou grande variabilidade entre as arvores matrizes de S.
obtusifolium coletadas em remanescentes florestais dos municipios de Sertania e Custodia no
Estado de Pernambuco e nos municipios de Boa Vista e Campina Grande no Estado da Paraiba,
quanto aos caracteres biométricos de frutos, sementes e processo germinativo. Os autores
atribuem que essa variabilidade pode resultar da combinacdo de uma série de fatores, entre eles,
aqueles relacionados com a variabilidade genética e fecundidade da populagdo, sendo
necessario a realizacdo de teste progénies para verificar a superioridade das matrizes.

A literatura registra trabalhos com baixos valores de emergéncia e indice de velocidade
de emergéncia para S. obtusifolium, tendo em vista que a mesma tem sido descrita até o presente

momento como espécie de dorméncia tegumentar. A emergéncia geralmente varia de 0 a menos
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de 70%, sendo este ultimo valor resultante de tratamentos de superagdo de dorméncia.
Resultados mais satisfatorios sdo encontrados quando ¢ realizado selecdo de matrizes para
avaliacdo de variabilidade e selegdo de sementes para estudos de caracterizacdo biométrica,
acontecendo o mesmo para o indice de velocidade de emergéncia. Tratamentos comuns para
superacao de dorméncia desta espécie sdo: escarificagdo em lixa, imersdo em acido sulfurico
por diferentes tempos (REBOUCAS, ef al., 2012; MACEDO et al., 2009; SILVA et al. 2014,
2015, SILVA; DANTAS, 2017).

Os tratamentos pré-germinativos influenciaram no vigor de S. obtusifolum. A imersao
por 72 horas proporcionou o melhor desenvolvimento em todos os parametros avaliados. A
matriz 1 ndo apresentou diferenga estatistica para a altura de plantulas entre os diferentes
tempos de imersdo, com médias que variaram de 8,42 a 9,25 cm. A matriz 2 apresentou-se com
valores inferiores e com diferenca estatistica significativa da imers@o por 144 horas em relacao
aos demais tratamentos, resultados semelhantes foram encontrados para a matriz 3. Os valores
de didmetro ao nivel do solo ndo se distinguiram estatisticamente, embora, valores mais
elevados tenham sido registrados na imersao por 72 horas para todas as matrizes (1,79 a 1,83
mm). No parametro massa seca, a imersao por 72 horas para as matrizes M2 e¢ M3 diferiram
estatisticamente de todos os tratamentos, com valor de 0,50 e 0,48 g respectivamente, resultado
semelhante foi encontrado para a massa seca da matriz 3, a qual caracterizou-se com o resultado

significativamente diferente (0,18 g) na imersao por 72 horas (Figura 9).
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Figura 9. Vigor com base no desenvolvimento de altura, didmetro e massa fresca e seca de individuos de S.
obtusifolium dois meses ap6s a emergéncia submetidos a diferentes tratamentos pré-germinativos por imersao em
agua em diferentes tempos.
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Letras iguais entre barras referem-se a tratamentos estatisticamente iguais entre si pelo teste de Tukey a 5% de
probabilidade
Fonte: Dados da pesquisa

A agua ¢ um fator exdgeno imprescindivel, tendo em vista que a germinagdo se inicia
com a absor¢do por meio de imersdo, que gera outros mecanismos metabolitos, atuando no
amolecimento do tegumento permitindo a transferéncia de nutrientes soliveis. O tempo de
absorgdo da 4dgua ¢ distinto entre certas espécies (SA, 2017). A imersdo de sementes em agua
trata-se de um método natural que ndo oferece riscos ao meio ambiente. Diversas técnicas para
acelerar e uniformizar o processo de germinagao de S. obtusifolium tem sido utilizada, as quais
envolvem escarificagdo mecanica, imersdao em agua apos escarificacdo, desponte, diferentes
temperaturas de germinacao, escarificagdo quimica, variabilidade de matrizes (REBOUCAS,
2012; SILVA et al. 2012; SILVA et al., 2014; SILVA, 2015; SA, 2017 CRUZ 2018) entretanto,
nenhum resultado tinha se mostrado conclusivo, face aos baixos valores de germinagdo. Além
disso, os principais resultados estdo associados a métodos quimicos que podem provocar danos
as plantas dependendo do objetivo da producao de mudas.

Ao confrontar os dados da presente pesquisa com a literatura, observa-se que a baixa
germinalidade de S. obtusifolium registrada na literatura pode ndo estar relacionada apenas a
presenca de dorméncia na semente, mas a qualidade de sementes provenientes de diferentes

espécimes, uma vez que observou-se comportamento reprodutivo altamente diferente entre
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individuos da espécie estudada de acordo com diferentes ambientes, onde todos os espécimes
que apresentaram alta intensidade nas fenofases reprodutivas também produziram sementes
com alto percentual de emergéncia.

A literatura registra que o uso da escarificacdo quimica com acido sulfarico e mecanica
(lixa) apresentam os melhores resultados de emergéncia e vigor de sementes de S. obtusifolium.
Entretanto, os valores apresentados sdo inferiores aos obtidos no presente trabalho. Rebougas
et al. (2012) registraram com estes tratamentos comprimento de plantulas de aproximadamente
9 cm e massa seca de 0,6 mg. Por meio do uso da escarificagdo com lixa seguida da imersao
de sementes em agua destilada por 24 h e fervidas por 20 min, Silva et al. (2012) registrou
plantulas (radicula + parte aérea) com aproximadamente 10,25 cm. A escarificagdo com lixa n°
80 resultou aos 50 dias apds a semeadura em plantulas com 8,9 a 16,21 cm de altura, entretanto
com massa seca de apenas 0,009 a 0,059 g (SILVA, 2015), valor muito inferior ao obtido na
presente pesquisa.

Na avaliacdo de 31 matrizes de S. obtusifolium de diferentes procedéncias da Paraiba e
Pernambuco, Silva et al. (2014) aplicou como teste pré-germinativo a fermentacdo de frutos
por 72 horas em sacos plasticos, os quais observaram que boa parte das matrizes nao
germinaram, o comprimento ¢ massa seca média das plantulas que germinaram variaram de
1,66 a 6,56 cm e 0,0020 a 0,0526 g respectivamente 50 dias apds a semeadura. Embora alguns
trabalhos relacionem a fermentagdo de frutos com aumento na germinabilidade de sementes,
neste processo a a¢cdo de bactérias, podem produzir também compostos que interfiram na
germinagdo das sementes, como o etanol, que pode causar aumento na libera¢do de espécies
reativas de oxigénio (FUKAQO; BAILEY-SERRES, 2004) e o acido acético que ¢ toxico para a
germinacgao das sementes (HIMANEN et al., 2012).

Portanto, os resultados obtidos para as diferentes matrizes nos tempos de imersao
trabalhados mostraram-se mais eficaz do que os métodos adotados previamente na literatura,
sendo a imersao em agua por 72 horas o tratamento mais adequado para emergéncia e vigor de
todas as matrizes de S. obtusifolium.

Ao longo de um ano, observou-se que a poda realizada nos individuos aumentou o
desenvolvimento em altura em relacdo aos individuos integrais, ocorrendo excecdes apenas aos
6 meses para a matriz 1, para a matriz 2 aos 8 meses, para as matrizes 1 € 2 aos 10 meses e para
a matriz 1 aos 12 meses. Considerando todas as matrizes, observou-se que a poda realizada,
além de impulsionar o desenvolvimento, tende a homogeneizar a altura das matrizes, como

observado principalmente aos 2, 6 e 12 meses, enquanto, que no desenvolvimento dos
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individuos integrais a aproxima¢do da média de altura das matrizes ocorreu apenas aos dois

meses apds a semeadura (Figura 10).

Figura 10. Desenvolvimento do comprimento de mudas integrais (A) ¢ de mudas podadas (B) de Sideroxylon
obtusifolium ao longo de um ano
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Fonte: Dados da pesquisa

S. obtusifolium encontra-se dentro do grupo ecoldgico das espécies climax e,
consequentemente, de lento crescimento (SCIPIONI; GALVAO; LONGHI, 2013;
TSUKAMOTO FILHO et al.,2013). Esta caracteristica demanda pesquisas que visem produzir
individuos de crescimento mais rapido e uniforme ao longo do tempo. Testes com diferentes

niveis de sombreamento, substratos e recipientes tem sido amplamente estudado na perspectiva
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de obten¢do de melhores resultados na producdo de S. obtusifolium e de outras espécies da
Caatinga (SILVA; DANTAS 2014; CRUZ 2018).

Aos seis meses apos a semeadura de sementes de S. obtusifolium, Cruz (2018) observou
que, dentro de uma faixa de 30 a 70% de sombreamento, 50% ¢ uma faixa Otima de
desenvolvimento em altura, onde as plantas aos 6 meses atingem até¢ 21,7 cm. Na analise de
diferentes substratos para produc¢do de mudas, Cruz et al. (2021) observaram que o melhor
substrato proporcionou altura de mudas de 24,48 cm aos seis meses de desenvolvimento. O
resultado de ambos os autores ¢ inferior aos encontrado na presente pesquisa para todas as
matrizes avaliadas.

Relacionado ao desenvolvimento diamétrico, observou-se que os individuos integrais,
apresentaram desenvolvimento maximo aos 12 meses com médias que variam de 10,94 a 13,53
mm (Figura 11A), comportamento semelhante foi observado para os individuos podados com
variacdo de 8,96 a 10,97 mm para o mesmo periodo avaliado (Figura 11B). O menor
desenvolvimento diamétrico dos individuos podados pode estar relacionado a um investimento
no desenvolvimento de outra parte da planta, como a parte aérea. Os individuos integrais
também proporcionaram maior uniformidade diamétrica entre as matrizes nos dois primeiros
meses dos periodos avaliados.

Individuos de S. obtusifolium com seis meses apos a semeadura, apresentam na
literatura diferentes comportamentos no desenvolvimento diamétrico quando submetidos a
diferentes substratos. Cruz et al. (2021) registrou para o substrato 6timo trabalhado (Terra de
subsolo (75%) + areia lavada (15%) + esterco bovino (10%) 4,49 mm de diametro, valor
semelhante ao encontrado na presente pesquisa. De acordo com Cruz (2018) a curva de
regressao do didmetro do colo das mudas de S. obtusifolium estimou valor maximo (4,5 mm)
no nivel de sombreamento a 16%, com posterior decréscimo. A curva de regressdo estimou
valores médios muito proximos de didmetro do colo em até 30% de sombreamento.

Mudas com didmetro de coleto superior associam-se a um desenvolvimento mais
acentuado da parte aérea e, em especial, do sistema radicular, favorecendo a sobrevivéncia e o
desenvolvimento das mudas apdés o plantio (GRAVE et al., 2007), sendo um importante
parametro de avaliagdo do potencial da planta para a sobrevivéncia e crescimento apos o plantio

(SCALON et al., 2002).
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Figura 11. Desenvolvimento diamétrico de mudas integrais (A) e de mudas podadas (B) de Sideroxylon
obtusifolium ao longo de um ano

A 18
oM1 M2 BEM3
16
14
=12
=
-
~ 10
=
T 8
E
]
A 6
4
2
0
2 4 6 8 10 12
Tempo (meses)
B 18
aM1 aM2 EM3
16
14
= 12
=
-
~ 10
=
T 8
E
]
A 6
4
2
0 LM

2 4 6 8 10 12
Tempo (meses)

Fonte: Dados da pesquisa

A producdo de massa fresca de S. obtusifolium aumentou ao longo do tempo nos
individuos integrais chegando a 50,7 g aos 12 meses, ja os individuos podados apresentaram
desenvolvimento crescente dos 2 aos 8 meses com pico maximo de 40,3 g, seguido por um

decréscimo para as matrizes 1 e 2 aos 10 e 12 meses e para a matriz 3 aos 10 meses (Figura 12).
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Figura 12. Desenvolvimento de massa fresca de mudas integrais (A) e de mudas podadas (B) de Sideroxylon
obtusifolium ao longo de um ano
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Fonte: Dados da pesquisa

O padrao de desenvolvimento observado na massa fresca foi refletido na massa seca,
onde a massa de individuos integrais aumentou no decorrer do tempo. Os individuos submetidos
a poda apresentaram apice aos oito meses apds a poda. Englobando todas as matrizes a perda
de 4gua para os individuos integrais foi de 10,0821 g (50,3 %) e de 7,3882 (55,7 %) para os
individuos podados (Figura 13).
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Figura 13. Desenvolvimento de massa seca de mudas integrais (A) e de mudas podadas (B) de Sideroxylon
obtusifolium ao longo de um ano
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Fonte: Dados da pesquisa

Considerando sombreamento de 0, 25 e 75%, plantas de S. obtusifolium provenientes
da Paraiba e Bahia apresentaram apds 3 meses de desenvolvimento maior teor de massa seca
quando submetidas a sombreamento de 75% e 0% respectivamente (SILVA; DANTAS, 2014).
Os resultados encontrados por estes autores sdo muito inferiores aos obtidos na presente
pesquisa aos 2 meses de desenvolvimento, principalmente para as matrizes da Paraiba onde
obtiveram valores médios de 0,074 g, para a Bahia os resultados foram de 0,146 g. O substrato
provocou pouco efeito sobre os diferentes sombreamentos, entretanto o substrato solo+areia,

na proporcao de 1:1 acrescidos de superfosfato simples farelado na proporcao de 1kg para 60L
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de substrato apresentou o maior teor de massa seca (0,185 g), valor semelhante ao encontrado
na presente pesquisa para a maioria das matrizes aos dois meses de desenvolvimento ¢ muito
inferior ao obtido aos 4 meses de desenvolvimento.

O tempo de acompanhamento de estudos de desenvolvimento de individuos jovens de
S. obtusifolium varia de 2 a 6 meses, evidenciando uma grande variacdo nos meses iniciais do
desenvolvimento de diferentes matrizes. Estas variagdes sdo atribuidas as caracteristicas das
suas progénies, local de coleta e condi¢cdes ambientais.

Considerando o desenvolvimento de todas as matrizes ao longo do tempo, observou-se
que em relagdo a altura e diametro, ndo houve diferenga estatistica entre os individuos integrais
e os individuos podados a partir dos quatro meses de desenvolvimento. No periodo de maior
desenvolvimento, os individuos integrais caracterizaram-se por 65,29 cm de altura e 12,33 mm
de diametro, enquanto os individuos podados atingiram 70,9 cm de altura e 10,71 mm de
didmetro. Observou-se ainda, aumento diamétrico nos valores dos individuos podados em
relacdo aos integrais aos 6 ¢ 8 meses. A massa fresca e seca dos individuos podados foram
significativamente maiores em relacdo aos integrais aos 2, 4 € 6 meses. Aos 8 meses ndo houve
diferenga estatistica e aos 10 e 12 meses, os individuos integrais apresentaram valores

significativamente maiores em relagdo as plantas podadas (Tabela 2).

Tabela 2. Desenvolvimento de individuos integrais e de individuos podados ao longo do tempo de Sideroxylon

obtusifolium
Altura Didmetro  Massa fresca Massa seca 10D
Integral (2 meses) 7,37b 1,67 a 0,4357 b 0,1549 b 0,11a
Poda (2 meses) 12,00 a 0,33 b 1,7718 a 0,6783 a 0,02b
Integral (4 meses) 14,02 a 2,77 a 1,7521 b 0,6538 b 0,19 a
Poda (4 meses) 22,58 a 1,37 a 6,1701 a 3,2779 a 0,16a
Integral (6 meses) 27,85a 3,93 a 7,1652 b 3,6845b 0,34 a
Poda (6 meses) 27,79 a 421 a 11,0745 a 4,8919 a 0,45a
Integral (8 meses) 39,04 a 7,45 a 26,9154 a 12,895 a 0,68 a
Poda (8 meses) 54,96 a 7,73 a 24,8087 a 11,0267 a 0,65 a
Integral (10 meses) 49,79 a 10,72 a 40,9866 a 20,3828 a 0,88 a
Poda (10 meses) 42,29 a 8,89 a 16,7081 b 7,747 b 0,81 a
Integral (12 meses) 65,29 a 12,33 a 429347 a 21,9257 a 0,98 a
Poda (12 meses) 70,90 a 10,71 a 18,9648 b 7,5466 b 0,76 a

Meédias seguidas pela mesma letra na coluna entre parametros integral € poda no mesmo periodo nao se diferenciam
entre si a 5% de probabilidade pelo teste de Tukey
Fonte: dados da pesquisa

O baixo valor de massa seca e fresca dos individuos podados com anélise aos 12 ¢ 10

meses em relacdo aos integrais esta relacionado ao tempo precoce de poda que ocorreu aos 2 e
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4 meses respectivamente. O aumento da massa dos individuos podados em relagdo aos integrais
aos 2, 4 e 6 meses ¢ um indicativo que ao se desejar maior massa vegetal associado a algum
outro parametro influenciado por sistema de poda a exemplo de producao de metabdlitos
secundarios, a poda para esta espécie deve ocorrer a partir de 8 meses de desenvolvimento em
especial aos 10 meses, com coleta aos 4 meses.

De acordo com o indice de qualidade de Dickson (IQD) (Tabela 2) nao foi observado
efeito significativo positivo da poda sobre os individuos integrais. Os individuos de maior
qualidade fisiologica sdo os integrais aos 12 e 10 meses e os podados com analise ap6s 10 ¢ 12
meses respectivamente. De acordo Medeiros et al. (2018), o indice de qualidade de Dickson ¢
um importante indicador da qualidade das mudas, por considerar o equilibrio da distribui¢ao da
biomassa na planta, ponderando os resultados de pardmetros morfoldgicos de altura, didmetro
e biomassa que sdo empregados para avaliacdo da qualidade da muda.

Observou-se correlagdo inversa significativa (P<0,05) entre dados fenoldgicos
reprodutivos que referem-se a brotacdo floral (BT), floragdo (FL), frutificagdo (FR) e
emergéncia de sementes (ES) das espécimes de Sao Jodo do Cariri com indices de qualidade de
Dickson das plantas avaliadas em condicdo integral (p -0,85 a -0,98), o qual possui correlacao
positiva com os dados biométricos das sementes, principalmente a massa (MS) e diametro (LS)
de sementes, (p 0,89 a 0,98). Observou-se para os individuos podados aos 8 meses correlagdao

inversa significativa com a massa e diametro de sementes (p -0,98) (Figura 14).
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Figura 14. Correlacdo entre as fenofases reprodutivas, caracterizacdo de sementes, produgdo e desenvolvimento
vegetal de Sideroxylon obtusifolium
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Legenda: FB: botdo floral, FL: floragdo; FR: frutificagdo, ES: emergéncia de sementes; CS: comprimento de
sementes; LS: didmetro de sementes; MS: massa de sementes; DI ¢ DP 2, 4, 6, 8, 10, 12: indice de qualidade de
Dickson de individuos integrais e podados respectivamente aos 2, 4, 6, 8,10 e 12 meses de desenvolvimento
Fonte: Dados da pesquisa

O potencial de correlacdo da produgdo de frutos e indice de qualidade de Dickson para
mudas integrais aos 2 meses com os demais parametros foi baixo, portanto, este fator foi
excluido do agrupamento devido a sua baixa carga fatorial. Os demais fatores foram agrupados
em um unico nivel devido a alta correlagdo entre si, com excec¢do apenas para o indice de
qualidade Dickson das plantas integrais aos 8 e 12 meses que apresentaram carga fatorial

inferior a 5,0 (Figura 15).
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Figura 15. Analise fatorial das fenofases reprodutivas, caracterizagdo de sementes, produg@o e desenvolvimento
vegetal de Sideroxylon obtusifolium
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Legenda: FB: botdo floral, FL: floragao; FR: frutificacdo, ES: emergéncia de sementes; CS: comprimento de
sementes; LS: didmetro de sementes; MS: massa de sementes; DI ¢ DP 2, 4, 6, 8, 10, 12: indice de qualidade de
Dickson de individuos integrais e podados respectivamente aos 2, 4, 6, 8,10 ¢ 12 meses de desenvolvimento
Fonte: Dados da pesquisa

Na Tabela 3 sdo apresentadas as comunalidades e variancias especificas de todas as
variaveis.

Tabela 3. Comunalidades e Varidncia Especifica das categorias das fenofases reprodutivas, caracterizagdo de
sementes, producdo e desenvolvimento vegetal de Sideroxylon obtusifolium

Varidncias especificas Comunalidade Cargas
BF 0,620 0,379 -0,615
FL 0,160 0,839 -0,916
FR 0,921 0,078 -0,280

ES 0,056 0,943 -0,971
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Varidncias especificas Comunalidade Cargas
CS 0,646 0,353 0,594
DS 0,151 0,848 0,921
MS 0,176 0,823 0,907
DI2 0,989 0,010 -0,103
DIi4 0,009 0,990 0,995
DI6 0,019 0,980 0,990
DIg 0,907 0,092 0,303
DI10 0,500 0,500 0,706
DI12 0,814 0,185 0,430
DP2 0,371 0,628 0,793
DP4 0,244 0,755 0,869
DP6 0,497 0,500 0,704
DP8 0,065 0,934 -0,966
DP10 0,019 0,980 0,990
DP12 0,068 0,931 0,965

Legenda: FB: botdo floral, FL: floracao; FR: frutificacdo, ES: emergéncia de sementes; CS: comprimento de
sementes; DS: didmetro de sementes; MS: massa de sementes; DI e DP 2, 4, 6, 8, 10, 12: indice de qualidade de
Dickson de individuos integrais e podados respectivamente aos 2, 4, 6, 8,10 ¢ 12 meses de desenvolvimento
Fonte: Dados da pesquisa

Os valores de comunalidade asseguram que a andlise fatorial ¢ uma técnica adequada a
ser aplicada nos dados, visto que sdo as quantidades das variancias (correlagdes) de cada
variavel explicada pelos fatores. Quanto maior a comunalidade, maior sera o poder de
explicacdo da varidvel pelo fator. Considera-se como seguro comunalidades superiores a 0,5
(NEISSE; HONGYU, 2016). Entre os parametros utilizados, apenas botdes florais, frutificagao,
comprimento de sementes e o indice de qualidade de Dickson dos individuos integrais aos 2, 8
e 12 meses apresentam valores menores do que 0,50.

De acordo com as cargas fatoriais, a emergéncia de sementes, floragdo e os individuos
podados aos 8 meses de desenvolvimento apresentaram impacto inverso no fator por
apresentarem altas correlagdes de valor negativo. O indice de qualidade de Dickson que refere-
se a qualidade dos individuos ao longo do periodo avaliado, apresentou alta correlacdo positiva
com a massa e didmetro de sementes e correlacdo inversa com a emergéncia, evidenciando os
parametros biométricos de sementes como elementos fundamentais na qualidade do
desenvolvimento das mudas ao longo do tempo. Maiores investigacdes sdo necessarias para
compreensdo do impacto inverso dos individuos podados com andlise apds 8 meses de
desenvolvimento, dentro do fator, entretanto salienta-se que as plantas passam constantemente
por processos fisioldgicos que alteram seu metabolismo os quais sdo intensificados por fatores

externos como a poda.
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4. CONCLUSAO

S. obtusifolium apresenta comportamento diferente entre as duas areas estudadas,
principalmente nas fenofases reprodutivas. Nas fenofases reprodutivas as matrizes de Sumé
(Cariri Ocidental) sdo assincronicas e as matrizes de Sao Jodao do Cariri (Cariri Oriental)
altamente sincronicas. A precipitacdo de cada ambiente também influencia as fenofases de
formas distintas.

Os dados biométricos de comprimento, didmetro ¢ massa de frutos e sementes sdao
parametros que auxiliam na diferenciacao de espécimes. As sementes de Sao Jodo do Cariri
apresentam alta qualidade fisiologica com elevado percentual de emergéncia otimizado pela
imersdo em agua durante 72 horas.

Os dados fenologicos reprodutivos de S. obtusifolium apresentam de modo geral
correlacdo inversa com o indice de qualidade de Dickson na producdo vegetal, o qual possui
correlacdo positiva com os dados biométricos das sementes. A caracterizagdo biométrica de
sementes ¢ portanto, fundamental na qualidade do desenvolvimento das mudas de S.
obtusifolium ao longo do tempo, principalmente quando submetida a condi¢des estressantes

como a poda.
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Caracterizacao Fisica e Tecnologica de drogas vegetais de Sideroxylon obtusifolium
(Roem. & Schult.) T.D.Penn.

RESUMO: A anélise térmica tem sido empregada na caracterizagao e controle de qualidade de
drogas vegetais de espécies medicinais da Caatinga, entretanto, tem sido notdvel as variagdes
dos resultados devido a variabilidade de espécimes dentro das populagdes nos sistemas naturais.
Objetivou-se com este trabalho, caracterizar por meio de técnicas termoanaliticas e
morfologicas as drogas vegetais da parte aérea e da periderme do caule de espécimes adultas e
de individuos jovens cultivados de Sideroxylon obtusifolium (Roem. & Schult.) T.D.Penn. Os
espécimes adultos foram coletados em dois ambientes e os individuos jovens cultivados em
casa de vegetacdo, os quais foram provenientes de sementes dos espécimes adultos avaliados.
A droga vegetal foi analisada em diferentes tamanhos de particulas e os individuos jovens
analisados a cada dois meses até os 12 meses apds a semeadura. As analises consistiram na
termogravimetria, cinética, andlise térmica diferencial e na morfologia das drogas vegetais. A
atmosfera dindmica caracterizou melhor todas as amostras em relagdo a atmosfera inerte, sendo
possivel distinguir os espécimes dos dois ambientes estudados. A energia de ativagdo
diferenciou as drogas vegetais da parte aérea dos espécimes de Sumé e Sao Jodo do cariri nos
tamanhos de particulas de 297-149 e 73-37 um. Os individuos jovens de 8 a 12 meses possuem
energia de ativa¢do de 161,3 kJ.mol!, diferindo significativamente das drogas vegetais dos
individuos de 2 a 6 meses e dos espécimes de Sao Jodo do Cariri adultos, que obtiveram energia
de 123,50 e 100,04 kJ.mol™! respectivamente. Na parte aérea o menor tamanho de particula
apresentou maior entalpia, caracterizando os espécimes de Sao Jodo do Cariri (SJC03= 1,58
kJ.g!) e Sumé (SM03=1,35 kJ.g!") como diferentes. O mesmo ocorreu para a periderme do
caule, na qual foi registrado valor de entalpia de 1,53 kJ.g"! para os espécimes de Sio Jodo do
Cariri no menor tamanho de particula que diferiram estatisticamente do maior tamanho de
particula em ambos municipios. O evento comum a todas as amostras na faixa de temperatura
de 463,77 a 487,27°C, permitiu diferenciar os espécimes adultos dos espécimes jovens, na qual
estas apresentam elevado valor de entalpia (3,27-3,34 kJ.g!). A andlise morfologica
demonstrou alta heterogeneidade das particulas das drogas vegetais, evidenciando limitacdo no
processamento. Os dados demonstram, portanto, que as técnicas utilizadas diferenciam a
integridade dos individuos jovens e adultos, bem como a parte aérea e periderme do caule entre
individuos adultos, sendo parametros de fundamental importancia dentro do controle de
qualidade das drogas vegetais.

Palavras-chave: Diversidade de espécimes, Caatinga, Morfologia, Termogravimetria, Analise
térmica diferencial



100

Physical and Technological Characterization of Plant Drugs from Sideroxylon
obtusifolium (Roem. & Schult.) T.D.Penn.

ABSTRACT: Thermal analysis has been used in the characterization and quality control of
plant drugs of medicinal species from the Caatinga, however, the variations in results have been
notable due to the variability of specimens within populations in natural systems. The objective
of this work was to characterize, through thermoanalytical techniques, plant drugs from the
aerial part and the periderm of the stem of adult specimens and young individuals cultivated of
Sideroxylon obtusifolium (Roem. & Schult.) T.D.Penn. The adult specimens were collected in
two environments and the young individuals were cultivated in a greenhouse, which were
collected from the seeds of the evaluated adult specimens. The plant drug was analyzed in
different particle sizes and young individuals analyzed every two months until 12 months after
sowing. The analyzes consisted of the morphology of plant drugs, thermogravimetry, kinetics
and differential thermal analysis. The dynamic atmosphere better characterized all samples in
relation to the inert atmosphere, making it possible to distinguish the specimens from the two
studied environments. The activation energy differentiated plant drugs from the aerial part of
specimens from Sumé and Sao Jodo do cariri in particle sizes of 297-149 and 73-37 um. Young
individuals aged 8 to 12 months have an activation energy of 161.3 kJ.mol™, differing
significantly from the plant drugs of individuals aged 2 to 6 months and specimens from Sao
Jodo do Cariri that obtained energy of 123.50 and 100.04 kJ.mol™! respectively. Lower enthalpy
values were observed for the largest particle size for specimens from Sumé (1.06 kJ.g™) and
Sao Jodo do Cariri (1.20 kJ.g" and 1.23 kJ.g" 1), which did not differ statistically. The smallest
particle size obtained the highest enthalpy characterizing specimens from Sao Jodo do Cariri
(1.58 kJ.g'!) and Sumé (1.35 kJ.g™"). The event common to all samples in the temperature range
from 463.77 to 487.27°C allowed to differentiate adult specimens from young specimens, in
which they have a high enthalpy value (3.27-3.34 kJ.g. !). The morphological analysis showed
high heterogeneity of the plant drug particles, evidencing limitations in processing. The data
therefore demonstrate that the techniques used differentiate the integrity of young and adult
individuals, as well as the aerial and periderm of the stem of adult individuals, which are
parameters of fundamental importance within the quality control of plant drugs.

Keywords: Specimen diversity, Caatinga, Morfology, Thermogravimetry, Differential thermal
analysis
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1. INTRODUCAO

A anélise térmica consiste em um grupo de técnicas em que uma propriedade de uma
substancia e/ou seus produtos de reacdo ¢ medida em fun¢do da temperatura, submetida a um
programa de temperatura controlada, numa atmosfera especifica (CASIMIRO et al., 2005). A
implementagdo da analise térmica na industria farmacéutica tem sido utilizada no controle de
qualidade de medicamentos, visando a andlise global da qualidade do produto final e a
determinagdo de parametros de qualidade tecnologica de medicamentos tendo em vista que
trata-se de um método analitico, quantitativo e comparativo, capaz de produzir resultados
rapidos e reprodutiveis (WENDLANDT, 1986).

Entre as técnicas termoanaliticas empregadas na industria farmacéutica, destacam-se
a Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC), Andlise Térmica Diferencial (DTA) e
Termogravimetria (TG), estas duas ultimas teem sido bastante utilizadas na caracterizagao de
drogas vegetais (BRANDAO et al., 2016; GUIMARAES et al., 2018; ANDRADE et al., 2019).
A analise termogravimétrica estuda a relacdo entre a massa de um analito e a temperatura, € a
analise térmica diferencial mede a diferenga de temperatura entre a amostra ¢ um material de
referéncia, enquanto ambos sdo submetidos as mesmas condi¢des térmicas (KANG et al.,
2011).

Em preparagdes farmacéuticas a aplicacdo termogravimétrica ¢ demonstrada em
curvas tipicas através de componentes volateis, como misturas e solventes; perda de agua de
cristalizacdo; decomposi¢do; residuos (como cinzas), residuos carbonaceos enegrecidos,
formados durante a decomposi¢do numa atmosfera inerte (AMUTIO et al., 2012). A anélise
térmica diferencial ¢ frequentemente utilizada no controle de qualidade de produtos
farmacéuticos, além de ser usado na pré-formulagdo para o estudo de polimorfismo e para o
estudo de interacdes farmaco-excipiente (GIRON 1995; GUIMARAES et al., 2019).

De acordo com Flores e Quifiones (2018) em virtude da quantidade de parametros
cinéticos que podem ser calculados, a andlise termogravimétrica ¢ uma das técnicas mais
utilizadas para avaliar a decomposi¢do térmica de materiais, sendo os estudos cinéticos eficazes
na interpretacdo do mecanismo de reacdo e de fendmenos cataliticos, comportamento em base
molecular, otimizacdo e desenvolvimento de novos processos quimicos. Em estudos cinéticos
do estado s6lido, a energia de ativacao ¢ definida como a energia minima necessaria para que
as reacoes quimicas ocorram (PAN ef al., 2015). A energia de ativagdao tem se mostrado um
parametro capaz de distinguir diferentes materiais. P6s de drogas vegetais em diferentes
tamanhos de particulas foram diferenciados pela energia de ativacdo em atmosfera de ar

sintético (CORREIA et al., 2016; CUINICA et al., 2018; GUIMARAES et al., 2018). Esta
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técnica apresenta rapido desempenho, confiabilidade e precisdo (COSTA et al., 2013).

Diversas técnicas de andlises térmicas teem sido empregadas na caracterizagdo e
controle de qualidade de drogas vegetais de espécies medicinais da Caatinga, dentre as quais
Sideroxylon obtusifolium (Roem. & Schult.) T.D.Penn. ja foi caracterizada do ponto de vista
quimico, fisico e bioldgico no que se refere a matéria prima proveniente das folhas (HOLANDA
NETO, 2013; CORREIA et al., 2013, 2016), entretanto, &€ notavel as variagoes de resultados na
literatura para esta e outras espécies, devido a variabilidade de espécimes dentro da populagao
vegetal, a qual ¢ induzida por fatores internos da propria espécie e por questdes externas como
o ambiente, clima, interagdes bioticas etc. Estas varia¢des tornam-se cada vez mais intensas
devido a matéria prima ser de origem extrativista em ambientes sem nenhum tipo de controle,
uma vez que nao existe cultivo de plantas medicinais da Caatinga.

Objetivou-se com este trabalho caracterizar por meio de técnicas termoanaliticas e
morfoldgicas as drogas vegetais da parte aérea e da periderme do caule de espécimes adultas e

individuos jovens cultivados de S. obtusifolium.

2. MATERIAL E METODOS
2.1 Obtencio e processamento das drogas vegetais

Foram coletados a parte aérea e periderme do caule de matrizes adultas de S.
obtusifolium nos municipios de Sumé e Sao Jodo do Cariri na Paraiba. As matrizes de Sumé
foram coletadas em julho de 2017 no riacho da Umburana e as de Sao Jodo do Cariri no riacho
Gangorra em julho de 2018. Os individuos jovens sdo descendentes de matrizes adultas de Sao
Jodo do Cariri, os quais foram cultivados em casa de vegetacao, monitorados e coletados a cada
dois meses apoOs a emergéncia.

Ap0s a coleta, todo o material vegetativo foi selecionado de acordo com os dados
fitossanitarios, higienizado e sanitizado com agua corrente, imersao em hipoclorito de sddio
por 10 minutos na concentracdo de 250 ppm a 2,5% e posteriormente lavados com agua
destilada. As amostras coletadas foram secas em estufa de circulagdo de ar a temperatura de
42°C até massa constante. ApOs a secagem e completa estabilizagdo (eliminagdo de agua,
inativagdo de enzimas, etc.) o material das matrizes adultas e jovens foi pulverizado em moinho
de facas, sendo o material dos individuos jovens macerados quando necessario, obtendo-se o
material vegetal seco e pulverizado de individuos adultos e jovens.

A droga vegetal pulverizada das matrizes adultas foi submetida a um sistema de peneiras
em tamisador industrial com diferentes tamanhos de poros, correspondentes a 50, 100 e 200

mesh, sendo retidas particulas na faixa granulométrica de 297-149, 148-74 e 73-37 um.
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respectivamente. A droga vegetal das matrizes jovens foi submetida apenas ao tamis de 50 mesh
que equivale a retencdo de particulas de 297-148 pum. Os pos obtidos nas diferentes
granulometrias foram acondicionados separadamente em sacos herméticos polietileno, fosco e
devidamente fechados para prote¢dao da luz e da umidade, e acondicionados em Freezer no

modo refrigeragdo até a analise do material.

2.2 Caracterizacao termogravimétrica (TG)

Para obtengdo das curvas termogravimétricas das drogas vegetais da parte aérea,
periderme do caule e de individuos jovens de S. obtusifolium em diferentes tamanhos de
particulas foi utilizada uma termobalanca modelo TGA-50H (Shimadzu, Japao), calibrada com

oxalato de calcio monohidratado, nas razdes de aquecimento de 10, 20 e 40°C/min"

, variando
de 25 °C até 900 °C. Foi utilizada atmosfera de nitrogénio (50 mL.min!) e de ar sintético, com
fluxo de 20 mL/min!. Utilizou-se massa de 5,00 + 0,05 mg acondicionada em cadinho de
alumina para cada amostra.

As curvas foram analisadas através do software TA 60 WS (Shimadzu, Japao) para
caracterizar as etapas de perda de massa, ¢ plotadas no programa Origin Pro. versdo 8.0. A
cinética de degradagdo foi obtida com base nos dados das curvas termogravimétricas, usando o

método de Ozawa para determinar a energia de ativacao (Ea) da principal etapa de degradacao.

A determinagdo desse parametro foi obtida no software TGA Kinetic Analysis Program.

2.3 Analise térmica diferencial (DTA)

Para a andlise térmica diferencial (DTA) das drogas vegetais foram obtidas curvas
utilizando um analisador térmico diferencial (DTA-50, Shimadzu, Japao) em atmosfera inerte
(nitrogénio) com fluxo de 50 mL.min"!. As amostras foram acondicionadas em cadinho de
alumina (5,00 + 0,100 mg) e submetidas a uma programacao de elevagdo de temperatura de 25
a 900 °C, com B = 10 °C.min"! O equipamento foi calibrado utilizando o ponto de fusdo e a
entalpia de fusdo do indio e zinco como padrdes. Os dados foram analisados através do software

TA 60 WS (Shimadzu, Japao) e as curvas foram plotadas com o auxilio do software Origin Pro

8.0.

2.4 Caracterizacao morfologica dos diferentes tamanhos de particulas das drogas vegetais

Os aspectos morfologicos e a distribui¢ao do tamanho das particulas das drogas vegetais

foram estudados através do sistema analisador de imagens automatico Morphologi-G3SE
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(Malvern Instruments, Malvern, Reino Unido). A andlise foi realizada através da captura de
imagens das amostras pelo equipamento em tempo real, utilizando lentes objetivas com
aumento de 2,5x e 5x, seguida de processamento dos dados pelo software. As particulas foram
classificadas de acordo com sua faixa de diametro equivalente em circunferéncia (CE diameter),
bem como determinou-se a contribuicdo em numero ¢ volume de cada classe no total das
particulas analisadas.

A anélise foi realizada na Unidade de Bioanalises e Bionanotecnologia do Instituto de

Pesquisa em Farmacos e Medicamentos — [PeFarM/UFPB.

2.5 Caracterizacao Farmacopeica
2.5.1 Material estranho

Foi realizado o quarteamento de 25 g do p6 das drogas vegetais. O material foi espalhado
em camada fina sobre uma superficie plana. Os materiais estranhos a droga, inicialmente a olho
nu e, em seguida, com auxilio de lente de aumento (cinco vezes) foi separado e pesado para
determinagdo da porcentagem de matéria estranha com base no peso da amostra submetida ao

ensaio.

2.5.2 Determinagdo de dgua

A determinagdo do teor de agua foi realizada pelo método gravimétrico. Foram pesadas 1
g de cada amostra, as quais foram transferidas para cadinhos, previamente dessecados e tarados.
As amostras foram colocadas em estufa a 105 °C durante cinco horas, até peso constante, ou
seja, até que a diferenca entre duas pesagens sucessivas corresponda a, no maximo, 0,25% de

amostra. O teor de d4gua em relacdo a droga seca foi calculado em porcentagem.

2.5.3 Determinacdo de cinzas totais

Foram pesados 3 g de cada amostra pulverizada, as quais foram transferidas para cadinho
de porcelana previamente dessecado e tarado. As amostras foram distribuidas uniformemente
no cadinho e incineradas aumentando, gradativamente, a temperatura até, no maximo 600 °C,
até que todo o carvao fosse eliminado. O gradiente de temperatura utilizado foi (30 minutos a
200 °C, 60 minutos a 400 °C e 90 minutos a 600 °C) até massa constante. Foi calculado a

porcentagem de cinzas em relagdo a droga seca.
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2.5.4 Densidade
Para determinacao da densidade dos extratos vegetais utilizou-se picndmetro com

capacidade de 5 mL previamente calibrado. O peso da amostra foi obtido através da diferenga
de massa do picndmetro cheio e vazio. A densidade relativa foi calculada determinando a razao

entre a massa da amostra liquida e a massa da dgua, ambas a 20 °C.

2.5.5 Determinacdo de residuo seco dos extratos

Em um cadinho previamente dessecado e tarado, de cerca de 50 mm de didmetro e 30
mm de altura, foi pesado rapidamente, 2,0 mL de extrato, o qual foi seco em estufa a 105°C
durante trés horas. Em seguida o material foi submetido a resfriamento em dessecador em
presenga de gel de silica anidro concentrado por 30 minutos e pesados. Os resultados foram

€Xpressos em porcentagem

2.5.6 Determinagado do pH
O pH das formulagdes foi avaliado utilizando potenciometro digital previamente

calibrado com solugdes tampao pH 4,0 e 7,0 a temperatura de 25 °C. As amostras foram diluidas
em agua destilada a proporcao de 1:10, e as leituras foram realizadas em triplicata, com imersao

do eletrodo na solugao formada.

2.5 Analise estatistica

Para verificacdo da diferenca entre as atmosferas, tamanho de particulas, energia de
ativacdo e entalpia da parte aérea e periderme do caule de diferentes ambientes, e dos individuos
jovens foi aplicado o teste de analise de variancia. A comparagdo de médias foi realizada através
do teste de Tukey a 5% de probabilidade. Os resultados foram obtidos com auxilio do

suplemento do Excel Action Stat Pro versao 3.5.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Caracterizacio termogravimétrica e térmica diferencial da parte aérea de espécimes
de Sideroxylon obtusifolium

O perfil termogravimétrico da droga vegetal da parte aérea de Sideroxylon obtusifolium
em atmosfera de ar sintético apresentou comportamento distinto para os diferentes espécimes e

para as diferentes razdes aquecimento nas diferentes granulometrias. Foram observadas oito
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etapas de decomposi¢do para todas os espécimes nos tamanhos de particulas de 297-149 pm
para todas as razdes de aquecimento. Os espécimes M2 e M3 apresentaram oito etapas de
decomposicdo em todas as razdes de aquecimentos e tamanhos de particulas. As amostras
referentes ao tamanho 148-74 e 73-37 um apresentaram sete etapas para o espécime M1, M4,

M5 e M6, estas ultimas trés referem-se ao municipio de Sao Jodo do Cariri (Figura 01).

Figura 1. Curvas termogravimétricas em atmosfera de ar sintético em razdes de aquecimento (RZ) de 10, 20 e 40
° C /min™! para drogas vegetais da parte aérea de diferentes matrizes de Sideroxylon obtusifolium, com diferentes
tamanhos de particula, coletadas em areas de mata ciliar na Caatinga, nos municipios de Sumé (M1-M3) e Sao
Jodo do Cariri (M4-M6), Cariri paraibano, Brasil
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Fonte: Dados da pesquisa

As etapas de degradacdo de cada espécime na atmosfera de ar sintético com seus
respectivos intervalos de temperaturas e perda de massa nas diferentes razdes de aquecimento,
tamanho de particulas encontram-se detalhadas no Apéndice B. De modo geral, o aumento da
razao de aquecimento provocou deslocamento de temperatura, assim como as diferentes faixas
granulométricas, de modo que quanto maior a razdo de aquecimento maior a temperatura e
quanto menor o tamanho de particula menor a temperatura de degradacao.

Considerando a principal etapa de decomposi¢ado para cada amostra avaliada, observou-

se perda de massa de 31,69-34,47% no intervalo de temperatura de 278,26-375,80 °C na razao
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de aquecimento de 10°C min™! para os espécimes de Sumé (M1-M3) no tamanho de particula
de 297-149 um. Nesta mesma razdo de aquecimento as matrizes de Sdo Jodao do Cariri (M4-
M6) apresentaram perda de massa de 34,00-34,67% no intervalo de temperatura de 272,90-
360,59 °C. No tamanho de particula de 148-74 e 74-37 um os espécimes de Sumé apresentaram
perda de massa de 32,18-34,46 e 32,07-34,08 em temperaturas que variaram de 284,35-
363,55°C e 273,60-390,49 °C respectivamente. Os espécimes de Sdo Jodo do Cariri
caracterizaram-se por perda de massa de 36,03-37,35 % e 34,91-39,72% em temperaturas de
280,16-361,50 ¢ 273,32-368,01 °C respectivamente. As drogas vegetais submetidas a razao de
aquecimento de 20 °C min™! apresentaram perda de massa de 33,65-35,64% e 34,30-36,35%
em temperaturas que variaram de 291,15-386,81°C e 287,36-384,80 °C para espécimes de
Sumeé e Sao Jodo do Cariri respectivamente na faixa granulométrica de 297-149 pm. Nas faixas
de 148-74 pm e 74-37 um os espécimes de Sumé também apresentaram temperaturas mais
elevadas com valores de 306,64-409,00 °C e 294,46-400,23°C para perda de massa de 35,7-
36,74% e 32,73-35,36% respectivamente, enquanto que os espécimes de Sao Jodo do Cariri
caracterizaram-se por temperatura entre 308,53-401,01 e 288,08-377,33 para perda de massa
de 37,32 e 35,04-36,07% respectivamente. A razdo de aquecimento a 40°C proporcionou perda
de massa de 35,07-36,74%, 32,18-37-35%, 36,43-37-32% e 35-36-37,20% a temperatura de
306,64-409,00°C, 280,16-366,37°C, 305,86-401,68 e 309,84-405,72 nos tamanhos de
particulas de 148-74 e 74-37 para os municipios de Sumé e Sao Jodao do Cariri respectivamente
(Apéndice A).

O perfil termogravimétrico da droga vegetal da parte aérea de S. obtusifolium em
atmosfera nitrogénio nado diferiu os espécimes dos diferentes ambientes, nas diferentes razdes
de aquecimento e faixas granulométricas em relacdo a quantidade de etapas de degradacao.
Todas as curvas foram caracterizadas por 6 etapas (Figura 2).

As etapas de degradagdo de cada espécime na atmosfera de nitrogénio com seus
respectivos intervalos de temperaturas e perda de massa nas diferentes razdes de aquecimento,
tamanho de particulas encontram-se detalhadas no Apéndice B. Assim como na atmosfera de
ar sintético, a atmosfera de nitrogénio também permitiu deslocamento crescente de temperatura

de acordo com o aumento da razdo de aquecimento e aumento do tamanho de particulas.
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Figura 2. Curvas termogravimétricas em atmosfera de Nitrogénio em razdes de aquecimento (RZ) de 10, 20 e 40
°C / min™!' para drogas vegetais da parte aérea de diferentes matrizes de Sideroxylon obtusifolium, com diferentes
tamanhos de particula, coletadas em areas de mata ciliar na Caatinga, nos municipios de Sumé (M1-M3) e Sao
Jodo do Cariri (M4-M6), Cariri paraibano, Brasil
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Fonte: Dados da pesquisa

A principal etapa de decomposi¢do apresentou perda de massa de 27,26-37,13%, 31,62-
37,77% e 31,92-38,98 nas temperaturas de 282,75-382,72 °C, 279,77-377,35°C e 270,05-
373,91°C para os espécimes de Sumé nos tamanhos de particula de 297-149, 148-74 e 74-37
um respectivamente na razio de aquecimento de 10°Cmin’!, nestas mesmas condi¢des foram
observadas perda de massa de 29,17-32,67%, 31,91-35,56% e 30,74-33,35% a temperaturas de
282,78-365,59 °C, 282,65-365,54°C e 281,97-364,07°C para os espécimes de Sao Jodo do
Cariri. A razdo de aquecimento a 20 °C/min™' proporcionou perda de massa de 31,83-34-97%,
36,31-38,00% e 35,36-39,19% a temperaturas de 287,23-401,43°C, 286,29-393,01°C ¢ 281,84-
396,97°C para espécimes de Sumé e 27,32-33,03%, 30,86-34,24% e 31,24-34,06% a
temperaturas de 296,63-378,65°C, 288,62-378,26°C e 293,09-379,38°C para espécimes de Sao
Jodo do Cariri. O aumento da razio de aquecimento para 40°C/min’' provocou perda de massa
de 35,08-41,64, 35,75-41,54%, 35,02-38,88% a temperatura de 298,01-413,13°C, 298,53-
415,28°C e 295,41-411,47 °C para espécimes de Sumé e perda de massa de 29,56-35,03%,
32,64-35,11% e 35,30-37,50 a temperatura de 300,78-401,67°C, 305,30-397,81 °C e 304,03-
404,62 °C para espécimes de Sao Jodo do Cariri nos tamanhos de particulas de 297-149, 148-
74 e 74-37 um respectivamente (Apéndice B).
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Foi notavel as variagdes entre o numero de etapas de decomposi¢do entre as amostras e
entre as atmosferas. As amostras submetidas a atmosfera oxidativa, em contato com o oxigénio,
apresentaram de modo geral, temperatura inicial de degradacao um pouco inferior as amostras
submetidas a atmosfera inerte. O nimero de etapas de termodecomposicdo foi superior para as
amostras avaliadas em atmosfera oxidativa. Resultados semelhantes foram registrados por
Correia et al. (2016).

As curvas térmicas diferenciais dos pos da droga vegetal de S. obtusifolium em

diferentes tamanhos de particulas estao representadas na Figura 3.

Figura 3. Curvas da analise térmica diferencial da parte aérea de diferentes espécimes Sideroxylon obtusifolium

em diferentes faixas granulométricas
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Fonte: Dados da pesquisa

Foram observados a formacao de dois picos exotérmicos principais para o tamanho de
particula de 297-149 um e trés picos para os tamanhos 148-74 e 73-37 pm, os quais encontram-

se detalhados com as suas respectivas entalpias e temperaturas na tabela 01.
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Tabela 1. Descricao dos eventos observados na andlise térmica diferencial da parte aérea de diferentes espécimes
Sideroxylon obtusifolium em diferentes faixas granulométricas

1 evento 2 evento 3 evento
Matriz/granulometria T °(C) E (kJ/g) T °(C) E (kJ/g) T °(C) E (kJ/g)
M1 297-149 pm 337,58 1,05 482,27 1,69 -- -
M1 148-74 pm 339,84 1,24 432,78 0,05 477,17 1,10
M1 74-37 pm 338,38 1,36 432,89 0,13 477,75 0,72
M2 297-149 um 339,65 1,20 486,46 1,89 -- -
M2 148-74 pm 337,21 1,39 436,96 0,02 484,03 1,16
M2 74-37 pm 338,46 1,17 435,60 0,15 486,57 0,62
M3 297-149 pm 339,37 0,94 491,11 1,09 -- -
M3 148-74 pm 338,60 1,41 456,80 0,01 491,88 1,23
M3 74-37 pm 343,68 1,53 445,62 0,11 497,49 0,59
M4 297-149 pm 326,29 1,21 465,47 2,78 -- -
M4 148-74 pm 323,95 1,31 414,63 0,02 462,22 1,76
M4 74-37 pm 326,80 1,63 408,28 0,06 458,23 1,24
M5 297-149 pm 326,11 1,16 463,81 2,20 -- -
M5 148-74 pm 331,55 1,25 469,55 0,08 675,44 0,03
MS5 74-37 pm 327,45 1,51 414,41 1,86 466,37 1,24
M6 297-149 um 324,57 1,23 470,21 2,58 -- -
M6 148-74 pm 330,83 1,13 421,55 0,01 467,53 1,50
M6 74-37 pm 332,56 1,62 419,12 0,18 466,63 1,36

Legenda: M1-M3=Sumé; M4-M5= Sao Joao do Cariri
Fonte: Dados da pesquisa

Considerando todas as amostras das drogas vegetais o primeiro evento ocorreu entre
323,95 ¢ 339,84 °C com entalpia de 0,94 a 1,63 kJ/g!. Observou-se que o tamanho de particula
de 148-74 e 73-37 um proporcionou a formagao de um pico que obteve varia¢ao de entalpia de
0,01-0,08 e 0,06-1,86 kJ/g! para todas os espécimes avaliadas. Assim, o maior pico para o
maior tamanho de particula ocorreu entre 463,81 e 491,11 °C. As diferengas do comportamento
térmico observado entre as amostras de diferentes tamanhos de particulas sugerem que as
amostras de menores tamanhos de particulas, apresenta mais constituintes quimicos, fato

justificado no aparecimento de mais um evento térmico.
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Analisando o perfil térmico diferencial de folhas de S. obtusifolium em diferentes
granulometrias Correia et al. (2016) visualizou-se a presenca de trés eventos exotérmicos em
comum para as trés amostras. Os autores também observaram no menor tamanho de particula

atendéncia ao desdobramento do primeiro evento em dois eventos, observado por uma elevagao
da linha de base.

3.2 Caracterizacio termogravimétrica da periderme do caule de espécimes de Sideroxylon
obtusifolium

O perfil termogravimétrico das drogas vegetais da periderme do caule de S. obtusifolium
em atmosfera de ar sintético nas diferentes granulometrias diferiram entre si. O espécime M1
de Sumé apresentou sete etapas de degradacao para todas as razoes de aquecimento. As demais
matrizes apresentaram 6 etapas na razio de aquecimento de 10°C/min'. A M2 e M3

apresentaram cinco etapas nas demais razdes e nas demais faixas granulométricas (Figura 4).

Figura 4. Curvas termogravimétricas em atmosfera de ar sintético em razdes de aquecimento (RZ) de 10, 20 ¢ 40
° C/ min™! para drogas vegetais da periderme do caule de diferentes matrizes de Sideroxylon obtusifolium, com
diferentes tamanhos de particulas, coletadas em areas de mata ciliar na Caatinga, nos municipios de Sumé (M1-
M3) e Séo Jodo do Cariri (M4-M6), Cariri paraibano, Brasil

297-149 ym w70 10
— M

207-149 um —

297-149 pm [ RZ20 e
M1

M2
M3
— M4
—M5

Mg

Massa (%)
Massa (%)
Massa (%)

200 400 &00 B00 1000 U 200 400 600 BO0 1000 00 400 600
Temperatura (°C) Temperatura (°C) Temperatura (°C)

148-74 um RZ 10 L
—wMi
—M2
M3
—M -
—ms| £ 6
—Me F
= 4
Y

T w7
Temperatura (°C)

73-37 um RZ10 ‘ 19
—Mi

M2 8
M3|
| — M4

\\ — M5 &8

M| E
%

8O0 1000

148-74 ym | RZ20 8
—Mi

148-74 pum RZ40

— M1

M2 i
M3
— M

—M35 £ &0 — 5

M6y 3

Massa (%)
=
=

Massa (%)
Massa (%)

- aq

200 400 BOO _ BOO 1000 200 400 800 800 1000
Temperatura (°C) Temperatura (°C)

73-37 um RZ 20
Mi
—M2

M3
— M4
—M3
——Mé6

10 73-37 um RZA0

%)
@
=

Massa (%)
Massa (%)

Mass
s

200 400 600 800 1000 200 400 600 BO0 1600 00 400 600 8 1000

Temperatura (°C) Temperatura (°C} Temperatura (°C)

Fonte: dados da pesquisa



112

Considerando a principal etapa de decomposi¢do para cada amostra avaliada, observou-
se perda de massa de 25,12-34,73% no intervalo de temperatura de 297,17-407,63 °C na razao
de aquecimento de 10°C min™! para os espécimes de Sumé (M1-M3) no tamanho de particula
de 297-149 um. Nesta mesma razao de aquecimento as matrizes de Sao Jodao do Cariri (M4-
M6) apresentaram perda de massa de 24,51-35,24% no intervalo de temperatura de 276,75-
403,97 °C. No tamanho de particula de 148-74 e 74-37 pm os espécimes de Sumé apresentaram
perda de massa de 29,32-33,18 e 27,41-30,88 em temperaturas que variaram de 287,87-
394,67°C e 293,61-403,93 °C respectivamente. As matrizes de Sao Jodo do cariri apresentaram
perda de massa de 29,55-30,24 ¢ 27,45-31,68% em temperaturas de 283,25-359,41 e 287,43-
358,59°C respectivamente. O aumento das razdes de aquecimento também provocou
deslocamento das temperaturas (Apéndice C).

A caracterizagdo termogravimétrica da droga vegetal da periderme do caule de S.
obtusifolium em atmosfera nitrogénio ndo diferiu os espécimes dos diferentes ambientes, nas
diferentes razdes aquecimento e faixas granulométricas em relagdo a quantidade de etapas de
degradacdo, assim como aconteceu com a parte aérea. Todas as curvas foram caracterizadas por

6 eventos (Figura 5).

Figura 5. Curvas termogravimétricas em atmosfera de Nitrogénio em razdes de aquecimento (RZ) de 10, 20 ¢ 40
° C/ min™! para drogas vegetais da periderme do caule de diferentes matrizes de Sideroxylon obtusifolium, com
diferentes tamanhos de particula, coletadas em areas de mata ciliar na Caatinga, nos municipios de Sumé (M1-
M3) e Sédo Jodo do Cariri (M4-M6), Cariri paraibano, Brasil
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Fonte: Dados da pesquisa
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As etapas de degradacdo de cada espécime na atmosfera de nitrogénio mostraram
pequenas variacdes nas temperaturas e perda de massa em relagdo as faixas granulométricas e
os diferentes ambientes. Os valores de temperatura e perda de massa das drogas se
assemelharam ainda aos valores obtidos para a parte aérea submetida a atmosfera de nitrogénio.
Os valores para a periderme do caule encontram-se descritos nas diferentes razdes de
aquecimento no Apéndice D.

A principal etapa de decomposi¢do apresentou perda de massa de 27,85-37,16%, 26,18-
33,95% e 26,62, -34,69% nas temperaturas de 275,69-386,64 °C, 283,66-383,17 °C e 288,33-
385,27 °C para os espécimes de Sumé nos tamanhos de particula de 297-149, 148-74 ¢ 74-37
um respectivamente na razio de aquecimento de 10°Cmin’!, nestas mesmas condi¢des foram
observadas perda de massa de 30,64-32,43%, 30,00-33,39% e 33,31-35,23% a 270,45-372,84
°C, 280,07-377,52°C e 280,84-375,40°C para os espécimes de Sao Joao do Cariri. Na razao de
aquecimento a 20 °C/min™! a perda de massa foi de 27,58-41-16%, 27,89-39,11% e 26,71-
32,90% a temperaturas de 276,31-403,52°C, 283,65-394,19 °C e 302,13-407,73°C para
espécimes de Sumé e 29,65-34,70%, 32,33-34,00% e 32,72-35,64% a temperaturas de 281,61-
385,46 °C, 284,62-386,37 °C e 291,63-391,32 °C para espécimes de Sao Jodao do Cariri. Na
razdo de aquecimento de 40°C/min! a perda de massa foi de 33,06-36,24, 29,08-36,58%, 28,53-
39,84% a temperatura de 301,51-422,20°C, 307,35-421,58°C e 308,46-427,09 °C para
espécimes de Sume e de 33,01-36,28%, 35,23-37,75% e 32,28-33,93 a temperatura de 286,01-
398,52°C, 288,41-406,70 °C e 294,64-403,74 °C para espécimes de Sdo Jodo do Cariri nos
tamanhos de particulas de 97-149, 148-74 e 74-37 um respectivamente (Apéndice D).

A atmosfera de nitrogénio provocou um aumento na massa de residuo o qual variou de
22,00-31,00%, enquanto o residuo observado na atmosfera de ar sintético nao passou de 6%. O
aumento dos residuos na atmosfera de nitrogénio também foi observado por Andrade et al.
(2019) em Annona muricata L., em Mimosa ophthalmocentra Mart. ex Benth. e Abelmoschus
esculentus Linn por Santos et al. (2019).

O deslocamento das temperaturas iniciais e finais dos eventos com o aumento da razao
de aquecimento pode estar relacionado a diferenca da taxa de transferéncia de calor para a
amostra, existindo diferentes gradientes de temperatura entre a superficie e o interior das
particulas da droga vegetal entre cada razao de aquecimento (PAN et al., 2015). As variagdes
obtidas em os espécimes eram esperadas, uma vez que a literatura demonstra que amostras de
S. obtusifolium coletadas no mesmo local e periodo, apresentaram etapas de decomposi¢ao

diferentes (HOLANDA NETO, 2013; CORREIA et al., 2016).
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As curvas térmicas diferenciais dos pds periderme do caule da droga vegetal de S.

obtusifolium em diferentes tamanhos de particulas estdo representadas na Figura 6.

Figura 6. Curvas da analise térmica diferencial da periderme do caule de diferentes espécimes Sideroxylon

obtusifolium em diferentes faixas granulométricas
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Fonte: Dados da pesquisa

Foram observados a formacdo de dois picos exotérmicos para o tamanho de particula
de 297-149 um, trés picos nas matrizes M2 e M4 para os tamanhos 148-74 um e para as matrizes
M2, M3, M4 e M5 no tamanho de particula 73-37 um, os quais encontram-se detalhados com

as suas respectivas entalpias e temperaturas na tabela 2.
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Tabela 2. Descri¢do dos eventos observados na andlise térmica diferencial da periderme do caule de diferentes
espécimes Sideroxylon obtusifolium em diferentes faixas granulométricas

1 evento 2 evento 3 evento
Matriz/granulometria T °(C) E (kJ/g) T (°C) E (kJ/g) T (°C) E (kJ/g)
M1 297-149 pm 339,45 0,98 475,88 1,18 -- -
M1 148-74 pm 341,66 1,23 483,660 0,87 -- -
M1 74-37 pm 342,69 1,60 488,03 0,58 -- -
M2 297-149 um 337,97 1,02 479,49 1,68 -- -
M2 148-74 pm 337,28 1,07 416,74 0,02 479,15 0,82
M2 74-37 pm 335,74 1,16 414,65 0,09 472,35 0,58
M3 297-149 pm 333,14 0,95 482,88 1,33 -- -
M3 148-74 pum 335,10 1,15 487,70 1,13 -- -
M3 74-37 pm 340,25 1,34 441,63 0,06 483,03 1,23
M4 297-149 pm 319,97 1,12 467,47 2,58 -- -
M4 148-74 pm 322,60 1,19 469,97 2,39 -- -
M4 74-37 pm 325,73 1,36 432,31 0,02 466,41 1,22
M5 297-149 pm 328,27 0,79 466,21 3,50 -- -
M5 148-74 pm 324,10 1,10 468,07 2,76 -- -
MS5 74-37 pm 331,85 1,48 431,89 0,03 470,24 1,65
M6 297-149 pm 327,09 0,92 476,05 2,82 -- -
M6 148-74 pm 332,49 1,70 479,61 1,97 -- -
M6 74-37 pm 226,52 1,76 474,95 1,55 -- -

Legenda: M1-M3=Sumé; M4-M5= Sao Joao do Cariri
Fonte: Dados da pesquisa

O primeiro evento foi registrado entre 319,97 e 342,69 °C com entalpia de 0,92 a 1,76
kJ/g!. O segundo evento apresentou temperaturas que variaram de 414,65 a 488,03 °C com
entalpia de 0,02 a 3,50 kl/g™! essa alta variagdo se deu em func¢o dos menores tamanhos de
particulas apresentarem um terceiro evento para em M2, M3, M4 e M5, onde o terceiro evento
destes espécimes ocorreram de 462,22 a 483,03 °C com entalpias de 0,58 a 1,76. O maior
evento ocorreu em temperaturas que variaram de 462,22 a 488,03 °C que se caracterizaram por

reducdo da entalpia a medida que o tamanho de particula reduz. As matrizes de Sdo Jodo do
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Cariri apresentaram elevados valores de entalpia quando comparado aos espécimes de Sumé no

maior tamanho de particula do maior evento.

3.3 Caracterizacao termogravimétrica e térmica diferencial de individuos jovens de
Sideroxylon obtusifolium em diferentes estagios de desenvolvimento

O perfil termogravimétrico da droga vegetal dos individuos jovens Sideroxylon
obtusifolium em atmosfera de ar sintético em diferentes estagios de desenvolvimento da parte
aérea apresentou poucas variagdes nas temperaturas e perda de massa. Os individuos de 2, 4, 6
e 8 meses de desenvolvimento caracterizaram-se pela degradagdo de seis etapas, enquanto os
individuos de 10 e 12 meses apresentaram sete etapas, ambos em todas as razdes de
aquecimento (Figura 7).

Figura 7. Curvas termogravimétricas em atmosfera de ar sintético em razdes de aquecimento (RZ) de 10, 20 e 40
° C / min! para drogas vegetais individuos jovens de Sideroxylon obtusifolium em diferentes estagios de
desenvolvimento. 2m, 4m, 6m, 8m, 10m e 12m (2, 4, 6, 8, 10, e 2 meses respectivamente)
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Fonte: Dados da pesquisa

As etapas de degradagdo dos individuos jovens na atmosfera de ar sintético com seus
respectivos intervalos de temperaturas e perda de massa nas diferentes razdes de aquecimento,

encontram-se detalhadas na tabela 05 pelo tempo de desenvolvimento. Na principal etapa de
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decomposicdo (terceira) observou-se maior perda de massa aos dez meses de desenvolvimento
com 37,46% a temperatura entre 268,06-365,70 °C aos 10 °C min™'. Considerando todas as
razoes de aquecimento durante todo o ciclo de desenvolvimento a perda de massa e temperatura
variaram de 29,39-37,46% a 258,52-405,15 °C. Vale salientar que todos os valores de perda
de massa e temperatura dos eventos para a mesma razao de aquecimento foram muito proximos

em todos os estagios de desenvolvimento (Tabela 3).

Tabela 3. Descricao dos eventos de degradacdo térmica em atmosfera de ar sintético da parte aérea de individuos
de S. obtusifolium em diferentes estagios de desenvolvimento em atmosfera de ar sintético.

10 (°C/min™) 20 (°C/min™) 40 (°C/min™)
PM PM PM
Idade/Etapa T onset T end set %) T onset T end set (%) T onset T end set %)
2 meses.1 38,92 85,02 7,16 46,44 8,68 6,19 56,63 116,49 6,33

2meses.2 239,70 261,68 435 24463 271,72 558 24395 283,57 627
2meses.3 26512 35733 3123 272,58 36501 30,48 286,15 383,04 3145
2meses.4 35991 390,07 510 370,17 400,70 4,68 384,76 420,51 548
2meses.5 44091 464,61 643 43432 45832 322 460,98 488,11 4,78
2meses.6 46720 51502 1626 459,68 531,15 21,02 493,71 596,20 19,93
4meses.] 44,76 82,46 586 59,59 10515 727 60,66 11021 6,24
4meses.2 22939 25466 4,65 243,12 267,62 4,79 24983 279,14 494
4meses3 25852 357,90 3229 27536 36433 2939 28345 384,71 31,86
4mesesd 360,47 401,59 554 372,07 400,01 423 389,02 424,79 4,90
4meses.5 44528 467,99 552 428,15 470,79 643 460,99 489,00 4,62
4meses.6 471,84 51554 18,59 471,73 537,69 22,83 49632 593,71 2138
6meses.] 47,93 91,80 717 57,93 99,95 449 5995 114,57 7,00
6meses.2 236,72 267,26 599 24879 27323 451 268,08 290,01 421
6meses.3 270,70 36574 32,83 27838 368,88 31,94 29431 386,77 31,37
6meses.4 369,18 398,85 4,18 370,59 398,47 457 391,07 43321 628
6meses.5 45519 473,68 470 464,09 48339 437 446,11 54630 11,91
6meses.6 474,08 523,08 2046 488,54 550,73 20,60 554,04 679,61 16,75

8 meses.1 43,88 91,31 7,11 59,09 105,34 6,34 61,96 108,90 6,51
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10 (°C/min™") 20 (°C/min™) 40 (°C/min™)

Idade/etapa T onset T end set ;/1?:[) T onset T end set (IZZI) T onset T end set (l:Z[)
8 meses.2 238,30 260,52 4,27 239,39 268,08 4,40 268,65 293,19 5,26
8 meses.3 266,51 368,63 35,09 273,22 364,02 31,85 295,78 405,15 34,07
8 meses.4 372,90 400,68 4,09 368,73 408,98 7,02 409,46 440,03 3,10
8 meses.5 462,64 480,16 4,89 465,52 487,36 4,32 466,30 498,16 4,53
8 meses.6 484,43 520,32 16,08 490,78 548,60 19,81 502,47 612,27 21,04
10 meses.1 41,36 85,67 4,44 66,35 119,75 6,35 68,07 108,57 5,54
10 meses.2 230,20 262,04 5,18 246,42 277,44 4,12 260,64 285,19 4,30
10 meses.3 268,06 365,70 37,46 284,33 380,83 3498 292,95 383,85 33,66
10 meses.4 371,73 398,83 4,12 384,71 416,16 6,07 387,29 408,40 4,12
10 meses.5 453,46 470,23 4,24 462,68 488,10 4,12 466,99 491,98 4,54
10 meses.6 470,66 506,69 17,64 503,18 577,27 16,72 498,01 579,86 18,15
10 meses.7 507,05 520,60 2,79 579,00 606,14 3,82 582,44 609,58 3,26
12 meses.1 46,14 83,51 6,18 53,67 105,78 5,91 60,42 115,93 7,09
12 meses.2 239,03 268,67 5,73 240,13 275,01 5,97 256,65 288,92 5,84
12 meses.3 272,11 352,02 31,88 277,17 356,83 31,51 29322 382,73 33,38
12 meses.4 354,60 375,65 505 360,28 384,39 6,53 384,88 417,16 5,84
12 meses.5 452,12 473,17 4,58 457,17 482,58 4,72 470,09 49548 4,64
12 meses.6 475,75 507,97 15,54 488,61 531,67 16,60 500,64 571,65 17,56
12 meses.7 511,41 528,16 2,39 532,53 551,9 2,82 573,37 607,79 2,93

Legenda: M1-M3=Sumé; M4-M5= Séo Jodo do Cariri
Fonte: Dados da pesquisa

O perfil termogravimétrico droga vegetal dos individuos jovens Sideroxylon

obtusifolium em atmosfera de nitrogénio em diferentes estagios de desenvolvimento da parte

aérea apresentou poucas variagdes nas temperaturas e perda de massa. Os individuos de 2, 4, 6

e 8 meses de desenvolvimento caracterizaram-se pela degradagdo de cinco etapas, enquanto os

individuos de 10 e 12 meses apresentaram seis etapas, ambos em todas as razdes de

aquecimento (Figura 8).
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Figura 8. Curvas termogravimétricas em atmosfera de nitrogénio em razdes de aquecimento (RZ) de 10, 20 e 40
° C / min! para drogas vegetais individuos jovens de Sideroxylon obtusifolium em diferentes estagios de
desenvolvimento. 2m, 4m, 6m, 8m, 10m e 12m (2, 4, 6, 8, 10, ¢ 2 meses respectivamente)
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Fonte: Dados da pesquisa

As etapas de degradacdo dos individuos jovens na atmosfera de nitrogénio com seus
respectivos intervalos de temperaturas e perda de massa nas diferentes razdes de aquecimento,
encontram-se detalhadas na tabela 06 pelo tempo de desenvolvimento. Considerando a principal
etapa de decomposicdo para cada amostra avaliada, observou-se maior perda de massa aos seis
meses de desenvolvimento com 33,82% e 34,05% em temperaturas que variaram de 269,83-
372,72 °C nas razdes de aquecimento de 10 e 20 °C min™! respectivamente e aos 4 meses de
desenvolvimento na razdo de aquecimento de 40 °C min’'com perda de massa de 36,47% a
temperatura de 284,34-390,70 °C. Entretanto vale ressaltar que todos os valores de perda de
massa e temperatura dos eventos foram muito préximos para todos os estagios de
desenvolvimento. Considerando todas as razdes de aquecimento durante todo o ciclo de
desenvolvimento a perda de massa e temperatura variaram de 30,18-36,47% e 259,01-396,15

°C respectivamente (Tabela 4).
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Tabela 4. Descricdo dos eventos de degradacao térmica da parte aérea de individuos jovens de S. obtusifolium em
diferentes estagios de desenvolvimento em atmosfera de Nitrogénio.

10 (°C/min™") 20 (°C/min) 40 (°C/min™)

Idade/etapa T onset Tendset PM  Tonset T end set PM T onset T end set PM

(%) (%) (%)
2 meses.1 42,12 88,11 4,84 51,74 88,71 5,36 50,22 104,28 5,12
2 meses.2 234,23 264,32 5,51 225,42 264,97 5,68 252,31 279,77 4,50
2 meses.3 269,47 364,45 31,12 267,55 363,42 30,64 285,78 378,46 30,18
2 meses.4 367,03 416,03 7,27 366,86 399,10 6,59 381,89 415,35 7,11
2 meses.5 443,10 538,08 7,01 416,94 505,19 7,33 431,23 542,36 10,79
4 meses.1 44,23 75,96 4,69 48,80 96,96 6,36 66,94 114,35 3,77
4 meses.2 229,86 255,15 4,16 239,31 268,99 5,14 254,45 277,94 3,77
4 meses.3 259,01 361,04 33,76 272,43 364,03 30,67 284,34 390,70 36,47
4 meses.4 362,76 399,63 596 367,47 407,03 6,86 394,11 431,70 7,17
4 meses.5 413,58 555,08 10,05 424,24 566,59 12,12 45434 542,33 8,11
6 meses.1 48,81 94,12 5,37 71,52 99,33 2,55 66,39 114,47 5,52
6 meses.2 241,99 263,83 3,97 248,64 275,60 5,05 267,73 290,48 5,32
6 meses.3 269,83 364,06 33,82 278,16 372,72 34,05 298,21 381,49 28,89
6 meses.4 366,21 415,04 7,59 374,43 401,38 5,35 383,21 427,42 6,66
6 meses.5 495,56 673,75 14,01 462,56 616,15 9,53 493,96 633,05 11,76
8 meses.1 42,47 87,30 5,63 53,58 105,15 5,29 61,78 105,27 4,25
8 meses.2 248,08 270,06 4,53 254,28 278,35 5,19 257,27 287,84 5,35
8 meses.3 277,39 367,91 32,00 282,65 378,05 32,37 291,29 389,89 33,28
8 meses.4 370,49 405,84 6,39 380,63 434,35 7,45 391,62 417,88 6,03
8 meses.5 427,19 537,75 7,43 440,47 591,34 10,35 454,05 542,75 7,67
10 meses.1 43,14 84,26 5,56 54,19 87,76 6,09 54,78 108,47 6,65
10 meses.2 246,19 272,32 5,92 259,87 288,70 6,49 256,65 284,57 4,85
10 meses.3 276,61 369,57 33,54 291,28 379,92 31,31 287,15 390,66 36,01
10 meses.4 347,71 410,69 7,12 385,52 414,35 5,27 394,10 423,73 4,99
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10 (°C/min™") 20 (°C/min) 40 (°C/min™)
ET Tonset Tendset PM  Tonset T endset PM T onset T end set PM
(%) (%) (%)
10 meses.5 434,25 561,90 834 426,34 587,24 12,51 432,778 552,16 14,60
10 meses.6 645,02 763,68 9,46 697,05 778,81 3,49 590,82 718,46 10,99
12 meses.1 45,69 77,97 5,14 52,01 101,09 5,36 59,95 118,35 6,54
12 meses.2 239,77 266,88 4,88 242,74 274,17 4,78 261,33 293,53 6,44
12 meses.3 270,32 362,84 33,36 278,05 372,77 33,46 296,97 396,15 35,34
12 meses.4 366,28 399,42 6,84 377,07 404,20 6,35 400,45 448,97 7,43
12 meses.5 483,76 551,32 7,04 411,64 556,54 13,36 484,60 586,37 8,91
12 meses.6 647,29 715,71 4,26 588,22 782,99 3,47 703,58 812,064 6,83

Fonte: Dados da pesquisa

As curvas térmicas diferenciais dos pds da droga vegetal de S. obtusifolium em

diferentes tamanhos de particulas dos individuos jovens em diferentes estagios de

desenvolvimento estdo representadas na Figura 09. Foram observados a formacao de dois picos

exotérmicos principais, os quais encontram-se detalhados com as suas respectivas entalpias e

temperatura na tabela 5.
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Figura 9. Curvas da andlise térmica diferencial de individuos jovens de Sideroxylon obtusifolium em diferentes
estagios de desenvolvimento. 02m, 04m, 06m, 08m, 10m e 12m: 02, 04, 06, 08, 10 ¢ 12 meses respectivamente
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Fonte: Dados da pesquisa

Tabela 5. Descri¢do dos eventos observados na analise térmica diferencial dos individuos jovens de Sideroxylon
obtusifolium em diferentes estagios de desenvolvimento

1 evento 2 evento
Idade T °(C) E (Kj/g) T °(C) E (Kj/g)
2 meses 322,92 1,37 452,46 2,58
4 meses 325,39 1,21 465,29 3,15
6 meses 324,88 1,57 473,58 4,29
8 meses 332,53 1,39 477,66 2,63
10 meses 329,76 1,68 470,90 3,72
12 meses 330,35 1,70 473,28 3,47

Fonte: Dados da pesquisa

Considerando todo o ciclo de desenvolvimento avaliado, os dados mostram que o
primeiro evento de decomposicao ocorreu entre 322,92 € 332,53 °C com entalpiade 1,21 a 1,68

kJ/g!, sdo superiores aos valores encontrados para a parte aérea. Apesar do tamanho de



123

particula dos individuos jovens apresentar grande contribui¢do volumétrica inferior a 149 pum,
ndo foi observado semelhanca aos resultados obtidos para o tamanho de particula dos
individuos adultos no menor tamanho de particula que se caracterizou pela formagao de um
pico nas temperaturas entre 408,28-469,55 °C, nao sendo possivel a observagao dessa formagao
nos individuos jovens, que caracterizaram-se apenas pela formagdo do segundo pico em
temperaturas que variaram de 452,46 a 473,58 °C com elevados valores de entalpia, os quais
variaram de 2,58 a 4,29 kl/g™!. Para ambos os picos, as maiores entalpias foram registradas para
os individuos aos 12, 10 e 6 meses.

Nao existe na literatura a caracterizacdo térmica de individuos jovens de espécies
medicinais da Caatinga, que justifica-se pelo uso medicinal extrativista, principalmente da
periderme do caule. Assim, os dados subsidiam para implementa¢ao de novos modelos para o
uso sustentavel de espécies medicinais através do seu cultivo, tendo em vista que mesmo jovens

estes individuos apresentam constituintes quimicos semelhantes aos individuos adultos.

3.4 Determinacgao da energia de ativacio e entalpia de espécimes adultas e de individuos
jovens de Sideroxylon obtusifolium

Os dados obtidos durante a avaliagcdo do principal evento de degradacao aplicando-se o
modelo cinético de Ozawa permitiu observar de modo geral que a atmosfera de nitrogénio gerou
maiores valores de energia de ativacdo em relagdo ao ar sintético. Observou-se dentro dos
mesmos ambientes estudados variacdes importantes dos valores da energia de ativacdo. Com
excecdo da energia da parte aérea no maior tamanho de particula que obteve média geral de
165,85 kJ/mol!, os demais valores da parte aérea foram inferiores em relagdo a periderme do
caule nas atmosferas de Nitrogénio e de ar sintético. As amostras dos diferentes espécimes nao
assumiram um padrdo continuo dentro das diferentes faixas granulométricas, entretanto
observou-se diferencas significativas entre o maior e menor tamanho de particula, onde esta

ultima apresenta na maioria das amostras menor energia de ativacao (Tabela 6).
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Tabela 6. Energia de ativagdo para a degradagdo térmica do principal evento em amostras de Sideroxylon
obtusifolium

Nitrogénio Ar sintético

297-149 um  148-74um  73-37um  297-149 um 14874 um  73-37 um

PAMI 178,27 143,60 130,10 141,16 126,26 152,02
PAM2 161,27 130,74 150,41 154,60 119,71 137,63
PAM3 183,63 131,15 148,18 152,99 126,81 138,23
PAMA4 150,54 172,47 146,10 114,61 149,63 97,14
PAMS 170,09 152,59 129,75 124,22 110,76 113,57
PAM6 151,33 136,67 181,31 119,67 147,85 89,42
PCM1 133,95 166,67 216,63 137,94 103,92 160,33
PCM2 183,23 144,73 136,45 120,08 137,48 132,19
PCM3 155,69 117,97 193,14 186,53 147,73 145,92
PCM4 138,36 151,41 149,45 148,26 186,90 124,44
PCMS5 152,85 186,63 153,00 115,91 186,59 139,31
PCM6 190,78 146,22 164,72 126,67 141,40 147,15
J 2 meses - - 137,29 - - 111,21
J 4 meses - - 111,85 - - 121,23
J 6 meses - - 196,83 - - 138,11
J 8 meses -- -- 137,37 - - 151,15
J 10 meses -- -- 257,23 -- -- 167,60
J 12 meses -- -- 189,44 -- -- 164,74

Legenda: PAM1-PAM3 e PCM1-PCM3: Parte aérea e Periderme do Caule de matrizes de Sumé; PAM4-PAM6
e PCM4-PCM6: Parte aérea e Periderme do Caule de matrizes de Sao Jodo do Cariri; J: jovens
Fonte: Dados da pesquisa

A energia de ativacao diferenciou as drogas vegetais da parte aérea dos espécimes de
Sumé e Sdo Jodo do cariri nos tamanhos de particulas de 297-149 um (Figura 10 A) e no
tamanho 73-37 pm na atmosfera de ar sintético (Figura 10 C). Nao foi possivel diferir as drogas
vegetais da periderme do caule nos diferentes tamanhos de particulas avaliados nas atmosferas
de nitrogénio e de ar sintético (Figura 10 D-F), assim como os individuos jovens nas diferentes

fases de desenvolvimento (Figura 10 G).
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Figura 10. Energia de ativacdo em particulas de 247-149, 148-74 e 73-37um da parte aérea (A, B, C), periderme

do caule (D, E, F) ¢ em individuos jovens de S. obtusifolium em diferentes estagios de desenvolvimento (G)
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Legenda: Parte aérea de Sumé em atmosfera de nitrogénio (SMAN) e ar sintético (SMAA); Parte aérea de Sdo
Jodo do Cariri em atmosfera de nitrogénio (SJCAN) ar sintético (SJCAA); Periderme do caule de Sumé em
atmosfera de nitrogénio (SMPN) e ar sintético (SMPA); Periderme do caule de Sao Jodo do Cariri em atmosfera
de nitrogénio (SJCPN) e ar sintético (SJCAA). 02m, 04m, 06m, 08m, 10m e 12m: 02, 04, 06, 08, 10 e 12 meses
respectivamente

Fonte: Dados da pesquisa

Nos estudos cinéticos do estado solido, a energia de ativagdo ¢ definida como sendo o
minimo de energia necessaria para a ocorréncia de reagdes quimicas (PAN et al., 2015). Na
termogravimetria, representa o somatorio das energias envolvendo reagdes quimicas e
processos fisicos (VALAPA; PUGAZHENTHI; KATIYAR, 2014). De modo geral as drogas
vegetais com maiores tamanhos de particula necessitaram de mais energia para a promog¢ao dos
eventos relacionados a sua decomposicao térmica (CORREIA et al., 2016; CUINICA et al.,
2018; GUIMARAES et al., 2018; ANDRADE et al., 2019). De acordo com Branddo et al.,
(2016) a complexidade da planta matriz pode induzir mudangas nos parametros cinéticos para
os diferentes tamanhos de particula, dependendo das caracteristicas intrinsecas do material
vegetal.

Ao comparar a energia de ativacdo da principal etapa de decomposi¢do na atmosfera de

ar sintético da parte aérea, periderme do caule e individuos jovens observou-se que os
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individuos jovens de 8 a 12 meses possuem a maior energia (161,3 kJ.mol™?), diferindo
significativamente das drogas vegetais dos individuos de 2 a 6 meses e dos espécimes de Sao
Jodo do Cariri que obtiveram a menor energia (123,5 e 100,04 kJ.mol™! respectivamente). A
energia de ativagao dos individuos de 8 a 12 meses e da parte aérea de Sumé e da periderme do

caule de Sumé e Sao Jodo do cariri foram estatisticamente iguais (Figura 11).

Figura 11. Energia de ativacdo na atmosfera de ar sintético da parte aérea e periderme do caule de Sumé (SMAA
e SMPA), Sao Jodo do Cariri (SJCAA e SICPA) e de individuos jovens de Sideroxylon obtusifolium dos 2- 6 e 8-
12 meses de desenvolvimento (J2-6A e J8-12A respectivamente).
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Fonte: Dados da pesquisa

A energia de ativagdo apresentou variacdo entre 141 e 207 kJ.mol!' para amostras
cultivadas e 122 e 131 kJ.mol-1 para amostras silvestres de Codonopsis pilosula (Franch.)
Nannf. de diferentes origens na China (WANG et al., 2013). O perfil termogravimétrico, bem
como a energia de ativagao tém sido comumente usados para caracterizar materiais de partes
vegetativas e reprodutivas de plantas para fins medicinais (WESOLOWSKI,
KONIECZYNSKI, 2003; BRANDAO et al., 2016). A matéria-prima de farmacos vegetais
provenientes de frutas e folhas de Momordica charantia L. foi diferenciada pela energia de
ativacdo, apresentando diferentes constituintes nas etapas de degradagio (BRANDAO et al.,
2016). Folhas e flores da mesma planta de uma variedade de espécies foram caracterizadas por
uma composicao elementar e um curso semelhante de sua decomposi¢ao térmica, tendo muitas
correlacdes significativas em sua maior parte (WESOLOWSKI; KONIECZYNSKI, 2003).

Relacionado a entalpia da parte aérea e periderme do caule nos diferentes tamanhos de

particulas, observou-se menores valores para o maior tamanho de particula da periderme do
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caule. Os espécimes de Sumé da parte aérea caracterizam-se por entalpia de 1,06 kJ.g"!' e Sdo
Jodo do Cariri por 1,20 kJ.g"! no maior tamanho de particula. O menor tamanho de particula
apresentou maior entalpia, caracterizando os espécimes de Sao Joao do Cariri (SJC03= 1,58
kJ.g!) e Sumé (SM03=1,35 kJ.g") como diferentes. O mesmo ocorreu para a periderme do
caule, na qual foi registrado valor de entalpia de 1,53 kJ.g"! para os espécimes de Sdo Jodo do
Cariri no menor tamanho de particula que diferiram estatisticamente do maior tamanho de

particula em ambos municipios (Figura 12).

Figura 12. Entalpia da principal etapa de decomposigdo (primeira etapa) da parte aérea (A) e periderme do caule
(B) de Sumé e Sao Jodo do Cariri em diferentes tamanhos de particulas
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Legenda: SMPA Parte aérea de Sumé; SMPC: Periderme do caule de Sumé; SICPA Parte aérea de Sao Jodo do
Cariri; SJCPC: Periderme do caule de Séo Jodo do Cariri; 01, 02 e 03: Tamanhos de particula 297-149, 148-74 ¢
73-37 um respectivamente.

Fonte: Dados da pesquisa
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As diferengas do comportamento térmico observado entre as amostras de diferentes
tamanhos de particulas sugerem que o menor tamanho de particula das amostras de Sao Jodo
do cariri, bem como o tamanho intermediario e menor de Sumé apresentam mais constituintes
quimicos, fato observado no aparecimento de mais um evento térmico e pelos valores de
entalpia. Guimardes et al. (2018) observou em pos das drogas vegetais de Poincianella
pyramidalis que a principal etapa de degradacdo apresentou aumento da entalpia com a
diminui¢do do tamanho de particula, assim como Correia et al. (2016) observou para drogas
vegetais das folhas de S. obtusifolium.

Os dados da entalpia ndo conseguiram diferenciar as amostras das drogas vegetais de
Sumé, Sao Jodo do Cariri e dos individuos jovens avaliados no mesmo tamanho de particula.
Entretanto, vale ressaltar que os valores de entalpia dos individuos jovens mais desenvolvidos
(8-12 meses) se aproximaram mais dos espécimes de Sdo Jodo do Cariri (Figura 13), fato que

pode ser justificado por se tratar de serem descendentes destes espécimes.

Figura 13. Entalpia da principal etapa de decomposi¢do (primeira etapa) da parte aérea de Sdo Jodo do Cariri
(SJC), Sumé (SM) e de individuos jovens cultivados (2-6 meses e 8-12 meses).
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Fonte: Dados da pesquisa

Ao comparar a entalpia das diferentes drogas vegetais no maior evento comum a todas
as amostras que ocorreu na faixa de temperatura de 487,27°C para os espécimes de Sumé,
463,77 °C para os espécimes de Sdo Jodo do cariri e 473,94 °C para os espécimes jovens
cultivados, observa que ¢ possivel diferenciar as espécimes adultas das espécimes jovens, na
qual estas apresentam elevado valor de entalpia (3,27-3,34 kJ.g!). Entretanto, ndo foi possivel

diferenciar a parte aérea e periderme do caule nos diferentes ambientes (Figura 14).
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Figura 14. Entalpia da maior etapa de decomposicao da parte aérea de Sdo Jodo do Cariri (SJC), Sumé (SM) e de
individuos jovens cultivados (J2-6 meses e J§8-12 meses)
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Fonte: Dados da pesquisa

Valores aproximados as temperaturas de 450 a 490°C tem se mostrado com uma faixa
adequada na diferenciagdo de drogas vegetais, principalmente. A diferencia¢do de entalpia de
drogas em diferentes faixas granulométricas ocorreu para Ziziphus joazeiro Mart. P.
pyramidallis e S. obtusifolium, Annona muricata L. (CORREIA et al., 2016; GUIMARAES et
al., 2018; ANDRADE et al., 2019). Sendo, portanto, uma faixa de temperatura importante

dentro da analise térmica diferencial considerando as condi¢des de estudo trabalhadas.

3.5 Caracterizacio morfologica dos diferentes tamanhos de particulas das drogas vegetais
de Sideroxylon obtusifolium

A andlise automatizada de imagens realizada pelo equipamento Morphologi G3
(Malvern Instruments), baseia-se na captura de imagens bidimensionais de particulas
tridimensionais, sendo possivel determinar parametros relacionados a sua forma e tamanho,
sendo esta ultima realizada por meio da conversdo da drea em didmetro equivalente em
circunferéncia. Foram submetidas a andlise, os p6s das drogas vegetais da parte aérea e
periderme do caule submetidos a tamisa¢do de malha equivalente a 297-149 pm, 148-74 um e
73-37 um e dos individuos jovens em malha <297 um.

A analise morfoldgica por meio desta metodologia consiste em um método preciso e

reprodutivel que permite a analise individual de até 500.000 particulas em uma unica medi¢ao
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(ULUSOY; KURSUN, 2011), sendo, portanto, uma importante ferramenta na caracterizagao
de drogas vegetais. Foram analisadas 115.818 particulas da parte aérea e 165.519 da periderme
do caule das amostras de Sumé. Foram caracterizadas 127.747 particulas da parte aérea e
191.501 da periderme do caule das amostras de Sao Jodao do cariri. A droga vegetal dos
individuos jovens também foi caracterizada, sendo avaliadas 427.183 particulas. Por meio da
andlise morfoldgica, foi confirmada a diversidade de formas e tamanhos das particulas,

demostrando a heterogeneidade das amostras (Figuras 01).

Figura 15. Imagem geral das particulas de drogas vegetais da parte aérea (A), periderme do caule (B) e de
individuos jovens (C) de Sideroxylon obtusifolium
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Fonte: dados da pesquisa

Considerando os trés didmetros da malha dos tamises, os pos vegetais foram
classificados em trés grupos (149-297, 148-74 e 73-37 um), a partir dos quais realizou-se
classificagdes morfoldgicas quanto a sua contribuigdo em numero € volume para a totalidade
da aliquota analisada. Para particulas de 149-297 um da parte aérea a maior contribui¢ao
numérica ocorreu na classe de 9-17 pm para todas os espécimes com variacdo de 34,73 a
52,95%, enquanto a maior contribui¢ao volumétrica ocorreu na classe >350 um com valores
que variaram de 51,5-68,38%. O grupo de 148-74 um também apresentou maior contribui¢ao
numérica na classe de 9-17 um (30,38-51,84%) e maior representagdo volumétrica nas classes

de >350 um (51,00-70,31%). A granulometria referente a 73-37 um apresentou maior
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contribuicdo numérica na classe de 18-36 um (29,19-34,83%), todos os espécimes contribuiram

com volume que variou de 53,76-66,54% na classe de 74-148 um (Figura 16).

Figura 16. Contribui¢do numérica e volumétrica dos diferentes tamanhos de particulas da droga vegetal da parte
acrea de Sideroxylon obtusifolium. 149-297 pm (A, B), 148-74 pm (C, D) e 73-37 um (E, F)
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Fonte: Dados da pesquisa

Avaliando a morfologia de folhas de S. obtusifolium, Correia et al. (2016) observaram
que o processo de moagem de folhas de plantas produz particulas de tamanhos diferentes nos
planos longitudinais e transversais, favorecendo a passagem de particulas maiores do que o
tamanho aparente dos poros de peneira, sendo extremamente importante considerar o volume
da particula e ndo apenas as dimensdes longitudinais e transversais para obtencao de tamanhos
de particulas uniformes.

As classes de maior contribuicdo numérica e volumétrica para a periderme do caule

foram as mesmas para a parte aérea, obtendo-se variagdo na contribuicdo numérica e
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volumétrica de 49,00-52,46% e 39,29-73,57% respectivamente na classe de 9-17 e >350 pm

respectivamente no grupo 297-149 um. Estas mesmas classes apresentaram representacao

numérica e volumétrica de 32,53-39,00% e 66,40-74,83% respectivamente no grupo 148-74

pum. O grupo 73-37 um caracterizou as amostras com contribui¢cdo numérica de 22,05-31,40%

e contribui¢@o volumétrica de 52,05-57,85% nas classes de 18-36 e 74-148 pm respectivamente

(Figura 17).

Figura 17. Contribuicdo numérica e volumétrica dos diferentes tamanhos de particulas da droga vegetal da
periderme do caule de Sideroxylon obtusifolium. 149-297 um (A, B), 148-74 pm (C, D) e 73-37 um (E, F)
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Os pos dos individuos jovens se mostraram menos uniformes quando comparados aos

pos da droga vegetal dos individuos adultos, apresentando maior contribuicdo numérica na

classe de 9-17 pm (40,99-43,81%) e maior contribui¢do volumétrica na classe de 149-297 um
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(18,07-35,02%). A maior heterogeneidade dos p6s dos individuos jovens deve-se em funcao do
material ter sido tamisado apenas no tamis <297 um (Figura 18).

Figura 18. Contribui¢do numérica (A) e volumétrica (B) da droga vegetal de individuos jovens de Sideroxylon
obtusifolium
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Fonte: Dados da pesquisa

Ao considerar que a droga vegetal dos individuos jovens foi processada apenas no tamis
de malha <297 pum, observa-se que o material possui uniformidade consideravel ao comparar
com as drogas vegetais que foram processadas por classes. Esse fato justifica-se por se tratar de
plantas cultivadas em condigdes padronizadas com a mesma idade, diferentemente dos
espécimes adultas que possuem caracteristicas distintas, as quais interferem na constitui¢ao do
material, sendo necessario tratamentos distintos no processo de moagem para cada espécime.

A forma e o volume das particulas dos pds vegetais se mostram como aspectos
importantes a serem considerados durante a determinacdo do tamanho de particula de uma
amostra de natureza estrutural complexa como as drogas vegetais (GUIMARAES et al., 2018).
A heterogeneidade nos tamanhos e formas das particulas demonstraram que o método de
processamento da droga vegetal proposto (moagem) apresenta limitagdo quanto a obtengao de
p6s com particulas uniformes, esta mesma limitagao foi observada por Correia ef al. (2016).

O tamanho da particula influencia diretamente no processo de extracdo por estd
relacionado diretamente com a area superficial e, portanto, com o grau de interagdo da particula
com o solvente extrator, aumentando a solubilidade e fluidez da amostra, propriedades
importantes para aplicacdes industriais na produgio de fitoterapicos (SIMOES et al., 2010).

A superficie de contato influencia na velocidade de rea¢do quimica de decomposi¢do;
particulas menores com maior area superficial tém diferentes velocidades de reacdo de
decomposic¢ao térmica quando comparadas de areas de superficie menores. A caracterizagao de
drogas vegetais ¢ portanto, um importante elemento para se obter um derivado vegetal e/ou

produto fitoterdpico de qualidade, sendo a distribuicdo granulométrica dos pds das drogas
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vegetais fundamental nessa caracterizagdo, visando a sua padronizacdo e qualidade (CORREIA

et al., 2016).

3.6 Caracterizacdo farmacopeica

Parametros farmacopeicos como umidade e cinzas para os pds das drogas vegetais e pH,
densidade e residuo seco para os extratos para parte aérea e periderme do caule de S.
obtusifolium encontram-se descritos na tabela 7.

Tabela 7. Caracterizagdo farmacopeica dos pos da droga vegetal e dos extratos fluido e seco da parte aérea ¢
periderme do caule de Sideroxylon obtusifolium

Matriz Local Umidade " Densidade Residuo Cinzas Material
(%) P (%) seco (%) (%) estranho (%)
Sumé 7,44240,4 --- --- - 3,71+0,6 0,00
Droga parte
aéreaadulios  Sdotodo ;4,40 3,6540,8 0,00
do Cariri
Sumé 5,82 £0,5 --- --- - 7,1940,5 0,00
Droga periderme
do cauleadultos 8301020 5 g5 1o g 6,8740,6 0,00
do Cariri
Droga parte
L. 7,44140,6 --- --- --- 3,50+0,4 0,00
aérea jovens
Sumé -—- 5,3940,6 0,94 +0,3 6,93 +£0,8 -—- -—-
Extrato parte
aéreaadultos 53 fodo 540404 094105 692409 -
do Cariri
Sumé -—- 6,16+0,4 0,94 40,2 5,07 £0,7 -—- -—-
Extrato
periderme do Sdo Joiio
caule adultos .. - 6,1610,3 0,93 +0,3 5,05 +0,6 - -
do Cariri
Extrato fluido
parte aérea dos -— -— 6,41+0,2 0,94 +0,3 6,94 +0,7 -— -
jovens
Extrato seco
parte aérea dos -— -— 6,294+0,3 0,92 +0,2 1,43 +£0,5 - -

jovens

Fonte: dados da pesquisa

Considerando a matéria prima da mesma parte da planta, os valores de umidade, pH,
densidade, residuo seco e cinzas foram muito semelhantes para os espécimes adultos das duas

areas avaliadas e para os espécimes cultivados. A caracterizacdo dos individuos jovens
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assemelha-se a parte aérea dos individuos adultos, com excecdo apenas para o pH dos
individuos jovens que se assemelhou a periderme do caule dos individuos adultos. O residuo
seco do extrato macerado para preparacao do extrato seco nebulizado diferiu dos demais
extratos. Nao foi detectado material estranho nas drogas vegetais avaliadas.

O valor de pH do extrato da droga vegetal sugere a presenca de substancias acidas
principalmente na parte aérea. A caracterizacdo de pardmetros fisico-quimicos sao
fundamentais para o controle de qualidade de drogas vegetais, por fornecer informagdes como
verificacdo da presenga de impurezas de origem organica, inorganica, volateis e nao volateis,
da suporte com referéncia ao armazenamento da droga vegetal, ao tempo ideal de secagem,
evitando a perda de compostos por secagem excessiva (BRASIL, 2000; SONAGLIO et al.,
2003; MICHELIN et al., 2009).

4. CONCLUSAO

As técnicas termoanaliticas empregadas se mostraram capazes de tragar perfis
caracteristicos das drogas vegetais. A energia de ativagdo e entalpia permitiu diferenciar
diferentes drogas vegetais de S. obtusifolium, fornecendo parametros que podem ser utilizados
para comprovacao da integridade e diferenciagdo entre individuos jovens e adultos, bem como
a parte aérea e periderme do caule dos individuos adultos.

A analise morfologica demonstrou alta heterogeneidade das particulas das drogas
vegetais, evidenciando limitagdo no processamento de moagem e tamisagdo. A separacdo das
fracdes granulométricas dos pds permitiu que as mesmas fossem devidamente caracterizadas.

A distribuicdo dos tamanhos das particulas de espécimes de diferentes ambientes,
incluindo as diferentes partes vegetativas de individuos adultos e individuos jovens sdo
parametros que devem ser considerados dentro do controle de qualidade das drogas vegetais

dado a sua diferenciacao.
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CAPITULO IV
Validacao Analitica de Taninos e Flavonoides da Parte Aérea e Periderme
do caule de Sideroxylon obtusifolium (Roem. & Schult.) T.D.Penn.
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Validacao Analitica de Taninos e Flavonoides da Parte Aérea e Periderme do caule de
Sideroxylon obtusifolium (Roem. & Schult.) T.D.Penn.

RESUMO: A complexidade das matrizes vegetais requer a padroniza¢ao dos processos de
desenvolvimento de métodos analiticos, bem como dos métodos adequados de validagdo que
garanta o controle de qualidade de drogas vegetais. Objetivou-se com este trabalho desenvolver
e validar uma metodologia analitica para determinagdo do teor de taninos e flavonoides no
extrato da parte aérea e periderme do caule de Sideroxylon obtusifolium (Roem. & Schult.)
T.D.Penn. A matéria prima para formulacdo da droga vegetal foi coletada no Municipio de
Sumé e de Sao Jodo do Cariri no Semidrido paraibano. O material foi seco a 42 °C até massa
constante, pulverizado e classificado em particulas de tamanho 297-149 pum. Foram
desenvolvidos e validados, métodos para quantificagdo de taninos e flavonoides em drogas
vegetais de espécimes adultos de Sumé e co-validados em drogas vegetais de espécimes adultos
de Sao Jodo do cariri e de jovens nos extratos fluidos e secos nebulizados. Os extratos fluidos
foram formulados a 3% em solugdo hidroalcdolica 50% por agitacdo mecanica durante 10
minutos. O extrato seco foi formulado a 10% por maceragdo com agitagdo semi-intensiva. Foi
utilizado como padrio a catequina e quercetina para determinacdo de taninos e flavonoides
respectivamente. O teor de taninos foi avaliado através da reagdo dos extratos com
Vanilina:HCL e o teor de flavonoides pela reacdo de cloreto de aluminio. As leituras de ambas
as solucdes foram realizadas em espectrofotometro ultravioleta visivel. O método foi avaliado
quanto a seletividade, linearidade, limites de detecgdo e quantificagdo, precisdo, efeito matriz,
exatiddo/recuperacao e robustez. As drogas vegetais foram avaliadas quanto ao teor de material
estranho, umidade, cinzas, pH, densidade e residuo seco. O método desenvolvido mostrou-se
seletivo, com linearidade caracterizada pelo coeficiente de determinagdo superior a 0,991 e
limite minimo detectavel e quantificado dentro da faixa de trabalho. O coeficiente angular das
drogas vegetais foi estatisticamente igual ao coeficiente da droga com adi¢do de padrdo,
mostrando ndo haver interferéncia da matriz para nenhum dos marcadores. A recuperagdo para
taninos variou de 92,60 a 93,96% na parte aérea e 108,05 a 108,84% na periderme do caule.
Para flavonoides a recuperacao variou de 99,53 a 101,36% na parte aérea e 98,30 a 99,27% na
periderme do caule. As variagdes de concentragdes e marcas de reagentes, tempo de reacdo e
exposicdo a luminosidade, ndo alteraram as concentragdes de taninos e flavonoides
significativamente. O método desenvolvido na validacdo parcial para os extratos fluido e seco
também foi preciso, exato e linear. O método mostra-se portanto, confidvel, garantindo o
controle de qualidade de drogas vegetais da espécie estudada no que se refere aos parametros
avaliados.

Palavras-chave: Controle de qualidade, Drogas vegetais, Espectrofotometria, Marcadores
quimicos
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Analytical Validation of Tannins and Flavonoids from the Aerial and Periderm of the
Stem of Sideroxylon obtusifolium (Roem. & Schult.) T.D.Penn.

ABSTRACT: The complexity of plant matrices requires the standardization of processes for
the development of analytical methods, as well as the appropriate validation methods that
guarantee the quality control of plant drugs. The objective of this work was to develop and
validate an analytical methodology to determine the content of tannins and flavonoids in the
extract of the aerial part and periderm of the stem of Sideroxylon obtusifolium (Roem. &
Schult.) T.D.Penn. The raw material for the formulation of the vegetable drug was collected in
the municipality of Sumé and Sao Jodo do Cariri in the semiarid region of Paraiba. Methods for
the quantification of tannins and flavonoids in plant drugs from adult specimens from Sumé
were developed and validated. These methods were co-validated in plant drugs from adult and
young specimens from S@o Jodo do Cariri, using fluid and dry nebulized extracts. The fluid
extracts were formulated at 3% in 50% hydroalcoholic solution by mechanical agitation for 10
minutes. The dry extract was formulated at 10% by maceration with semi-intensive agitation.
The tannin content was evaluated by the reaction of extracts with Vanillin:HCL and the
flavonoid content by the aluminum chloride reaction. The readings of both solutions were
carried out in an ultraviolet visible spectrophotometer. The method was evaluated for
selectivity, linearity, detection and quantification limits, precision, matrix effect,
accuracy/recovery and robustness. The plant drugs and extracts were evaluated for the content
of foreign material, moisture, ash, pH, density and dry residue. Catechin and quercetin were
used as standard for the determination of tannins and flavonoids, respectively. The developed
method proved to be selective, with linearity characterized by a correlation coefficient greater
than 0.991, a minimum detectable and quantified limit within the working range. The angular
coefficient of the plant drugs was statistically equal to the drug coefficient with the addition of
a standard, showing that there was no matrix interference for any of the markers. Recovery for
tannins ranged from 92.60 to 93.96% in shoots and 108.05 to 108.84% in stem periderm, for
flavonoids recovery ranged from 99.53 to 101.36% in shoots and 98.30 to 99.27% in the
periderm of the stem. Variations in reagent brands, concentrations, reaction time and exposure
to light, did not significantly alter tannin and flavonoid concentrations. The method developed
in the partial validation for fluid and dry extracts was also precise, accurate and linear.
Therefore, the method proves to be reliable, guaranteeing the quality control of plant drugs of
the studied species.

Keywords: Quality control, Plant drugs, Spectrophotometry, Chemical markers
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1. INTRODUCAO

A validacdo analitica no Brasil ¢ regida pela resolucdo 166/2017 que estabelece os
critérios para a validacdo de métodos analiticos (ANVISA, 2017). A validagdo dos métodos
utilizados no controle de qualidade de produtos fitoterapicos ¢ uma exigéncia legal para o
registro dos mesmos, sendo também parte das boas praticas de fabrica¢do. A resolucao 26/2014
define as categorias de medicamento fitoterapico e produto tradicional fitoterdpico,
estabelecendo os requisitos minimos para o registro e renovacao de registro de medicamento
fitoterapico, e para o registro, renovacao de registro e notificagdo de produto tradicional
fitoterapico (ANVISA, 2014).

Um processo de validagdo bem definido e documentado oferece as agéncias reguladoras
evidéncias objetivas de que os métodos e os sistemas sdo adequados para uso desejado. Diversas
sdo as técnicas usadas na validacdo de metodologias analiticas no setor farmacéutico. Dentro
dos parametros avaliados na validagdo analitica encontra-se a seletividade, linearidade,
precisdo, limites de detec¢do e quantificacdo, efeito matriz, robustez e exatidao/recuperagao
(ANVISA, 2017). O desenvolvimento de métodos para quantificacdo dos componentes ou
marcadores de fitoterapicos tem sido acompanhado do processo de validacdo a fim de
disponibilizar uma metodologia alternativa para analises descritas em oferecer uma proposta
para quantificacdo de produtos caracterizados pela auséncia de metodologias analiticas
(COSTA, 2008).

A padronizagdo de fitoterdpicos e a garantia da sua eficicia e seguranga requerem
métodos analiticos adequados para a detec¢do e quantificagdo de seus marcadores e de
substancias potencialmente toxicas (CHABARIBERI et al., 2009). Sideroxylon obtusifolium
(Roem. & Schult.) T.D.Penn. (Sapotaceae), conhecida popularmente como quixabeira, ¢ uma
das espécies de amplo interesse farmacologico, devido seu vasto uso na etnomedicina
(ALBUQUERQUE et al., 2007). Estudos comprovam a eficicia dessa espécie através das suas
atividades antibacteriana, antioxidante, anti-inflamatoria, antinociceptiva e cicatrizante,
atribuida aos teores de taninos e flavonoides (ARAUJ ONETO et al.,2010; LEITE et al., 2015;
AQUINO et al., 2017; AQUINO et al., 2019).

As concentragdes dos grupos quimicos nos extratos sdo determinantes para a qualidade,
eficicia e a seguranca do fitoterapico (DOBIAS er al., 2010). Fatores como a técnica de
extracdo e o grau de divisdo do material vegetal tornam-se fundamentais, visto que influenciam
na eficiéncia do processo (GIL-CHAVEZ et al., 2013). A validagdo do método analitico
assegura a confiabilidade de informacdes sobre a amostra analisada, utilizando um método que

atenda as exigéncias das aplicagdes analiticas (ANVISA, 2017).
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A complexidade das matrizes vegetais requer a padronizagdo dos processos de coleta
que estdo diretamente relacionados com a quantidade dos grupos quimicos presentes. A
intensidade e as diferentes fenofases envolvidas no desenvolvimento vegetal provocam
alteracdes no metabolismo das espécies (AZEVEDO et al., 2017), causando mudangas nos
teores de metabodlitos. A sazonalidade e o ambiente dos individuos podem apresentar
importantes diferengas na quantificacdo e constituicdo dos metabdlitos secundarios (MOSSI et
al., 2009), bem como informacdes na integridade dos espécimes. Estudos também teem
revelado a influéncia de diferentes tamanhos de particulas na padronizagao de drogas vegetais
(CORREIA et al., 2016; CUNICA; MACEDO, 2018).

Objetivou-se com este trabalho desenvolver e validar uma metodologia analitica para
determinagdo do teor de taninos e flavonoides no extrato da parte aérea e periderme do caule

de Sideroxylon obtusifolium.

2. METODOLOGIA
2.1. Seleciio de espécimes e Processamento da droga vegetal

A parte aérea e periderme do caule de S. obtusifolium utilizada na validagdo e co-
validacdo foi coletada no riacho da umburana no municipio de Sumé e no riacho gangorra no
municipio Sao Jodo do Cariri respectivamente, ambos no Semidrido paraibano. A droga vegetal
dos jovens foi proveniente de cultivo realizado em casa de vegetacdo. A pesquisa foi registrada
no Sistema Nacional de Gestdo do Patrimonio Genético e do Conhecimento Tradicional
Associado (SisGen), sob o nimero A2CA140.

O material vegetativo foi selecionado de acordo com os dados fitossanitarios,
higienizado com &gua corrente, imersdo em hipoclorito de sodio por 10 minutos na
concentragdo de 250 ppm a 2,5% e posteriormente lavados com dgua destilada. As amostras
coletadas, foram secadas em estufa de circulagdo de ar a temperatura de 42°C até massa
constante, pulverizadas em moinho de facas e submetido a um sistema de peneiras em tamisador
industrial com diferentes tamanhos de poros, sendo retidas particulas na faixa granulométrica
de 297- 149 um. As amostras foram mantidas em sacos opacos hermeticamente fechados sob

refrigeracao.

2.2 Extracao, preparo e leitura das solucoes
A extragdo foi realizada por agitador mecanico IKA RW 20 de hélice em 720 Hz/min
durante 10 minutos em solu¢do hidroalcdolica 50% na concentragdo de 0,015 a 0,045 g/ml. As

amostras foram filtradas em papel filtro com capacidade de retencao de particulas de 160 a 3000
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um com auxilio de bomba a vacuo e completadas em baldo de 50 mL. Para verificagdo da
repetibilidade do método, foi realizada trés extragdes da droga vegetal para cada tipo de analise.
Na preparacao das amostras para avaliacao de taninos, uma aliquota de 1,5 mL foi diluida em
baldo volumétrico de 10 mL.

O teor de taninos foi determinado pelo método de reagdo vanilina:HCI. Foi preparado
uma solu¢do metandlica de vanilina a 4%, na qual acrescentou-se HC1 P.A (37%) na proporcao
de 50%. Esta solucao foi submetida a resfriamento a 20°C. A solugdo estoque do padrao, foi
obtida por meio da solubilizacao de 0,0265 g de catequina hidratada da marca Sigma em 50 mL
de metanol. A partir desta solucdo, foram realizadas as diluigdes necessarias para validagao.
Para as reacdes da parte aérea e periderme do caule utilizou-se uma aliquota de cada extrato
vegetal de 0,4 e 0,5 mL respectivamente, a cada uma destas aliquotas, foram adicionados 1,5
mL da solugdo vanilina: HCI. A reagdo ocorreu em tubos de ensaio durante 20 minutos, os quais
tiveram, posteriormente volume final completado com 4gua destilada para 3 mL. A leitura foi
realizada a 500 nm, contra um branco, composto pela solugdo de vanilina:HCI e solucao
hidroalcodlica. O equipamento utilizado foi um espectofotdmetro Utravioleta visivel. A
concentragdo foi expressa em miligramas equivalentes a taninos.

A determinagdo das concentragdoes de Flavonoides foi obtida utilizando uma solucao
metanolica de Cloreto de aluminio a 2%, no qual, 0,5 mL da amostra do extrato vegetal da parte
aérea e 2 mL do extrato da periderme do caule foram adicionados separadamente a 2 mL de
cloreto de aluminio e quando necessario completados com 4gua destilada para volume final de
4 mL ap6s 20 minutos de reagdo. A solucdo estoque do padrdo, foi obtida por meio da
solubilizacao de 0,0200 g de quercetina da marca Sigma em 50 mL de metanol 50%. A partir
desta solugdo, foram realizadas as dilui¢cdes necessarias para validagdo. A leitura foi realizada
a 405 nm, contra um branco composto pela solucdo de cloreto de aluminio e solucdo
hidroalcélica. O equipamento utilizado foi um espectrofotometro Utravioleta visivel. A
concentracao foi expressa em miligramas equivalentes de flavonoides.

O processamento e analises laboratoriais da droga vegetal foram realizadas, no
Laboratdrio de Ecologia e Botanica (LAEB) no Centro de Desenvolvimento Sustentavel do
Semidarido da Universidade Federal de Campina Grande em Sumé-PB e no Instituto de Pesquisa

em Farmacos e Medicamentos (IpeFarm) em Jodao Pessoa-PB.
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2.3 Validacao analitica
2.3.1 Seletividade

A seletividade do método analitico foi demonstrada por meio da sua capacidade de
identificar ou quantificar o analito de interesse, inequivocamente, na presenca de componentes
que podem estar presentes na amostra, como impurezas, diluentes e componentes da matriz,
obtendo resultado positivo para amostra contendo o analito, e resultado negativo para outras
substancias presentes na amostra (ANVISA, 2017). Foi aplicado o método scan, com varredura
de 380 a 800 nm em espectrofotdmetro ultravioleta visivel para identificagdo do pico de taninos
na solugdo do padrio catequina na concentracao de 20,0 pg/mL. A solugdo de trabalho para a
parte aérea e periderme do caule foram 4,5 e 30,0 mg/mL para analise de taninos e flavonoides
respectivamente. Para determinagdo do pico de flavonoides foi realizada varreduras de 300 a

800 nm na solu¢ao em cada solucao.

2.3.2 Linearidade
Foram construidas trés curvas de linearidade para obteng¢ao de respostas analiticas

diretamente proporcionais a concentracdo do analito nas amostras do padrdao catequina
(taninos), do padrdo quercetina (flavonoides) e da parte aérea e periderme do caule de S.
obtusifolium. Foi estabelecido cinco concentragdes para cada curva.

Nas curvas de calibragdo foram adotadas para a catequina as concentrac¢des 10,0; 15,0;
20,0; 40,0 e 80 pg/mL, para a quercetina adotou-se 10,0; 15,0; 20,0; 25,0 e 30 pg/mL. Na
avaliacdo de taninos dos extratos da parte aérea e periderme do caule adotou-se como
concentragoes 2,3; 3,4; 4,5; 5,6 ¢ 6,8 mg/mL. A faixa de trabalho para flavonoides nos extratos
da parte aérea e periderme do caule foram 15,0; 22,5; 30,0; 37,5 e 45,0 mg/mL. A partir das
equagdes das retas obtidas nas curvas de linearidade dos padrdes foram calculadas as
concentragdes de taninos e flavonoides nos extratos das drogas vegetais da parte aérea e
periderme do caule.

A analise se deu por meio da representacdo grafica das respostas em fun¢do da
concentragdo do analito; equacdo da reta de regressdo de y em X, avaliacdo da significancia do
coeficiente angular; coeficiente de correlagdo e homocedasticidade dos dados. Na andlise

estatistica foi aplicado teste de Tukey a 5% de probabilidade (ANVISA, 2017).
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2.3.3 Limites de detec¢do e quantificagdo

Para o calculo do limite de detec¢do e quantificagdo utilizou-se as curvas de linearidade
de cada amostra, onde através do desvio padrao e do coeficiente angular foi possivel a aplicagao
das formulas do limite de deteccdo (LD) e do limite de quantificagdo (LQ) (ANVISA, 2017).
LD=LD=33.6/IC LQ=10.6/IC
Onde, IC ¢ a inclinacao da curva de calibragdo, 6 ¢ o desvio padrao

O limite de deteccdo e quantificagao foram utilizados para definir a menor quantidade
do analito em uma amostra que pode ser detectado e quantificado respectivamente, com

precisdo e exatidao aceitaveis sob as condigdes experimentais estabelecidas.

2.3.4 Precisdo
A precisdo foi expressa pela precisao intermediaria, objetivando avaliar a dispersdo dos

resultados obtidos para cada amostra nas mesmas condi¢des ¢ em condigdes diferentes (no
mesmo laboratorio, em dois dias diferentes). A solugao de trabalho tanto da catequina como da
quercetina foram de 20 pg/mL. A solucdo utilizada para determinacdo da precisdo da parte
aérea e periderme do caule foram 4,5 e 30 mg/mL para taninos e flavonoides respectivamente.
Para avaliacdo da varidncia e diferenca estatistica entre as amostras avaliadas, foi analisado o

desvio padrdo relativo e o teste Tukey a 5% de significancia (ANVISA, 2017).

2.3.5 Exatiddo/Recuperagdo

A exatidao/recuperacao foram determinadas por meio de trés concentragdes, tendo
como base a concentragcdo intermedidria que refere-se ao ponto médio obtido na precisao
(100%), sendo estabelecida uma concentracgao baixa (50%) e uma alta (150%). A exatidao foi
expressa através do erro em mg/g a partir das concentragdes tedricas e experimentais.

Os ensaios de recuperagdo de taninos e flavonoides foram realizados com a
contaminagdo de 20 pg/mL de catequina e quercetina adicionadas separadamente a cada
solucdo da parte aérea e da periderme do caule, ambas com concentragdes teoricas conhecidas.
Os valores de recuperagao foram expressos em porcentagem e determinados através da razao
entre as concentragdes médias determinadas experimentalmente com as concentragdes tedricas
correspondentes. Foi calculado o erro padrao relativo para cada concentracao e aplicado o teste
Tukey a 5% de significancia para averiguacdo de que ndo existe diferenga estatistica entre os

percentuais de recuperacao das concentracdes (ANVISA, 2017).
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2.3.6 Efeito Matriz

A auséncia de constituintes interferentes foi avaliada mediante o paralelismo de retas da
linearidade do extrato da parte aérea e da periderme do caule com a curva destes contaminado
com a concentracdo média utilizada na curva de calibragdo da catequina (20 ug/mL) para
taninos e quercetina (20 ug/mL) para flavonoides em cada concentragao dos extratos da parte
aérea e da periderme do caule respectivamente. Essa mistura ocorreu antes da agitagdo
mecanica por 10 minutos, sendo completada posteriormente para baldao de 50 mL. A anélise
para o efeito matriz foi realizada de acordo com o procedimento adotado para obtengao das
curvas da linearidade da parte aérea e periderme do caule. A diferenca estatistica do coeficiente
angular e paralelismo entre as retas foi verificada por meio de teste estatistico a 5% de

significancia (ANVISA, 2017).

2.3.7 Robustez

A andlise da robustez do método aplicado a catequina, ¢ a parte aérea e periderme do
caule foi avaliado através de pequenas variagdes nos fatores estabilidade (analises a cada 24
horas durante 3 dias) luminosidade (reacdes realizadas no claro e escuro) e marca de HCI1
(Quimica moderna e Qhemis). Para robustez de flavonoides, foi avaliado a estabilidade
(andlises a cada 24 horas durantes 3 dias), tempo de reagdo de 20, 30 e 40 minutos e a
concentracao de cloreto de aluminio (1,0, 1,5 e 2,0 %). Para cada solugdo foi aplicado o teste
Tukey a 5% de significancia para averiguacdo da robustez do método no que se refere aos

parametros testados.

2.4 Validacao parcial

A validacao parcial de taninos e flavonoides foi realizada com extratos fluidos da parte
aérea e periderme do caule coletados no Municipio de Sao Jodao do Cariri, € com o extrato fluido
e seco dos individuos jovens, os quais foram analisados em um tnico conjunto (caule e folhas).
As drogas vegetais avaliadas no extrato fluido correspondem a matéria prima de individuos de
12 meses de idade e as drogas avaliadas no extrato seco foram provenientes de individuos de
30 meses. Os individuos jovens apresentavam 12 meses. O procedimento de extragao e preparo
das solugdes do extrato fluido da parte aérea e periderme do caule e individuos jovens, foram
os mesmos utilizados na validacgao.

Para obtencdo do extrato seco foi realizado c. A proporcao utilizada foi 2 Kg de droga

vegetal para 20 L de solugdo hidroalcoolica (50%). Para a secagem dos extratos foi utilizado
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um spray dryer SD 5.0 (Labmaq®) com sistema de atomiza¢do de bico n° 4, 2 mm, sendo a
alimentacdo das dispersdes a camara de secagem realizada na parte inferior através de uma
bomba peristaltica, na qual se controlou a vazio em 5 L.h™'. As condi¢des de secagem foram:
temperatura de entrada e saida = 150 e 75°C respectivamente, vazio do soprador = 3,5 m>.min"
!, vazio de ar comprimido = 50 L.min"'. Como adjuvante de secagem foi utilizado o diéxido de
silicio coloidal na propor¢ao de 20% com relag@o ao residuo sélido do extrato hidroalcodlico.
Foram avaliados os parametros de linearidade, precisao e exatidao. Para os extratos da
parte aérea e periderme do caule estes parametros foram realizados de acordo com os mesmos
procedimentos adotados na validagdo. A linearidade de taninos e flavonoides dos individuos
jovens foi avaliada mediante as concentra¢des de 15,0; 22,5; 30,0; 37,5 e 45,0 mg/mL. As
curvas de linearidade de taninos e flavonoides nos extratos vegetais fluidos e secos foram
construidas com base na equagdo da reta do padrio catequina (taninos) e quercetina
(flavonoides). A precisao foi realizada com os extratos na concentracao de 30,0 mg/mL, da qual
foi pego uma aliquota de 1,5 mL do extrato fluido e 0,3 mL do extrato seco para avaliacdo de
taninos ¢ 1,0 mL do extrato fluido ¢ 0,1 mL do extrato seco para avaliagdo de flavonoides. A
exatidao foi determinada por meio de trés concentragdes, tendo como base a concentragao
intermediaria que refere-se ao ponto médio obtido na precisdo (100%), sendo estabelecida uma
concentracao baixa (50%) e uma alta (150%). A exatidao foi expressa através do erro em mg/g

a partir das concentragdes tedricas e experimentais.

2.6 Analise estatistica

Os resultados foram submetidos a andlise de variancia e as médias de cada parametro
avaliado foi comparado pelo teste Tukey a 5% de significancia. O software estatistico utilizado
foi o Action Statat 3.6 (2019) e os graficos foram gerados com auxilio do software Origin 8.0

PRO.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1. Validac¢ao analitica
3.1.1 Seletividade

A seletividade do método analitico foi demonstrada por meio da sua capacidade de
quantificagdo do teor de taninos, inequivocamente, na presenca de componentes presentes nas
amostras, como impurezas, diluentes e demais componentes da matriz, garantindo que o pico
de resposta no comprimento de onda de 500 nm seja exclusivamente do complexo formado

(taninos) do produto de reacao da vanilina:HCI com a catequina, assim como com 0s extratos
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da parte aérea e da periderme do caule, bem como o pico de 405 nm refere-se a faixa de
absorbancia do produto de reacdo (flavonoides) do cloreto de Aluminio com a quercetina e

também com os extratos das drogas vegetais da parte aérea e da periderme do caule de S.
obtusifolium (Figura 1).

Figura 1. Espectros de UV-Vis da solu¢do padrio (Catequina), e da parte aérea e da periderme do caule de
Sideroxylon obtusilofium
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Fonte: Dados da pesquisa

A seletividade € a primeira etapa no desenvolvimento e validagdo de métodos analiticos
de separagdo. De acordo com Ribani et al. (2004) a seletividade deve ser reavaliada
continuamente durante a validagdo, tendo em vista, que, algumas amostras podem sofrer
degradacao, gerando compostos nao observados inicialmente, que podem coeluir com a
substancia de interesse. A seletividade ¢ tdo importante que equivocos no seu desenvolvimento
e validacdo comprometem seriamente a linearidade, exatiddao e a precisdo. A avaliagdo da
estabilidade na robustez demonstrou também que o método ¢ seletivo, uma vez que a variagao
de tempo das reagdes nao provocou alteragdes significativas nas concentragdes dos marcadores
avaliados no padrao e extratos vegetais, assim como os resultados obtidos no efeito matriz, no

qual ndo foi registrado alteracdes significativas no processo de contaminagdo dos extratos

vegetais com o padrao.
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A absorbancia do pico de concentracdo da reagdo vanilina:HC] com catequina para
determinagdo de taninos em métodos espectrofotométricos a 500 nm ¢é registrado
constantemente na literatura (PRICE, 1980; BUSTAMANTE et al., 2015), assim como a
avaliacdo da reagao do cloreto de Aluminio com a quercetina para flavonoides em torno de 405

nm (MARQUES et al., 2012; FERREIRA et al., 2021)

3.1.2. Linearidade
As curvas de calibragdo do padrao, da parte aérea e da periderme do caule de S.

obtusifolium apresentaram linearidade satisfatorias. A analise de regressdo linear, indicou
coeficientes de determinacao de 0,999, 0,999 e 0,998, para a curva-padrio, curva da parte aérea

e para a curva da periderme do caule respectivamente na avaliagdo do método de taninos (Figura

2).

Figura 2. Linearidade do padrdo catequina, da parte aérea e da periderme do caule de Sideroxylon obtusilofium
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Fonte: Dados da pesquisa

Na aplicagdo do método para determinacdo de flavonoides, as curvas de calibra¢do da
quercetina, da parte aérea e da periderme do caule de S. obtusifolium também apresentaram
linearidade satisfatorias, na qual a andlise de regressdo linear, indicou coeficientes de

determinagao de 0,999, 0,999 e 0,998, para a curva-padrao, curva da parte aérea e para a curva

da periderme do caule respectivamente (Figura 3).
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Figura 3. Linearidade do padrdo quercetina, da parte aérea e da periderme do caule de Sideroxylon obtusifolium
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Fonte: Dados da pesquisa

Os valores para o método de taninos e flavonoides comprovam que mais de 99% da
variabilidade experimental pode ser explicada pelos modelos lineares, havendo portanto,
adequacdo do método no que concerne a relagao entre as concentragdes do analito e as respostas
espectrofotométricas.

A comprovacdo da linearidade foi verificada ainda, mediante andlise de variancia
(ANOVA), significancia do intercepto, normalidade dos residuos, homocedasticidade da
variancia e auséncia de pontos extremos para as curvas da catequina, e da parte aérea e
periderme do caule de S. obtusifolium, estando de acordo portanto, com a resolu¢do 166/2017
que associa tais informagdes, a capacidade do método obter respostas analiticas diretamente

proporcionais a concentracao de um analito em uma amostra (ANVISA, 2017).

3.1.3. Limite de Detecgdo e Quantificagdo

Os resultados dos limites de detec¢do e quantificacao indicaram que o método analitico

para o doseamento de taninos em matéria-prima de S. obtusifolium exibe boa sensibilidade,
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sendo o limite minimo de deteccdo e quantificagdo 3,29 e 9,97 ug/mL para a catequina, 2,18 e

6,61 pg/mL para a parte aérea e 2,53 e 7,68 ug/mL para a periderme do caule (Tabela 1).

Tabela 1. Limite de deteccao (LD) e quantificagdo (LQ) de taninos (ug/mL) para a catequina, e para parte aérea e
periderme do caule de Sideroxylon obtusifolium

Solugdo Desvio Padrio dos Coeficiente
Residuos Angular D (i) LO (ug/mL)
Catequina 0,014 0,0142 3,29 9,97

Parte aérea de S.
obtusifolium
Periderme do caule de S.
obtusifolium

Fonte: dados da pesquisa

0,009 0,0149 2,18 6,61

0,010 0,0142 2,53 7,68

Para flavonoides os resultados indicaram que o limite minimo de detec¢ao e
quantificagdo sdo respectivamente de 1,28 e 3,90 pg/mL para a quercetina; 2,29 e 6,94 pg/mL
para a parte aérea e 1,15 e 3,50 pg/mL para a periderme do caule (Tabela 2).

Tabela 2. Limite de detec¢do (LD) e quantificagdo (LQ) de flavonoides (ng/mL) para a quercetina, e para a parte
aérea e periderme do caule de Sideroxylon obtusifolium

Solugao Desvio Padrdo dos Coeficiente
Residuos Angular LD (pg/mL) LO (pg/mlL)
Quercetina 0,021 0,054 1,28 3,90
Parte acrea de 5. 0,028 0,041 2,29 6,94
obtusifolium
Periderme dlo cgule de S. 0,011 0.032 1.15 3.50
obtusifolium

Fonte: dados da pesquisa

A parte aérea apresentou maior sensibilidade para detecg@o e quantificagdo dos taninos
em relagdo a periderme do caule. De acordo com Cassiano et al. (2009), quanto mais inferior
for os limites de deteccdo e quantificagdo, menor € a interferéncia do método na técnica

instrumental.

3.1.4. Precisdo

Os dados da precisdo intermediaria expressaram dispersdo entre os resultados obtidos
da andlise de uma mesma amostra dos padrdes, da parte aérea e da periderme do caule, em
condi¢des no mesmo dia e em dias diferentes para taninos e flavonoides, mostrando nao haver

diferenca estatistica significativa pelo teste de Tukey (Tabela 3).
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Tabela 3. Precisdo intermediaria de taninos (padrao catequina), de flavonoides (padrdo quercetina) da parte aérea
e da periderme do caule da droga vegetal de Sideroxylon obtusifolium

Taninos (mg/g) Flavonoides (mg/g)
Fator Média DP P.valor Média DpP P.valor
Condigdo 1 959,11 12,269 993,62a 8,261
Padrio ]
Condic¢do 2 960,00 12,541 995,60a 8,350
. 0,105 0,094
Condicéo 3 963,77 12,492 992,01a 8,800
Média 960, 962,470 993,74 +1,790
Condigao 1 45,16a 1,071 2,59a 0,018
Parte aérea )
Condigao 2 44,18a 0,502 0.059 2,56a 0,031 0,084
Condigdo 3 44.64a 0,395 ’ 2,57a 0,024
Média 44,66 +0,480 2,57 £0,005
Condigéo 1 27,88a 0,638 0,78a 0,005
Periderme do caule
Condigao 2 27,17a 1,000 0,78a 0,006
) 0,105 0,11
Condigdo 3 27,36a 0,146 0,79 0,009
Média 27,47 £0,380 0,79 £0,005

Meédias seguidas pela mesma letra nas duas primeiras linhas de cada fator na coluna, ndo diferem entre si
estatisticamente pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade.
Fonte: Dados da pesquisa

Os baixos valores do desvio padrao, também refor¢aram a adequabilidade da precisdo
do método confirmando que o método de quantificagdo por espectrofotometria proposto
encontra-se em conformidade com a legislacdo vigente e apresenta confiabilidade dos

resultados (ANVISA, 2003; SOBRINHO et al., 2008).

3.1.5. Exatiddo/Recuperag¢do
A tabela 4 demonstra a concentracdo real e experimental de taninos e flavonoides

obtidos nas drogas vegetais, evidenciando baixa diferenca entre a concentracio de recuperagao
de ambas, bem como baixo erro padrao.

Tabela 4. Exatiddo das concentragdes de taninos e flavonoides da droga vegetal da parte aérea e da periderme do
caule de Sideroxylon obtusifolium

Niveis (%) Taninos (mg/g) Flavonoides (mg/g)
CR CE Erro CR CE Erro
Baixo (50) 22,33 22,20 0,66 1,28 1,52 0,23
Parte aérea Médio (100) 44,66 4435 0,34 2,57 2,55 0,22
Alto (150) 66,99 66,50 0,50 3,86 3,40 0,40
Baixo (50) 13,73 13,27 0,58 0,39 0,55 0,16
Periderme do caule Médio (100) 27,47 28,12 0,68 0,79 0,79 0,15
Alto (150) 41,20 40,77 0,73 1,18 1,02 0,16

Legenda: CR: concentragao real; CE: Concentragdo experimental
Fonte: Dados da pesquisa
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A adi¢do do ponto central do padrio Catequina a droga vegetal (matriz complexa)
mostrou recuperagdo que variou de 92,60 a 93,96% na parte aérea ¢ 108,05 a 108,84% na
periderme do caule, mostrando ndo haver diferenca estatistica ao nivel de significancia de 5%

entre as concentragdes baixa, média e alta de cada parte da planta (Tabela 5).

Tabela 5. Teste de recuperagdo das concentragdes de taninos da droga vegetal da parte aérea e da periderme do
caule de Sideroxylon obtusifolium com adigdo fixa do padrdo catequina em cinco concentragdes

Niveis (%) CT (ng/mL) CE (ng/mL) Recuperacao (%) E.P. (%)

Baixo (50) 2333 21,92 93,96 a 0,06

Partc aérea  Médio (100) 46,66 4331 92,82 a 0,10

Alto (150) 69,99 64,81 92,60 a 0,16

. Baixo (50) 20,48 2,13 108,05 A 0,20

Periderme 1« 456 (100) 40,96 44,47 108,56 A 1,00
do caule

Alto (150) 61,44 66,87 108,84 A 1,30

Médias seguidas pela mesma letra na coluna referente a cada parte da planta, ndo diferem entre si estatisticamente
a 5% de probabilidade
Fonte: Dados da pesquisa

M¢étodos com percentual de recuperagdo entre 85 e 115% s@o considerados exatos
(ANVISA, 2003; BLAINSKI et al., 2013) e podem ser ainda justificados mediante o objetivo
e variabilidade do método, bem como, a concentragdo de trabalho e do analito na amostra
(ANVISA, 2017), estando portanto, os resultados obtidos dentro de faixa aceitavel por tratar-
se, de uma matriz vegetal complexa que apresentou baixo erro dentro de cada concentragdo e
sem diferenca estatistica significativa entre as concentracdes avaliadas.

A adi¢do da concentragdo média da quercetina a droga vegetal proporcionou
recuperagao de 99,53 a 101,36% na parte aérea e 98,30 a 99,27% na periderme do caule,
mostrando nao haver diferenca estatistica ao nivel de significancia de 5% entre as concentracdes

baixa, média e alta de cada parte da planta (Tabela 6).

Tabela 6. Teste de recuperagdo das concentragdes de flavonoides da droga vegetal da parte aérea ¢ da periderme
do caule de Sideroxylon obtusifolium com adigdo fixa do padrdo quercetina em cinco concentragdes

Recuperacio E.P.

e

Niveis (%) CT pg/mL CE pg/mL (%) (%)

Baixo (50) 19,73 20,00 101,36a 0,13

, Médio (100) 39.47 39,45 99,94a 0,24

Parte aérea 59.20 0,21
Alto (150) : 58,92 99,53a :

, Baixo (50) 15,92 15,65 98,30a 1,15

Pe”g;‘jlr;e o pedio (100) 31,84 31,51 98,96a 0,65

Alto (150) 47,76 47,41 99,27a 0,66

Meédias seguidas pela mesma letra na coluna referente a cada parte da planta, ndo diferem entre si estatisticamente
a 5% de probabilidade
Fonte: Dados da pesquisa
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O erro padrao da média ¢ um excelente parametro a ser calculado na recuperagido por
estimar a variabilidade entre médias amostrais obtidas da coleta de diversas amostras da mesma
populagdo, diferentemente do desvio padrao que mede a variabilidade de uma amostra formada
por valores individuais. Valores baixos indicam estimativas mais proximas da média da
populagdo, de forma que quanto maior o erro padrao, o valor da média amostral tende a estar

distante da média populacional (MURTEIRA, 1993; MIOT, 2017).

3.1.6. Efeito Matriz

O coeficiente angular da droga vegetal da parte aérea (0,0149) e da periderme do caule
(0,0142) de S. obtusifolium e de ambas fortificadas com catequina foram 0,015 e 0,0139
respectivamente (Figura 4). Na avaliacdo de flavonoides a parte aérea caracterizou-se por
coeficiente angular de 0,0411, a periderme do caule apresentou coeficiente de 0,0322, quando
adicionado quercetina as concentragdes dos extratos obtiveram-se coeficiente de 0,0406 e
0,0323 para parte aérea e periderme do caule (Figura 5). Os resultados demonstram ndo haver
diferenca estatistica pelo teste Tukey a 5% de probabilidade entre as curvas de cada droga e
estas contaminada com o padrdo quercetina e catequina. Assim, foi detectado, portanto,

paralelismo de retas, ndo havendo interferéncia de constituintes na matriz.

‘Figura 4. Paralelismo entre as retas da concentragfo de taninos dos extratos da droga vegetal da parte aérea (A)
e da periderme do caule (B) de Sideroxylon. obtusifolium com ambas amostras fortificadas com catequina
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Figura 5. Paralelismo entre as retas da concentracdo de flavonoides dos extratos da droga vegetal da parte aérea
(A) e da periderme do caule (B) de Sideroxylon obtusifolium com ambas amostras fortificadas com quercetina
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O paralelismo entre as retas, reforcaram também a seletividade do método, (BLAINSKI
et al., 2013), uma vez que a interferéncia de constituintes da matriz ¢ um dos parametros

avaliados dentro da seletividade (ANVISA, 2017).

3.1.7. Robustez

Os dados mostraram que o método utilizado na valida¢do analitica é robusto, pois ndo
houve diferenga estatistica (P valor <0,05) entre as variagdes analisadas no tempo de preparo
das amostras, na marca de HCL e na condi¢ao de luminosidade durante o preparo das amostras.
De modo geral todos os parametros avaliados para a catequina, parte aérea e periderme do caule
obtiveram concentracdes médias que variaram de 19,9 a 20,4; 26,1 a 28,3 € 20,7 a 21,1 ug/mL)
respectivamente. Além disso o desvio padrao relativo de todos os parametros foi inferior a 2,6%

(Tabela 7).
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Tabela 7. Ensaios de robustez nas solucdes fluidas de catequina, parte aérea e periderme do caule Sideroxylon
obtusifolium

Fatores
Matriz = ——
Estabilidade (horas) Luminosidade Marca HCI
Meédia P.valor Média P.valor Meédia P valor
24 203+1,2a C 2024+26a QM 20,2+l,6a
Catequina 48 20,1+13a 0,81 0,30 0,92
E 199+21a QH 20,2+27a
72 204+12a
Parte aérea 24 274427 a C 264*13a QM 26,2+15a
Sideroxylon 48 283 +2.6a 0,23 26,1 £1,8 2 0,20 26,4 +1,3a 0,33
obtusifolium 72 274+14a Q
Peridermedo 24 21,1+1,5a C 21,0+2,6a QM 20.8+2,6a
caule
20,7+2,4 a 21,0+2,6 a
Sideroxylon 48 20,7£2,0a 0,22 E 0,16 OH 0,43

obtusifolium 72  21,0+2,6a

C: claro; E: escuro; QM: Quimica moderna; QH: Qhemis

Médias seguidas pela mesma letra na coluna referente a cada solugdo avaliada ndo diferem entre si estatisticamente
a 5% de probabilidade

Fonte: Dados da pesquisa

Na analise de flavonoides também nao houve diferenca estatistica (P valor <0,05) entre
as variagOes analisadas na estabilidade, tempo de reagdo e concentragdo de AlCI;. De modo
geral todos os pardmetros avaliados para a quercetina, parte aérea e periderme do caule
obtiveram concentragdes médias que variaram de 19,74 a 19,29; 19,47 a 28,3 e 11,57 a 11,99
ug/mL) respectivamente. O desvio padrao relativo de todos os parametros foi inferior a 0,9%

(Tabela 8).

Tabela 8. Ensaios de robustez nas solugdes fluidas de quercetina, parte aérea e periderme do caule de Sideroxylon
obtusifolium

Fatores
Matriz = :
Estabilidade (horas) Tempo de rea¢do (min) Concentracao AICIs (%)
Meédia P.valor Meédia P.valor Média P valor
24 19,87+0,8a 20 19,87+0,8a 1,0 19,87+0,8a
Quercetina 48 20,01+0,8a 0,34 30 1981+12a 0,81 1,5 19,74+08a 046
Parte aérea 24 1947+0,7a 20 19,47+0,7 a 1,0 19,47+0,7a
Sideroxylon 48 1929+0,8a 0,10 30 19,46+0,5a 0,80 1,5 19,44+£0,6a 0,93
obtusifolium 72 19424034 40 19,42+0,5a 2,0 1944+1,0a
Peridermedo 24 11,75+0,7 a 20 11,75+0,7 a 1,0 11,75+0,7a
caule de 30 11,81+1,0a 11,57+1,0a
Sideroxylon 48 11,6304 0,67 0,07 L5 0,47
Obtusifolium 72 1 1,69 + 0’5 a 40 11,99 i0,9 a 2,0 11,75 + 0,8 a
Meédias seguidas pela mesma letra na coluna referente a cada solug@o avaliada ndo diferem entre si estatisticamente
a 5% de probabilidade

Fonte: Dados da pesquisa
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Segundo a International Conference on Harmonisation (ICH), a robustez do método ¢ a
medida da sua capacidade de permanecer inalterado sob pequenas, mas estudadas variagdes nos
parametros do método e prover indicagdo da sua dependéncia durante o uso normal (MAROTO
et al., 1999; NIJHUIS, 1999), servindo portanto, para indicar os fatores que podem influenciar,
significantemente, a resposta do método estudado (VAN DER HEYDEN, 1999), fornecendo
assim, a dimensao do problema que ocorre quando o método € repetido em diferentes condigdes
ou ¢ transferido, por exemplo, para outro laboratério.

A espectrofotometria visivel e ultravioleta ¢ um dos métodos analiticos mais usados nas
determinagdes analiticas em diversas areas, sendo aplicada para determinagdes de compostos
organicos e inorganicos, como, por exemplo, na quantificagdo do principio ativo de fArmacos.
O amplo uso desta técnica da-se em fun¢do da sua simplicidade, rapidez, baixo custo e
popularidade (ALVES et al., 2013).

A espectrofotometria na regido do ultravioleta-visivel ¢ uma técnica amplamente usada
para dosagem de flavonoides e fenodlicos totais por assegurar o controle de qualidade de
matrizes quimicamente complexas, sendo amplamente utilizada para o doseamento de
flavonoides e fenolicos totais em materiais vegetais (TOMAZZOLI et al., 2015), sendo
portanto, uma boa alternativa, em fun¢ao da sua robustez, custo relativamente baixo e grande

numero de aplicagdes desenvolvidas.

3.2 Validacao Parcial

As drogas vegetais de sdo Jodo do Cariri de espécime adulta e os extratos fluido e seco
dos individuos jovens apresentaram linearidade dentro da faixa de concentracgao trabalhada com
coeficiente de determinacdo superior a 0,998 para taninos (Figura 6) e 0,996 para flavonoides

(Figura 7).
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Figura 6. Linearidade da concentracdo de taninos nas drogas vegetais da parte aérea e da periderme do caule de
espécime adulto coletado em Sdo Jodo do Cariri ¢ do extrato fluido e seco de jovens integrais de Sideroxylon

obtusilfolium
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Fonte: Dados da pesquisa

Figura 7. Linearidade da concentracdo de flavonoides nas drogas vegetais da parte aérea ¢ da periderme do caule
de espécime adulto coletado em Séao Jodo do Cariri e do extrato fluido e seco de jovens integrais de Sideroxylon

obtusifolium
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Os dados da precisdo expressaram que a metodologia adotada apresenta precisdo para

as diferentes partes vegetativas dos individuos adultos e jovens de Sao Jodo do cariri, ndo

havendo diferenca estatistica significativa entre as condi¢des avaliadas para cada extrato

avaliado (Tabela 9).

Tabela 9. Precisdo intermediaria de taninos e flavonoides da droga vegetal da parte aérea e periderme do caule
(mg/g) de espécimes adultos e jovens de Sideroxylon obtusifolium coletadas em Sao Jodo do Cariri

Taninos (mg/g) Flavonoides (mg/g)
Fator Média DP P.valor Média DP P.valor
Condigéo 1 45,17a 0,805 2,08a 0,023
. Condigédo 2 45,93a 0,627 2,05a 0,010
Parte aérea 0,19 0,26
Condigéo 3 45,64a 0,639 2,02a 0,004
Média 45,58+0,38 2,05+0,02
Condigéo 1 41,16a 0,603 1,01a 0,032
. Condigédo 2 41,46a 0,247 0,99a 0,005
Periderme do caule 0,765 0,63
Condigéo 3 41,18a 0,268 1,00a 0,002
Média 41,27+0,17 1,00+0,01
Condigéo 1 4,68a 0,022 5,6la 0,031
Jovens - Extrato ¢ qicao o 470a 0,012 5.62a 0,075
fluido , 0,25 0,97
Condigao 3 4,69a 0,002 5,60a 0,07
Média 4,69+0,01 5,61+0,005
Condigéo 1 21,74a 0,124 24,30a 0,074
Jovens - Extrato  qicso0 21362 0,131 24.19a 0,032
seco ] 0,10 0,89
Condigéo 3 21,34a 0,164 24,10a 0,108
Média 21,48+0,22 24,20+0,102

Médias seguidas pela mesma letra nas trés primeiras linhas de cada fator na coluna, ndo diferem entre si
estatisticamente pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade.
Fonte: Dados da pesquisa

Observou-se expressiva diferenca entre as concentracdes de taninos e flavonoides

obtidas nos extratos fluidos e secos, obtendo-se valores elevados para os extratos secos, os quais

estdo associados tanto ao processamento da secagem, com a extracdo e a idade da planta. A

exatidao de taninos e flavonoides demonstrada na concentragao baixa (50%), média (100%) e

alta (150%) encontra-se descrita na tabela 10.
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Tabela 10. Exatiddo das concentracdes de taninos e flavonoides da droga vegetal da parte aérea e da periderme do
caule de Sideroxylon obtusifolium

Niveis (%) Taninos (mg/g) Flavonoides (mg/g)
CR CE Erro CR CE Erro
Baixo (50) 22,79 23,43 0,56 1,02 1,12 0,14
Parte aérea Meédio (100) 45,58 47,07 0,43 2,05 2,01 0,12
Alto (150) 68,63 70,71 0,35 3,08 3,21 0,13
Baixo (50) 20,63 20,62 0,47 0,50 0,48 0,10
Periderme do caule Meédio (100) 41,27 41,02 0,37 1,00 1,01 0,11
Alto (150) 61,91 62,13 0,35 1,50 1,48 0,09
Baixo (50) 2,34 2,28 0,21 2,80 2,78 0,11
Jovens — Extrato fluido Meédio (100) 4,69 4,42 0,23 5,61 5,54 0,09
Alto (150) 7,04 6,98 0,20 8,42 8,32 0,09
Baixo (50) 10,74 10,53 0,20 12,10 13,65 0,51
Jovens - Extrato seco Meédio (100) 21,48 21,40 0,30 24,20 24,50 0,63
Alto (150) 32,22 32,43 0,40 36,30 36,75 0,70

Legenda: CR: concentracdo real; CE: Concentra¢do experimental
Fonte: Dados da pesquisa

Os dados da exatidao na validacao parcial assemelham-se aos dados da validacao, onde
observou-se baixo erro entre a concentragdo real e experimental para taninos e flavonoides
obtidos nas drogas vegetais da parte aérea e periderme do caule dos espécimes adultos, e nos

extratos fluidos e secos das plantas jovens.

4. CONCLUSAO

O método analitico validado para quantificacdo de taninos e flavonoides em drogas
vegetais de Sideroxylon obtusifolium cumpriram os requisitos exigidos pela RDC 166/2017 —
ANVISA, e a co-validagao para os derivados das drogas vegetais, demonstraram que o método
¢ robusto para avaliagdo da qualidade dos diferentes produtos da planta medicinal S.

obtusifolium.
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CAPITULO V
Quantificacao de Flavonoides e Taninos em Espécimes Jovens e Adultas de
Sideroxylon obtusifolium (Roem. & Schult.) T.D.Penn. e sua Associacio
com Parametros Ecologicos
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Quantificacdo de Flavonoides e Taninos em Espécimes Jovens e Adultos de Sideroxylon
obtusifolium (Roem. & Schult.) T.D.Penn. e sua Associacdo com Parametros Ecologicos

RESUMO: Sideroxylon obtusifolium (Roem & Schult.) T.D.Penn. ¢ considerada como uma
das plantas promissoras do futuro, em func¢ao do seu elevado potencial medicinal com uso
comprovado na etno-medicina e em estudos farmacoldgicos, sendo suas atividades bioldgicas
atribuidas principalmente as concentragdes de taninos e flavonoides. Objetivou-se com este
trabalho quantificar os principais marcadores quimicos responsaveis pela agdo medicinal de S.
obtusifolium e associar a producao desses metabolitos a fatores ecologicos que possam
influenciar essa producdo em espécimes jovens e adultas. A quantificagdo de taninos e
flavonoides foi realizada em espectrofotometro ultravioleta visivel em extratos hidroalcoolicos
obtidos por extragdo mecanica da parte aérea e periderme do caule de espécimes adultos
coletadas em diferentes ambientes no semidrido paraibano e em espécimes jovens cultivados.
Nos espécimes jovens, a quantificagdo destes metabolitos ocorreu a cada dois meses ao longo
de um ano em espécimes integrais e em individuos submetidos a sistema de poda. No sistema
de poda, as analises também foram realizadas de 2 a 12 meses apds a poda. A influéncia de
caracteristicas ecoldgicas como as fenofases reprodutivas, caracteristicas de sementes,
producdo vegetal na produgao de taninos e flavonoides, bem como suas relagcdes com as analises
de drogas vegetais por andlise térmica foi avaliada por meio da andlise de componentes
principais via matriz de correlagdo e analise fatorial por componentes principais. Os extratos da
parte aérea e periderme do caule dos espécimes adultos apresentaram diferenca estatistica para
os teores de taninos e flavonoides tanto em relagdo ao tamanho de particula como em relagao
aos diferentes ambientes de coleta. Os espécimes podados apresentaram elevado valor na
concentragdo de flavonoides quando comparado a individuos adultos e jovens integrais, com
89,54% a mais de flavonoides quando comparado com a periderme do caule. Os valores
apresentados dos espécimes jovens para taninos nao se equiparam aos valores obtidos para
adultos na parte aérea e periderme do caule, entretanto, a parte aérea adulta apresenta 27,22%
e 60,95% a mais de taninos e flavonoides respectivamente em relacao a periderme do caule. Os
dois primeiros componentes principais (PC) foram responsaveis por 98,2% da variacdo total,
da caracterizacdo da periderme do caule dos espécimes, em que o PC1 foi responsavel por
93,0% e o PC2, por 5,2% da explicacio dos dados. Na parte aérea os dois primeiros
componentes principais foram responsaveis por 99,1% da variagdo total, onde o PC1 foi
responsavel por 91,9% e o PC2, por 7,2%. Os individuos jovens apresentaram 99,6% da
variacao total dos dados em um tinico componente. Relacionado a caracterizagao ecologica de
S. obtusifolium, a massa e diametro de sementes, indice de qualidade Dickson e frutificacdo sao
0s parametros que mais contribuem como indicadores das concentragdes de taninos e
flavonoides em drogas vegetais da parte aérea e periderme do caule de espécimes silvestres e
cultivadas. Os dados relatados para S. obtusifolium, evidencia uma grande contribuicao para o
entendimento das relagdes da populagdo vegetal e a definicdo dos teores de taninos e
flavonoides em diferentes estagios de desenvolvimento em espécimes silvestres e cultivadas,
servindo como fundamento para a sustentabilidade dessa espécie.

Palavras-chave: Marcadores quimicos, variabilidade de espécimes silvestres, cultivo de
plantas medicinais, Quixabeira, Caatinga
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Quantification of Flavonoids and Tannins in Young and Adult Specimens of Sideroxylon
obtusifolium (Roem. & Schult.) T.D.Penn. and its Association with Ecological
Parameters

ABSTRACT: Sideroxylon obtusifolium (Roem & Schult.) T.D.Penn. is considered one of the
promising plants of the future due to its high medicinal potential with proven use in
ethnomedicine and in pharmacological studies, and its biological activities are mainly attributed
to the concentrations of tannins and flavonoids. The objective of this work was to quantify the
main chemical markers responsible for the medicinal action of S. obtusifolium and associate the
production of these metabolites with the main ecological factors that influence this production
in young and adult specimens. The quantification of tannins and flavonoids was performed
using an ultraviolet visible spectrophotometer in hydroalcoholic extracts (50%) obtained by
mechanical extraction of the aerial part and periderm of the stem of specimens collected in
different environments in the semiarid region of Paraiba and in young cultivated specimens. In
young specimens, the quantification of these metabolites occurred every two months over a
year in whole specimens and in individuals submitted to a pruning system. In the pruning
system, analyzes were also performed from 2 to 12 months after pruning. The influence of
ecological characteristics such as reproductive phenophases, seed characteristics, plant
production on the production of tannins and flavonoids, as well as their relationship with the
analysis of plant drugs by thermal analysis was evaluated through principal component analysis
via correlation matrix and factor analysis by principal components. The extracts from the aerial
part and periderm of the stem of the adult specimens presented statistical difference for the
tannins and flavonoids contents both in relation to the particle size and in relation to the different
collection environments. The pruned specimens showed a high value in the concentration of
flavonoids when compared to adults and young whole individuals, with 89.54% more
flavonoids when compared to the periderm of the stem. The values presented for the young
specimens for tannins do not match the values obtained for adults in the aerial part and periderm
of the stem, however, the adult aerial part presents 27.22% and 60.95% more tannins and
flavonoids, respectively, in relation to periderm of the stem. For the periderm of the stem, the
first two main components (PC) were responsible for 98.2% of the total variation, of the
characterization of the specimens, in which PC1 was responsible for 93.2% and PC2 for 5.2%
of the explanation of the data. In the aerial part, the first two main components were responsible
for 99.21% of the total variation, where PC1 was responsible for 91.9% and PC2 for 7.2%. For
young individuals, it was shown that the first two main components were responsible for
95.00% of the total variation, of the characterization of the specimens, in which PC1 was
responsible for 50.9% and PC2 for 44.1% of the explanation of the data. All parameters
evaluated were grouped into a single component for the periderm of the stem, aerial part and
young individuals, with no parameter being excluded because there is no neutrality arising from
low factor loading, thus being highly correlated parameters. Therefore, the data reported for S.
obtusifolium shows a great contribution to the understanding of the relationships between the
plant population and natural systems and the definition of the levels of tannins and flavonoids
at different stages of development in wild and cultivated specimens, serving as a foundation for
the sustainability of this species.

Keywords: Chemical markers, variability of wild specimens, cultivation of medicinal plants,
Quixabeira, Caatinga
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1. INTRODUCAO

O potencial medicinal da Caatinga foi evidenciado desde os primordios de sua
exploragdo, através do uso tradicional. Conforme Drumond et al. (2000), muitas espécies sao
reconhecidas como medicamentosas de uso popular sendo comercializadas em calcadas, ruas,
mercados e feiras livres. Estas espécies sao exploradas de forma extrativista pela populagdo
local, sendo as lenhosas afetadas pela pratica do anelamento do caule, atingindo o tecido
cambial, levando-as a morte. Esta forma de exploragdo tem proporcionado a uma rapida
reducdo das populacdes naturais vegetais, que estdo ameagadas de extingao.

Dentre as espécies de elevado potencial medicinal com ampla ocorréncia na Caatinga
destaca-se Sideroxylon obtusifolium (Roem & Schult.) T.D.Penn. que também apresenta
registros em outros Biomas brasileiros como Cerrado, Mata Atlantica e Pantanal, além de ser
registrada em outros paises da América do sul e na América Central (CNFlora, 2020). Esta
espécie pertence ao grupo ecologico climax, caracterizando-se portanto, como espécie de lento
crescimento (SCIPIONI et al., 2013; TSUKAMOTO FILHO et al., 2013). Esta caracteristica
demanda técnicas que visem produzir individuos de crescimento mais rapido e uniforme ao
longo do tempo.

Conhecida pelas suas propriedades medicinais, com uso consagrado na medicina
popular pelo potencial analgésico, adstringente, anti-inflamatdrio, cicatrizante, antimicrobiano,
antidiabético (BRAGA, 1976; LORENZI, 2002; AGRA et al., 2007; MARQUES et al., 2010),
S. obtusifolium € considerada como uma das plantas promissoras do futuro. O uso medicinal
tradicional tem sido comprovado por meio de estudos farmacologicos, sendo os flavonoides e
taninos relatados como os responsaveis por grande parte das atividades bioldgicas dessa espécie
(LEITE et al., 2015), devido a sua funcdo antifingica, antibacteriana, anti-inflamatoria,
antinociceptiva, cicatrizante e pela atividade antioxidante.

Os flavonoides presentes em S. obtusifolium sdo relatados como os responsaveis pela
acdo antifungica contra o biofilme de Candida albicans (SOUZA et al., 2016; SAMPAIO et
al.,2017; SILVA et al., 2017) e pela atividade antibacteriana contra Staphylococcus aureus e
Escherichia coli, sendo esta tltima atividade relacionada também a concentra¢do de taninos
(SOUZA et al., 2016). O uso de N-metil- (2S, 4R)-trans-4-hidroxi-L-Prolina de S. obtusifolium
apresentou propriedades na cicatrizagdo de feridas devido as suas agdes anti-inflamatorias e
antioxidantes (AQUINO et al., 2019; 2020), as quais também sdo responsaveis pela atividade
anticonvulsante em ratos (AQUINO et al., 2019). A quantidade de flavonoides nas cascas desta
espécie demonstraram agdo anti-inflamatéria topica em lesdes de pele em ratos (ARAUJO-

NETO et al., 2010) assim com atividade antioxidante e antinociceptiva (LEITE et al., 2015).
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Apesar da funcionalidade ecologica e potencial medicinal, o uso inadequado desta
espécie tem dizimado sua populacdo no Semiarido brasileiro. No Cariri paraibano foi registrado
que o extrativismo de S. obtusifolium para fins medicinais, causou sério impacto nas suas
populagdes naturais. Apenas no Municipio de Cabaceiras eram retirados mensalmente cerca de
90 kg da casca S. obtusifolium, priorizando-se a extragdo dos individuos adultos mais jovens
por apresentarem maior eficacia medicinal (MARQUES et al., 2010), sendo, portanto, urgente
a elaboracdo e implantacdo de um plano de manejo e conservagao in situ desta espécie.

Todos os estudos relatados sobre o potencial medicinal de S. obtusifolium referem-se a
individuos adultos e os usos na medicina tradicional da-se pelo uso exclusivo da periderme do
caule. Os trabalhos referenciados na farmacologia e fitoquimica variam da periderme do caule
as folhas. Entretanto, ndo existe nenhum trabalho que aponte a viabilidade e eficacia do uso de
S. obtusifolium nos seus primeiros meses € anos de desenvolvimento. Sendo o cultivo
padronizado dessa espécie medicinal e silvestre, para obtencdo de caracteristicas desejaveis a
medicina, um grande avanco dentro da ciéncia, devido ao encurtamento do tempo para seu uso,
otimizacao dos teores de seus metabdlitos secundarios ¢ ainda viabilizar o cultivo de uma
espécie xerodfila que encontra-se com conservacao vulneravel no Semiérido brasileiro.

Objetivou-se com este trabalho quantificar os principais marcadores quimicos
responsaveis pela agao medicinal de S. obtusifolium e associar a producao desses metabolitos a

fatores ecoldgicos que possam influenciar essa producao em espécimes jovens e adultos.

2. MATERIAL E METODOS
2.1 Obtencao e processamento das drogas vegetais

Foram coletados a parte aérea e periderme do caule de matrizes adultas de S.
obtusifolium nos municipios de Sumé e Sdo Jodo do Cariri na Paraiba. As matrizes de Sumé
foram coletadas em julho de 2017 no riacho da Umburana e as de Sao Joao do Cariri no racho
Gangorra em julho de 2018. As matrizes de ambas as areas encontravam-se emitindo botdes
florais e flores. Os individuos jovens sdo descendentes de matrizes adultas de Sdo Jodo do
Cariri, os quais foram cultivados em casa de vegetagdo, monitorados e coletados a cada dois
meses apos a emergencia.

Apos a coleta, todo o material vegetativo foi selecionado de acordo com os dados
fitossanitarios, higienizado e sanitizado com agua corrente, imersao em hipoclorito de sddio
por 10 minutos na concentragdo de 250 ppm a 2,5% e posteriormente lavados com agua
destilada. As amostras coletadas foram secas em estufa de circulagdo de ar a temperatura de

42°C até massa constante. Apos a secagem e completa estabilizagdo (eliminacao de agua,
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inativagdo de enzimas, etc.) o material vegetal foi pulverizado em moinho de facas obtendo-se
o material vegetal seco e pulverizado de individuos adultos e jovens.

O material dos espécimes adultos foi submetido a um sistema de peneiras em tamisador
industrial com diferentes tamanhos de poros, sendo retidas particulas na faixa granulométrica
de 297-149, 148-74 e 73-37 um. A droga vegetal dos individuos jovens foi submetida apenas
ao tamisador de 50 mesh equivalente a particulas >297 um. Os diferentes pds obtidos nas
diferentes granulometrias foram acondicionados separadamente em sacos herméticos
polietileno fosco e devidamente fechados para protecao da luz e da umidade, e acondicionada
em Freezer no modo refrigeracdo até a analise do material.

A pesquisa foi registrada no Sistema Nacional de Gestao do Patrimonio Genético e do

Conhecimento Tradicional Associado (SisGen), sob o nimero A2CA140.

2.2 Extracao, preparo e leitura das solucoes

A extragdo das drogas vegetais foi realizada por agitador mecanico IKA RW 20 de
hélice em 720 Hz/min durante 10 minutos em solucao hidroalcoolica 50% na concentragao de
30 mg/ml. As amostras foram filtradas em papel filtro com capacidade de retencgdo de particulas
de 160 a 3000 pm com auxilio de bomba a vacuo e completadas em baldo de 50 mL. Para
verificagdo da repetibilidade do método, foi realizada trés extracdes da droga vegetal para cada
tipo de andlise. Para avaliacdo do teor de taninos da parte aérea foi pego uma aliquota de 1,5

mL e diluido em um baldo de 10 mL.

2.2.1 Determinacdo da concentracdo de taninos

O teor de taninos foi determinado pelo método de reag@o vanilina:HCI. Foi preparado
uma solugdo metanolica de vanilina a 4%, na qual acrescentou-se HCI P.A (37%) na propor¢ao
de 50%. Esta solucao foi submetida a resfriamento a 20°C. 0,4 mL da amostra do extrato
vegetal da parte aérea, 0,5 mL do extrato da periderme do caule e 1,5 mL do extrato dos
individuos jovens foram adicionado a 1,5 mL da solu¢do vanilina:HCI. A reagdo ocorreu em
tubos de ensaio durante 20 minutos, os quais tiveram, posteriormente volume final completado
com agua destilada para 3 mL quando necessario. A leitura foi realizada a 500 nm, contra um
branco composto pela solugdo de vanilina:HCI e solu¢do hidroalcodlica. O equipamento
utilizado foi um espectofotometro Utravioleta visivel. A concentragdo foi expressa em

miligramas equivalentes a taninos.
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2.2.2 Determinag¢do da concentragdo de flavonoides

A determinacao das concentracdes de Flavonoides foi obtida utilizando Cloreto de
aluminio a 2%, no qual, 2 mL do extrato da periderme do caule, 0,5 mL da amostra do extrato
vegetal da parte aérea e dos individuos jovens integrais e podados foram adicionados
separadamente a 2 mL de cloreto de aluminio, ¢ quando necessario completados com agua
destilada para volume final de 4 mL ap6s 20 minutos de reagdo. A leitura foi realizada a 405
nm, contra um branco composto pela solu¢ao de cloreto de aluminio e solugdo hidroalcodlica.
O equipamento utilizado foi um espectofotdometro Utravioleta visivel. A concentragdo foi

expressa em miligramas equivalentes de flavonoides.

2.2 Relagao da quantificacio de taninos e flavonoides com parametros ecolégicos

Foram selecionados parametros ecoldgicos relacionados aos resultados obtidos na
fenologia, caracterizagdo de sementes, producdo de mudas (Capitulo II), dados da
caracterizacdo termoanalitica (Capitulo III) para correlagdes com os teores de taninos e
flavonoides em espécimes adultas considerando a parte aérea e periderme do caule com coleta
em dois ambientes € com espécimes jovens cultivados em duas fases de desenvolvimento (2-6
meses e 8-12 meses), objetivando visualizar os pardmetros mais influencidveis na produgao

destes metabolitos como alternativa a coleta de matéria prima padronizada e otimizada.

2.3 Analise estatistica

As concentracdes de taninos e flavonoides da parte area e periderme do caule em
individuos adultos e das diferentes fases de desenvolvimento dos individuos jovens foram
submetidos a andlise de variancia tendo as médias comparadas pelo teste Tukey a 5% e
probabilidade. Devido ao grande numero de parametros utilizados, aplicou-se analise
multivariada por meio da anélise de componentes principais via matriz de correlacdo e analise
fatorial por componentes principais. Os valores de cada parametro foram previamente
normalizados através do autoescalonamento de forma que as varidveis obtiveram a mesma
importancia (peso). A andlise permitiu agrupar os dados mais correlacionaveis e reduzir a
dimensdo dos dados através de componentes que sdo combinagdes lineares das variaveis

originais. O software estatistico utilizado foi Action Stat 3.6 (2019).
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A quantificagdo de taninos das matrizes de S. obtusifolium mostrou que a concentragao
obtida nas granulometrias avaliadas, da parte aérea possui elevado teor de taninos totais em
relacdo a periderme do caule (Figura 1), que ¢ tradicionalmente usada no conhecimento popular.
No tamanho de particula 297-149 um, a parte aérea possui um quantitativo que equivale a uma
variacao de acordo com as matrizes de 5 a 44% a mais de taninos totais em relagdo a periderme
do caule. Nos tamanhos 148-74 e 73-37 um, essa variacao foi de 5 a 50% e de 13 a 61%
respectivamente. Vale ressaltar, que apenas na granulometria 148-74 um uma Unica matriz
apresentou valores de periderme do caule superior a parte aérea com apenas 2,5% a mais. Fica
constatado portanto, uma grande influéncia de diferentes matrizes na quantificacdo de taninos
totais, entretanto, a diversificagdo de matrizes contribuem para comprovagdo de que a maior
quantidade de taninos encontram-se na parte aérea ¢ ndo na periderme do caule da espécie
estudada independentemente de tamanho de particulas.

Figura 1. Concentracdo de taninos (% e mg/g) em particulas 297-149 um (A), 148-74 pm (B) e 73-37 um (C) da
parte aérea e periderme do caule de diferentes espécimes em diferentes areas de mata ciliar no Cariri Paraibano
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Fonte: Dados da pesquisa

[Parte aérea mg/g 50.04 46,98 47.53 4923 47.46 41,03

Relacionado a periderme do caule, a figura 1 mostra que todas as matrizes apresentaram
baixa variacao entre os diferentes tamanhos de particulas. Na parte aérea a variagdo foi mais

presente nas matrizes de Sumé (M1, M2 e M3), onde obteve-se um ganho de 25,77 mg/g na
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matriz 1 entre o menor € maior tamanho de particula, a matriz 6 da localidade Sao Jodao do
Cariri foi a que apresentou maior ganho entre essas granulometrias, com concentragdo de 14,48
mg/g a mais. As matrizes de Sdo Jodo do Cariri (M4, M5 e M6) apresentaram maiores valores
em relagdo as matrizes de Sumé, sendo a matriz 4 no tamanho de particula de 148-74 um a de
maior concentracdo com 44,11 mg/g. A matriz de maior concentracdo em Sumé nao passou de
27,41 mg/g, obtida na granulometria de 297-149 um. J4 para a parte aérea o destaque foi para
as matrizes de Sumé, onde a matriz 1 se destacou em relagao as demais matrizes, apresentando
no menor tamanho de particula 70,43 mg/g de taninos totais.

Assim como registrado para o teor de taninos, a concentragdo de flavonoides também
foi maior na parte aérea quando comparado a periderme do caule. Em todos os tamanhos de
particulas, a parte aérea possui um quantitativo que equivale a uma variagao de acordo com as
matrizes de cerca de 70 a 80% a mais de flavonoides em relagdo a periderme do caule. Os
espécimes de Sao Jodo do Cariri (M4, M5, M6) caracterizaram-se por menores teores de
flavonoides em todos os tamanhos de particulas quando comparado os espécimes de Sumé (M1,
M2, M3) (Figura 2).

Figura 2. Concentragdo de flavonoides (% e mg/g) em particulas 297-149 pm (A), 148-74 um (B) e 73-37 pm
giza?saggrte aérea e periderme do caule de diferentes espécimes em diferentes areas de mata ciliar no Cariri
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Legenda: M1 a M3: Matrizes do Riacho da Umburana, Sumé -PB; M4 a M6: Matrizes do Riacho da Gangorra,
Sao Jodo do cariri -PB

Fonte: Dados da pesquisa
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As matrizes de Sumé apresentaram maiores concentragdes de flavonoides em relacao as
matrizes de Sao Jodo do Cariri na parte aérea, sendo a matriz 3 no menor tamanho de particula
a de maior concentragdo com 4,43 mg/g. Para a periderme do caule as matrizes de Sao Joao do
Cariri apresentaram maiores concentragdes com destaque para a matriz 4 que obteve 1,48 mg/g.

Os espécimes adultos apresentaram diferenga estatistica para os teores de taninos e
flavonoides tanto em relacdo ao tamanho de particula como em relagdo aos diferentes ambientes
de coleta, isso aconteceu tanto para a parte aérea como para a periderme do caule, evidenciando
a influéncia dos espécimes coletados, ambiente e processamento da droga vegetal no controle

de qualidade de taninos e flavonoides em S. obtusifolium (Tabela 1).

Tabela 1. Produgdo de taninos e flavonoides em espécimes de Sideroxylon obtusifolium em diferentes ambientes
e com diferentes tamanhos de particulas

Parte aérea
Taninos (mg/g) Flavonoides (mg/g)
279-149 um  148-74 pm  73-37 um  279-149 um  148-74 um  73-37 pm
Sumé 4491d 48,53a 64,37a 2,69¢ 3,40b 4,09a
Sdo Jodo do Cariri 47,58¢cd 46,14cd 55,28b 2,09d 2,39¢cd 2,53¢
Periderme do caule
Taninos Flavonoides
279-149 ym  148-74 pum  73-37 um  279-149 um  148-74 um  73-37 pm
Sumé 21,67b 21,48b 21,48b 0,73c 0,83b 0,98a
Sao Jodo do Cariri 34,80a 39,13a 35,16a 0,89b 1,07a 1,30a

Meédias seguida pela mesma letra para cada metabolito ndo diferenciam entre si pelo teste de Tukey a 5% de
probabilidade
Fonte: Dados da pesquisa

Na producao de taninos e flavonoides de individuos cultivados integrais ao longo do
tempo, observou-se que todas as matrizes apresentaram concentra¢do crescente de taninos
(Figura 3A) e concentracdo decrescente na concentracdo de flavonoides (Figura 3B). A
concentracdo maxima de taninos ocorreu aos 12 meses com 5,01 mg/g na matriz 1, enquanto a
concentra¢do de flavonoides foi maxima aos 2 meses para todas as matrizes, em especial para
a matriz 1 que atingiu 13,43 mg/g. Estes metabolitos apresentaram perfil de concentragao
inverso na maior parte do tempo avaliado (Figura 3C). Entretanto, ap6s os 8 meses de
desenvolvimento a concentracdo de flavonoides tende a uma estabilidade com média de 3,70
mg/g, 3,20 mg/g e 2,70 mg aos 8, 10 e 12 meses respectivamente, enquanto o teor de taninos

aumenta aos 12 meses gerando um ponto de interse¢ao apos os 10 meses de desenvolvimento.
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Figura 3. Producdo de taninos (A) e flavonoides (B) em plantas integrais de S. obtusifloium ao longo do tempo
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Legenda: M1 a M3: espécimes jovens descendentes de matrizes de Sdo Jodo Cariri-PB
Fonte: Dados da pesquisa

A producao de compostos fendlicos, taninos e flavonoides em  espécies  vegetais
apresentam crescimento ascendente ao longo do tempo apoOs a germinagao, entretanto a maioria
dos trabalhos se reportam apenas a parte inicial do desenvolvimento com estudos referentes a
poucas horas por se tratar na maioria, de plantas alimenticias onde hé interesse nos graos e
brotos muito jovens. De acordo com Casals e Zevallos (2010) os compostos fendlicos
sintetizados ao longo da germinacdo servem como fatores de protecdo contra a mudanga
ambiental e para a doagdo de estruturas. Entretanto, sdo escassos os trabalhos que avaliem a
producdo destes metabolitos em tempos mais prolongados visando a produg¢do vegetal para fins
medicinais.

Este ¢ o primeiro estudo que avalia a quantificacdo de taninos e flavonoides em

individuos jovens de S. obtusifolium, o qual conta com um acompanhamento controlado desde
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a matrizes fornecedoras das sementes até o desenvolvimento ao longo de um ano de individuos
jovens. Baczek et al. (2016) estudando o acimulo de compostos fenolicos na erva betdnica roxa
(Stachys officinalis L.) originado de cultivo na Polonia observou que apos dois anos a espécie
apresentou na parte vegetativa 2,5% de taninos totais e 3,2% dos flavonoides identificados,
valores inferiores ao da presente pesquisa a partir do décimo més para taninos e do segundo ao
oitavo més para flavonoides.

A poda dos individuos nao evidenciou muito efeito ao longo do tempo na concentragao
de taninos, havendo uma diferenga entre a primeira e ultima avaliacao de apenas 1 mg/g, 1,30
mg/g e 2,70 mg/g para a matriz 1, 2 e 3 respectivamente (Figura 4A). A poda ndo influenciou
no comportamento da variagdo entre as matrizes para taninos, entretanto, provocou uma maior
oscilagao na producao de flavonoides entre matrizes com destaque para a matriz 1 a qual
apresentou também a maior concentracdo de flavonoides ao longo do tempo em relagdo as
demais matrizes com valor maximo de 10,70 mg/g 12 meses ap6s a poda (Figura 4B). De modo
geral, enquanto a produgdo de taninos de brotos permanece estavel ao longo do tempo com
médias variando de 2,30 a 3,50 mg/g, a producado de flavonoides apresenta um pico aos 2 meses
apods a poda com 7,40 mg/g, estabiliza¢do de 6 a 10 meses com média variando de 6,40 a 6,70

mg/g, o qual ¢ seguido por um pico de 7,80 mg/g aos 12 meses (Figura 4C).
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Figura 4. Producdo de taninos (A) e flavonoides (B) em plantas de Sideroxylon obtusifolium podadas ao
longo do tempo
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Legenda: M1 a M3: espécimes jovens descendentes de matrizes de Sdo Jodo Cariri-PB
Fonte: Dados da pesquisa

Em uma relacdo da produc¢do de taninos e flavonoides ao longo do tempo, observou-se
que ndo existe diferenca estatistica entre a produ¢do de taninos das matrizes integrais e
submetidas a poda, onde as médias variaram de 2,41 a 2,95 mg/g. A matriz 1 e 2 submetida a
poda e a matriz 1 integral destacaram-se das demais em relagdo a concentracao de flavonoides
com média de 8,98 mg/g, 6,12 mg/g e 6,06 mg/g. A matriz 3 submetida a poda, embora ndo
tenha apresentado valores estatisticamente diferentes das matrizes integrais, obteve média de

5,49, valor superior aos obtidos para os individuos integrais (Tabela 02).
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Tabela 2. Producdo de taninos e flavonoides em individuos integrais e de individuos podados em diferentes
matrizes de Sideroxylon obtusifolium

Tratamento Taninos (mg/g) Flavonoides (mg/g)
Matriz 1 - Integral 2,76 a 6,12 ab
Matriz 1 - Poda 295a 8,98 a
Matriz 2 - Integral 241 a 4,12b
Matriz 2 - Poda 2,81a 5,49 b
Matriz 3 - Integral 230a 420D
Matriz 3 - Poda 2,45 a 6,06 ab

Médias seguida pela mesma letra ndo diferenciam entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade
Fonte: Dados da pesquisa

Em relacdo ao tempo de avaliacdo de plantas integrais e podadas dentro do proprio més
(Tabela 03), no que se refere a produgdo de taninos, houve diferenca significativa apenas aos
12 meses com média de 4,64 mg/g para individuos integrais. Plantas com 6 meses de
desenvolvimento apo6s a poda (2,63 mg/g) apresentaram resultado estatistico equivalente a
plantas integrais aos 10 meses (2,73 mg/g). Relacionado a produgdo de flavonoides a maior
concentragdo foi registrada aos 2 meses nas plantas integrais (9,22 mg/g). Do periodo que
compreende 4 a 6 meses, plantas integrais e podadas apresentaram valores estatisticamente
iguais variando de 5,19 mg/g a 6,47 mg/g. A partir dos 8 meses a concentracdo de flavonoides
reduz significativamente nos individuos integrais, entretanto, a poda estimulou
satisfatoriamente os valores, de forma que individuos coletados aos 8, 10 e 12 meses apds a
poda apresentou resultados estatisticamente iguais aos obtidos na planta integral aos 2 meses

de desenvolvimento (Tabela 3).

Tabela 3. Produgdo de taninos e flavonoides de individuos integrais e de individuos podados ao longo do tempo
de Sideroxylon obtusifolium

Tratamento Taninos (mg/g) Flavonoides (mg/g)
Integral (2 meses) 1,29 f 9,22 a
Podado (2 meses) 1,90 def 6,76 abc
Integral (4 meses) 1,83 ef 5,58 abc
Podado (4 meses) 2,34 cde 5,91 abc
Integral (6 meses) 2,04 def 5,19 abe
Podado (6 meses) 2,63 bede 6,47 abc
Integral (8 meses) 2,39 cde 371 ¢
Podado (8 meses) 2,90 bed 6,64 abc
Integral (10 meses) 2,73 bede 324 ¢
Podado (10 meses 3,16 bc 6,77 abc
Integral (12 meses) 4,64 a 2,96 ¢
Podado (12 meses) 3,51b 7,85 ab

Meédias seguida pela mesma letra ndo diferenciam entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade
Fonte: Dados da pesquisa
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A concentracdo de flavonoides de individuos integrais e podados apresenta interse¢ao
proximo aos 4 meses de desenvolvimento, evidenciando uma produgdo comum deste
metabolito neste periodo. A média aos 4 meses foi de 5,58 mg/g para plantas integrais ¢ 5,91
mg/g para plantas podadas. Apos os 4 meses as médias entre individuos integrais e podados se
afastam significativamente (Figura 5A). As plantas podadas com andlise apds os 6 meses
apresentaram de 20 a 62% de flavonoides a mais em relacdo as plantas integrais. A concentracao
de taninos nos individuos integrais ¢ podados apresentam curva de tendéncia paralela dos 2 aos
10 meses com valores de 2,30 a 3,50 mg/g nos individuos podados e de 1,80 a 2,70 mg/g nos
individuos integrais. Apds os 10 meses ocorreu intersecdo entre plantas integrais e podadas
(Figura 5B).

Figura 5: Médias de todas as matrizes na Producdo de Flavonoides (A) e taninos (B) no cultivo de plantas
integrais (P 1) e podadas (P P) de Sideroxylon obtusifolium
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Fonte: Dados da pesquisa

Os espécimes podados apresentaram elevado valor na concentragdo de flavonoides
quando comparado a individuos adultos e jovens integrais, com 89,54% a mais de flavonoides
quando comparado com a periderme do caule que € a parte da planta predominantemente usada
no Semidrido brasileiro. Os valores apresentados dos espécimes jovens para taninos nao se
equiparam aos valores obtidos para adultos na parte aérea e periderme do caule, entretanto, a
parte aérea adulta apresenta 27,22% e 60,95% a mais de taninos e flavonoides respectivamente

em relacdo a periderme do caule.

Tabela 4: Producdo de Flavonoides e taninos em espécimes adultas (parte aérea e periderme do caule) e jovens
(integrais e podadas) de Sideroxylon obtusifolium

Tratamento Taninos (mg/g)  Flavonoides (mg/g)
Jovens podados 2,96¢ 7,84a
Jovens integrais 4,63¢ 3,50b
Parte aérea dos adultos 47,76a 2,10b
Periderme do caule 34,76b 0,82b

M¢édias seguida pela mesma letra na coluna nao diferenciam entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade
Fonte: Dados da pesquisa
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Os resultados demonstram, portanto, que apesar do uso tradicional intenso da periderme
do caule que tem provocado a dizimacao da populacao de S. obtusifolium no Cariri paraibano,
este uso pode ser substituido pela parte aérea para taninos e flavonoides e pelos individuos
cultivados para flavonoides que apresentam valores muito mais elevados. A substitui¢ao do uso
da periderme do caule além de garantir maior eficiéncia nas suas aplicagdes promovera a ainda
a sustentabilidade da espécie.

Relacionado ao cultivo de S. obtusifolium observa-se linearidade para taninos nos
individuos podados (R?=0,992 e tendéncia de linearidade ao longo do tempo de
desenvolvimento para individuos integrais (R>=0,828). A falta de linearidade para os individuos
integrais deu-se em func¢do do aumento desproporcional de taninos aos 12 meses, sendo
necessario portanto, estudos de maior durabilidade para acompanhamento da producao deste

metabolito ao longo do tempo (Figura 6).

Figura 6. Linearidade da concentragcdo de taninos no cultivo de plantas integrais (P I) e podadas (P P) de
Sideroxylon obtusifolium ao longo do tempo
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Fonte: Dados da pesquisa

A tendéncia de linearidade também foi observada para flavonoides em individuos
integrais. Os individuos podados ndo apresentaram tendéncia de linearidade (Figura 8 A). A

falta de tendéncia de modelo linear para os individuos podados deu-se em fungdo dos valores
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obtidos para as analises aos 2 meses, uma vez que excluido esse ponto, onde a recente aplicagao
da poda ainda estad provocando diversas reacdes em seu metabolismo, a tendéncia de linearidade
aumenta para 0,873 e os individuos integrais passam de 0,888 para 0,928 (Figura 8B). Os
flavonoides apresentam-se mais instaveis no processo de desenvolvimento avaliado,
principalmente quando os individuos sao submetidos ao sistema de poda, entretanto observa-se
uma tendéncia de estabilizagdo de valores entre os 6 ¢ 10 meses, dando maior garantia de

qualidade quanto ao uso.

Figura 7. Linearidade da concentragdo de Flavonoides no cultivo de plantas integrais (J I) e podadas (J P) de
Sideroxylon obtusifolium dos 2 a 12 meses (A) e dos 4 a 12 meses (B) de desenvolvimento
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Fonte: Dados da pesquisa

As plantas jovens sdo mais frageis que individuos adultos, de forma que os vegetais

desenvolvem mecanismos de defesa especificos em cada fase desenvolvimento, a exemplo da
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producdo de compostos fendlicos (SPANHOL et al., 2020), de forma que individuos muito
jovens pode apresentar grandes variagdes destes metabodlitos de acordo com as adversidades
que sdo submetidas a exemplo de um sistema de poda. De acordo com Simdes et al. (2010) a
biossintese ¢ o acimulo de flavonoides nas plantas estdao interligados a diversas fungdes dos
vegetais, como a prote¢do contra incidéncia de raios ultravioletas, contra insetos, fungos, virus,
bactérias, e como mecanismo de defesa contra estresses ambientais.

De acordo com Pop et al. (2009) a capacidade de rendimento vegetal ¢
significativamente influenciada pela tecnologia de cultivo, bem como a concentragao de
principios ativos como flavonoides e polifendis totais. Os autores demonstraram que
tecnologias simples como o aumento do adensamento de 30 a 70 plantas m? de Calendula
officinalis L., uma importante espécie medicinal da Roménia contribui com o aumento
significativamente do teor de polifenois e flavonoides que passam de 0,228 para 0,308 (g%) e
3,34 para 4,48 (g%) respectivamente.

Astasopoulos et al. (2011) avaliando o método de cultivo organico e convencional de
Koroneiki cv. Observaram que o cultivo organico apresentou maior teor total de fendis. Os
autores relataram ainda diferencgas significativas relacionadas ao ano de cultivo e fase de
maturagdo, enfatizando mais uma vez as variagdes bioldgicas de plantas na qualidade e
quantidade metabolitos secundarios.

A concentracao de compostos fendlicos e suas propriedades sdo relatadas na literatura
por suas variagdes em funcdo principalmente pela variedade de individuos dentro da mesma
espécie, entretanto, outros fatores, como condi¢des climaticas ou agrondmicas,
amadurecimento, tempo de colheita, tempo e condi¢cdes de armazenamento também sao
enfatizados (RUSCONI; CONTI, 2010; ORACZ et al., 2015;).

Na india, Tewar et al., (2017) geraram o primeiro relatério sobre a agroindustria da
cultura medicinal ayurvédica e comercialmente importante sob tratamento de fertilizantes
organicos, tempo de coleta comparando localizagdo geografica de plantas silvestres e plantas
cultivadas apos 4 anos, analisando o controle de qualidade de flavonoides e polifenois de
compostos bioativos de Saraca asoca (Roxb.), concluindo que para esta espécie o
vermicomposto e biofertilizante na média de 20g/planta aumentam o rendimento do extrato e
teor de flavonoides e polifenois nas plantas cultivadas (TEWAR et al., 2017). Assim como S.
obtusifolium, S. asoca apresenta crescimento lento, sendo necessario a producao vegetal em

curto tempo sem comprometimento do extrato.
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A padronizagdo da parte aérea para uso de taninos ¢ imprescindivel, na qual se faz
necessario a associacdo de diversos parametros desde a sistematizagdo de coleta, processamento
e desenvolvimento de técnicas de extragao deste componente, assim como a origem dos
individuos cultivados também deve possuir rastreabilidade. Através da analise de componentes
principais foi possivel definir os parametros que mais influenciam no resultado final das
concentragdes de taninos e flavonoides em S. obtusifolium, sendo as drogas vegetais submetidas
a diferentes técnicas, entre elas estudos ecologicos e analise térmicas.

Buscando o agrupamento de informacdes da caracterizacao da periderme do caule de
espécimes de S. obtusifolium, observou-se que os dois primeiros componentes principais (PC)
foram responsaveis por 98,2% da variacdo total, da caracterizacdo das espécimes, em que o
PC1 foi responsavel por 93,0% e o PC2, por 5,2% da explicacdo dos dados. A primeira
componente principal representa um efeito geral de todas as varidveis, embora com
predominancia dos efeitos dos espécimes M4, M5 e M6, ambas de Sao Jodo do Cariri (com
coeficientes médios iguais a -0,409. A segunda componente principal apresentou maior efeito
para os espécimes de Sumé (M1, M2 e M3) com coeficiente médio de -0,405. Obteve-se
portanto, a formacdo de dois grupos, sendo o primeiro constituido principalmente pelas
espécimes de Sao Jodo do Cariri (S4, S5 e S6) e o segundo pelas matrizes de Sumé (S1, S2 e
S3). Todas as matrizes obtiveram autovetores negativamente altos, logo os scores que mais
contribuem para a caracterizacdo desses espécimes, possuem valores baixos, sendo elas as
energias de ativacdo e emergéncia de sementes para a PC2 e a energia de ativagdo no maior e
menor tamanho de particula, andlise térmica diferencial e concentragao de flavonoides em todos

os tamanhos de particulas e o indice de qualidade de Dickson (Figura 9).
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Figura 8. Analise de componentes principais da producdo de taninos e flavonoides na periderme do caule com
parametros ecoldgicos avaliados por diferentes técnicas em espécimes de Sideroxylon obtusifolium

ES

EA2

MQ FR

FL
BF
T2

W 7

EA1

PC2(5.2%Var. Expl.)
o
1
"

2
PC1(93.0%Var. Expl.)

Legenda: M1, M2, M3: Matrizes adultas de Sdo Jodo do Cariri; M4, M5, M6: Matrizes adultas de Sumé; BF:
Botdo Floral; FL: Floragdo; FR: Frutificagdo; MS, DS e ES: Massa didmetro e emergéncia de sementes
respectivamente; D: indice de qualidade de Dickson; T1, T2,T3; F1,F2, F3 e EA1l, EA2, EA3: producio de taninos
(T), flavonoides (F) e Energia de ativacao (E-A) em particulas de 297-149, 148-74, 73-37 um;

Fonte: Dados da pesquisa

De modo geral observou-se um padrao de correlagdo positiva alta entre os estagios
fenologicos, caracterizagdo de sementes, indice de qualidade de Dickson, concentracdo de
taninos e flavonoides em todos os tamanhos de particulas e a energia de ativagdo no tamanho
intermediario de particulas, sendo que esta tltima apresentou correlagdo fraca moderada com
floragdo, frutificagdo e concentragdo de taninos. A energia de ativacdo no maior € menor €
tamanho de particula também apresentou correlacdo neutra a inversa com o0s parametros
ecoldgicos e producao de taninos e flavonoides (Figura 10).

A concentrac¢do de flavonoides apresentou correlagdo significativa (P<0,05) positiva de
0,94 com a massa e diametro de sementes no maior € menor tamanho de particula e de 0,88 no
tamanho intermediario. A frutificagdo apresentou apenas correlagdo positiva no menor tamanho
de particula (0,89), assim como a emergéncia de sementes se correlacionou apenas com a
concentracdo de flavonoides no tamanho de particula intermediario (0,88). O indice de

qualidade de Dickson apresentou correlagdao de 0,88 no menor e maior tamanho de particulas.
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A concentragdo de taninos no tamanho intermediario de particulas apresentou correlagdo de
0,88 com a massa, didmetro e emergéncia de sementes. O menor tamanho de particula
apresentou correlagdao de 0,94 com a emergéncia de sementes. A correlagdo entre a energia de
ativacdo no tamanho intermediario de particula com a massa e didmetro de sementes foi de
0,82. A energia de ativacdo no menor tamanho de particula apresentou correlagio inversa de
0,52 com a massa e diametro de sementes ¢ de 0,66 ¢ 0,71 com a produgdo de taninos e

flavonoides respectivamente no maior tamanho de particula (Figura 9).

Figura 9. Matriz de correlagdo via fatores principais da produgdo de taninos e flavonoides na periderme do caule
com parametros ecoldgicos avaliados por diferentes técnicas em espécimes de Sideroxylon obtusifolium
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Legenda: M1, M2, M3: Matrizes adultas de Sdo Jodo do Cariri; M4, M5, M6: Matrizes adultas de Sumé; BF:
Botdo Floral; FL: Floragdo; FR: Frutificagdo; MS, DS e ES: Massa didmetro e emergéncia de sementes
respectivamente; D: Indice de qualidade de Dickson; T1,T2,T3; F1, F2, F3 e EA1l, EA2, EA3: produgao de taninos
(T), flavonoides (F) e Energia de ativagdo (E-A) em particulas de 297-149, 148-74, 73-37 um

Fonte: Dados da pesquisa
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A andlise de componentes principais da parte aérea demonstrou que os dois primeiros
componentes principais (PC) foram responsaveis por 99,1% da variacdo total, da caracterizagao
dos espécimes, em que o PC1 foi responsavel por 91,9% e o PC2, por 7,2% da explicacdo dos
dados. A primeira componente principal representa um efeito geral de todas as variaveis,
embora com predominancia dos efeitos dos espécimes M1, M2 e M3, ambas Sumé (com
coeficientes médios iguais a -0,409. A segunda componente principal apresentou maior efeito
para os espécimes de Sao Jodo do Cariri (M5, M4 e M6) com coeficiente médio de -0,407.
Todas as matrizes obtiveram autovetores negativamente altos, logo os scores que mais
contribuem para a caracterizagdo desses espécimes, possuem valores baixos, sendo elas as
energias de ativagdo, a caracterizagdo das sementes, os valores de entalpia, o indice de
qualidade de Dickson, as concentragdes de flavonoides e a concentragdo de taninos no menor

tamanho de particula, (Figura 11).

Figura 10. Analise de componentes principais da produgao de taninos e flavonoides da parte aérea com pardmetros
ecologicos avaliados por diferentes técnicas em espécimes de Sideroxylon obtusifolium
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Legenda: M1, M2, M3: Matrizes adultas de Sdo Jodo do Cariri; M4, M5, M6: Matrizes adultas de Sumé; BF:
Botao Floral; FL: Floragdao; FR: Frutificagdo; MS, DS e ES: Massa diametro e emergéncia de sementes
respectivamente; D: Indice de qualidade de Dickson; T1, T2, T3; F1, F2, F3; DTA1, DTA2, DTA3 ¢ EA1, EA2,
EA3: produgio de taninos (T), flavonoides (F), entalpia (DTA) e Energia de ativagdo (EA) em particulas de 297-
149, 148-74, 73-37 pm

Fonte: Dados da pesquisa
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De acordo com a figura 12 observa-se para a parte aérea de S. obtusifolium alta
correlacdo positiva entre os estagios fenoldgicos reprodutivos, emergéncia de sementes, indice
de qualidade de Dickson, entalpia no maior ¢ menor tamanho de particula. Estes mesmos
parametros apresentaram correlagdo inversa com a producdo de flavonoides em todos os
tamanhos de particulas, taninos e energia de ativacao no tamanho intermedidrio e menor, e

entalpia no tamanho intermediario (Figura 11).

Figura 11. Matriz de correlacdo via fatores principais da producdo de taninos e flavonoides da parte aérea com

parametros ecologicos avaliados por diferentes técnicas em espécimes de Sideroxylon obtusifolium
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Legenda: M1, M2, M3: Matrizes adultas de Sdo Jodo do Cariri; M4, M5, M6: Matrizes adultas de Sumé; BF:
Botdo Floral; FL: Floragdo; FR: Frutificagdo; MS, DS e ES: Massa didmetro e emergéncia de sementes
respectivamente; D: Indice de qualidade de Dickson; T1, T2, T3; F1, F2, F3; DTA1, DTA2, DTA3 ¢ EA1, EA2,
EA3: produgdo de taninos (T), flavonoides (F), entalpia (DTA) e Energia de ativagdo (EA) em particulas de 297-
149, 148-74, 73-37 pm

Fonte: Dados da pesquisa
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A concentragdo de flavonoides nos tamanhos de particula intermedidrio e menor
apresentou correlacdo significativa (P>0,05) negativa de -0,88 com o indice de qualidade de
Dickson. A producdo de taninos no menor tamanho de particulas apresentou correlacao de -
0,82 com a massa ¢ didametro de sementes, no maior tamanho de particula este metabolito
apresentou correlacdo de 0,88 com o indice de qualidade de Dickson. A emergéncia de
sementes apresentou correlagdo de 0,82 com a entalpia no maior tamanho de particula e de 0,94
com energia de ativacdo no menor tamanho de particula da parte aérea. A energia de ativagao
apresentou correlagdo de -0,89 com o indice de botdes florais e floracao, de -0,99 com o indice
de frutificagdo, -0,88 com a massa, didmetro ¢ emergéncia de sementes e de 0,76 com o indice
de qualidade de Dickson (Figura 12).

Relacionado aos diferentes tamanhos de particulas da parte aérea e periderme do caule,
foi observado que o tamanho de particula de 148-74 um apresenta variagdes quanto ao padrao
de correlagdes positivas e negativas principalmente nas avaliagdes de analises térmicas. Tais
resultados podem ser justificados pela falta de padronizacio na separagdo granulométrica obtida
por tamisador industrial.

A andlise de componentes principais dos espécimes jovens demonstrou que estes sao
enquadrados em apenas uma componente, dado que a primeira componente foi responsavel por
99,6% da variagao total. Todos os espécimes apresentaram coeficiente de 0,57 na primeira
componente. Os scores que mais contribuem para a caracterizacdo desses espécimes, foi a

energia de ativag¢do nas duas fases de desenvolvimento e a emergéncia de sementes (Figura 12).

Figura 12. Analise de componentes principais de espécimes jovens cultivadas de Sideroxylon obtusifolium
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Legenda: MJ1, MJ2, MJ3: Matrizes jovens cultivadas; BF: Botao Floral; FL: Floragdo; FR: Frutificagdo; MS, DS
e ES: Massa didmetro e emergéncia de sementes respectivamente; D: Indice de qualidade de Dickson; T1, T2, T3;
F1, F2, F3; DTA1, DTA2, DTA3 ¢ EA1, EA2, EA3: produgio de taninos (T), flavonoides (F), entalpia (DTA) e
Energia de ativagao (E,) em particulas de 297-149, 148-74, 73-37 um

Fonte: Dados da pesquisa
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Andlises de PCA com explicagdo de variancia de 99% em tnico componente € possivel
de acordo com o tipo de conjunto de dados avaliados. Os individuos avaliados além de tratar-
se da mesma espécie, possuem descendéncia de espécimes de uma mesma localidade (Sao Joao
do Cariri) que também se agruparam em um mesmo componente quando avaliadas com
espécimes de outras localidades. O fato destes individuos terem sido cultivados nas mesmas
condi¢des também influenciam fortemente no agrupamento Unico. Estas caracteristicas sao
importantes no que se refere a obtencdo da padronizacdo de informacdes de espécimes
cultivados, uma vez que espécimes silvestres apresentam mais variabilidade dificultando o
processo de compreensao das suas informagdes para o controle de qualidade de drogas vegetais
por exemplo. Kumar ef al. (2018) também encontrou justificativa de varidncia de 99% em um
unico componente principal ao avaliar o efeito larvicida de nanoparticulas a partir solventes na
de extrato de cascas Holarrhena antidysenterica (L.) Wall. com diferentes solventes.

A concentragdo de taninos aos 6 meses apresentou correlagdo (P>0,05) positiva com o
diametro e massa de sementes (0,98), indice de qualidade de Dickson (0,75), aos 12 meses esses
parametros apresentaram correlagdo fraca. Os flavonoides aos 6 e 12 meses apresentaram
correlagdo positiva com o diametro (0,85) e massa de sementes (0,87) e correlagdo fraca com a
emergéncia e indice de qualidade de Dickson. De modo geral os dados térmicos, fenoldgicos,
caracterizacdo de sementes com exce¢do da emergéncia, qualidade de Dickson e produgao de

metabolitos apresentaram correlagdo positiva entre si (Figura 13).
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Figura 13. Matriz de correlacdo via fatores principais da produ¢@o de taninos e flavonoides da parte aérea com
parametros ecoldgicos avaliados por diferentes técnicas em espécimes de Sideroxylon obtusifolium
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Legenda: M1, M2, M3: Matrizes adultas de Sdo Jodo do Cariri; M4, M5, M6: Matrizes jovens de Sdo Jodo do
Cariri; BF: Botdo Floral; FL: Floragdo; FR: Frutifica¢do; MS, DS e ES: Massa didmetro e emergéncia de sementes
respectivamente; D: Indice de qualidade de Dickson; T6, T12; F6, F12; DTA6, DTA12, e EA6, EA12: produgao
de taninos (T), flavonoides (F), entalpia (DTA) e Energia de ativacdo (EA) aos 6 e 12 meses de desenvolvimento
Fonte: Dados da pesquisa

Todos os parametros avaliados foram agrupados em um unico fator para a periderme do
caule. Na parte aérea houve exclusdo de um parametro (entalpia no tamanho de particula 297-
149 um) por apresentar cargas neutras, possuindo, portanto, baixo poder de correlagdo com os
demais parametros dentro do agrupamento. Para os individuos jovens a analise fatorial agrupou
os parametros em dois fatores. Os parametros que possuiram maior poder de correlagcdo na

periderme do caule foram frutificagao (0,98), didmetro, massa e emergéncia de sementes (0,97
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cada) e a producdo de flavonoides nos menores tamanhos de particulas (0,96). A energia de
ativacdo no maior ¢ menor tamanho de particula apresentou efeito inverso dentro das
correlagdes com carga fatorial de -0,35 e -0,54. Na parte aérea os parametros que mais se
destacaram pelas cargas fatoriais foram energia de ativagdo no menor € maior tamanho de
particula (-0,98 e -0,90), frutificacdo e emergéncia (0,98 cada), floragdo, didmetro e massa de
sementes (0,97 cada), concentragdo de flavonoides no menor tamanho de particulas (-0,97) e
indice de qualidade de Dickson (0,94). Relacionado aos individuos jovens, as maiores
contribuigdes para o agrupamento 1 foi a energia de ativacao aos 6 meses com -0,99, massa e
diametro de sementes com 0,96 e 0,85 respectivamente e concentragdo de flavonoides com 0,94
aos 6 meses. No segundo agrupamento as maiores cargas foram para botdes florais, frutificacao
e producado de taninos aos 12 meses com cargas de 0,96, 0,92 e 0,91 respectivamente. Observou-

se nesse agrupamento, efeito inverso para o indice de qualidade de Dickson (-0,76) (Tabela 5).

Tabela 5. Variancia Especifica, Comunalidades e cargas fatoriais das categorias das fenofases reprodutivas,
caracterizagdo de sementes, desenvolvimento vegetal, produgdo de taninos e flavonoides na periderme do caule,
parte aérea e em individuos jovens de Sideroxylon obtusifolium

Periderme do caule Parte aérea Jovens
Parametro VE M CF VE CM CF VE (M «

1 2
BF 0,36 0,63 0,79 0,23 0,76 0,87 0,07 0,92 -0,02 0,96
FL 0,14 0,85 0,92 0,06 0,93 0,96 0,14 0,85 -0,48 0,78
FR 0,03 0,96 0,98 0,03 0,96 0,98 0,08 0,91 0,23 0,92
MS 0,05 0,94 0,97 0,01 0,93 0,96 0,03 0,96 0,96  -0,19
DS 0,05 0,94 0,97 0,06 0,93 0,96 0,22 0,77 0,85  -0,25
ES 0,05 0,94 0,97 0,03 0,96 0,98 0,19 0,80 -0,60 0,66
D 0,12 0,87 0,93 0,11 0,88 0,94 0,02 0,97 0,63  -0,76

T1 0,20 0,79 0,89 0,78 0,21 0,46 --- ---

T2 0,12 0,87 0,93 0,85 0,14 -037 --- ---

T3 0,21 0,78 0,88 058 041 -0,64  ---
T6 --- --- --- --- 0,45 0,54 0,74 0,01
T12 --- --- --- --- 0,01 0,99 0,38 0,91

F1
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Periderme do caule Parte aérea Jovens
Pardmetro CF
VE CM CF VE CM CF VE CM

1 2

F2 0,08 0,91 0,96 0,23 0,76  -0,87 --- ---

F3 0,09 0,90 0,96 0,04 0,95 -0,97 --- ---
F6 --- --- --- --- 0,01 0,99 0,94 0,33
F12 --- --- --- --- 0,04 0,95 0,79 0,56

DTA 1 0,99 0,01 0,03 0,48 0,51 0,71 --- ---

DTA 2 0,83 0,16 0,40 0,48 0,51 -0,71 --- ---

DTA 3 0,89 0,10 0,32 0,48 0,51 0,71 --- ---
DTA 6 --- --- --- --- 0,01 0,99 -0,70 0,71
DTA 12 --- --- --- --- 0,09 0,90 -0,79  -0,52

EA 1 0,87 0,12 -0,35 0,03 09  -098 --- ---

EA 2 0,48 0,51 0,71 0,74 0,25 0,50 --- ---

EA 3 0,71 0,28 -0,54 0,18 0,81 -0,90 - —
EA 6 --- --- --- --- 0,01 0,99 -0,99  -0,03
EA 12 --- --- --- --- 0,19 0,80 -0,64  -0,62

Legenda: VE: Variancia especifica; CM: comunalidade; CF: Carga fatorial; BF: Botdo Floral; FL: Floracdo; FR:
Frutificagdo; MS, DS e ES: Massa didmetro e emergéncia de sementes respectivamente; D: Indice de qualidade
de Dickson; T1, T2, T3; F1, F2, F3; DTA1, DTA2, DTA3 ¢ EA1, EA2, EA3: produgdo de taninos (T), flavonoides
(F), entalpia (DTA) e Energia de ativagdo (EA) em particulas de 297-149, 148-74, 73-37 um; T6, T12; F6, F12;
DTAG6, DTA12, e EA6, EA12: produgdo de taninos (T), flavonoides (F), entalpia (DTA) e Energia de ativagéo
(EA) aos 6 e 12 meses de desenvolvimento

Fonte: Dados da pesquisa

Para a periderme do caule os valores de entalpia e a energia de ativagdo no menor e
maior tamanho de particulas apresentaram comunalidade abaixo de 0,5. Na parte aérea foram
registrados valores abaixo de 0,5 para os dados de entalpia, taninos e energia de ativacao no
tamanho intermediario de particulas. Os valores de comunalidade para os individuos jovens
foram > 0,54. Os valores de comunalidade asseguram que a analise fatorial ¢ uma técnica
adequada a ser aplicada nos dados, visto que sdo as quantidades das variancias de cada variavel
explicada pelos fatores. Quanto maior a comunalidade, maior ¢ o poder de explicacdo da
variavel pelo fator. Comunalidades superiores a 0,5 sdao consideradas desejaveis (NEISSE;
HONGYU, 2016).

A aplicagdo da andlise multivariada permitiu verificar dentre os pardmetros avaliados

relacionado a caracterizacao ecologica e avaliagdo da droga vegetal de S. obtusifolium que de
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modo geral a massa e didmetro de sementes, indice de qualidade Dickson e frutificacao
contribuem como indicadores das concentracdes de taninos e flavonoides da parte aérea e
periderme do caule de espécimes silvestres e de espécimes cultivadas em diferentes estagios de
desenvolvimento avaliados em espectrofotometro visivel, podendo assim, orientar a coleta da
matéria prima para formulagdo da droga vegetal, que contenha as maiores concentragdes deste
metabolito que sdo os grandes responsaveis pelo uso medicinal da espécie estudada.

A analise de componentes principais tem sido amplamente aplicada para a interpretagao
de muitas varidveis e obtencdo de resultados exitosos nas mais diferentes areas do
conhecimento (HONGYU et al., 2016) pela capacidade de reduzir a dimensionalidade das
variaveis e agrupar as observacdes por similaridade. A Analise Fatorial (AF) engloba técnicas
multivariadas que buscam evidenciar fatores que influenciam na variabilidade de um grupo ou
de todas as variaveis originais sendo que as varidveis que partilham de variancias comuns sdo
atribuidas a um mesmo fator (BROWN, 2006). De acordo com Damasio (2012) o fator ¢ uma
variavel ndo mensurada no estudo original que tem influéncia em mais de uma das variaveis
originais. Assim, o objetivo da andlise fatorial ¢ agrupar as varidveis de variabilidades afins em
fatores de forma a reduzir a massa de dados com a minima perda de informagao possivel
(NEISSE; HONGYU, 2016).

A Analise de Componentes Principais aplicada foi efetiva pelo fato de ter reduzido a
quantidade de variaveis. A Analise Fatorial permitiu agrupar os fatores com base nas
caracteristicas ecoldgicas e producdo de taninos e flavonoides. O método foi portanto eficaz,
porque além de reduzir os dados permitiu a interpretagdo dos mesmos sem perda significativa
de informacdo sobre a variabilidade do conjunto de varidveis originais permitindo a
interpretagdo dos dados de forma simplificada.

Registra-se, de modo geral, que considerando estudos bibliograficos sobre as
abordagens gerais de metabdlitos secundérios que envolvem quimica e ecologia, Monteiro et
al. (2005) observaram a necessidade da exploracdo profunda de abordagens como a influéncia
da sazonalidade e do local de coleta; efeito da restrigdo de nutrientes no solo; alternativas para
obtencdo de taninos de espécies arboreas; comparacdo dos teores de taninos entre partes da
mesma planta, visando orientar uma extragdo mais sustentavel. Entretanto, pouco se evoluiu
para preenchimento das lacunas apontadas, principalmente no que se refere as espécies de
ocorréncia na Caatinga. Portanto, os dados relatados nesse trabalho com S. obtusifolium,
evidencia uma grande contribui¢do para o entendimento das relagdes da populacao vegetal com

os sistemas naturais e a definicdo dos teores dos taninos e flavonoides em diferentes estagios
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de desenvolvimento e em espécimes cultivadas, como promissores para sustentabilidade dessa

espécie.

4. CONCLUSAO

A elevada concentracdo de taninos e flavonoides da parte aérea em relacdo a periderme
do caule ¢ uma grande contribui¢cdo para a conservacdo de S. obtusifolium, uma vez que a
retirada manejada da parte aérea provoca apenas danos indiretos, enquanto a retirada da
periderme provocou a reducao do nimero de individuos em massa da populacao dessa espécie
no Cariri paraibano.

A poda dos individuos cultivados de Sideroxylon obtusifolium é uma técnica eficaz no
que se refere a producdo vegetal, sendo possivel aumentar significativamente os valores dos
metabolitos secundarios, principalmente de flavonoides em relagdo a periderme do caule e da
parte aérea de espécimes adultos. Os dados gerados sdo fundamentais para auxilio na obtengao
de individuos padronizados com maior concentra¢do de taninos e flavonoides, os quais
contribuem para reprodutibilidade e controle de qualidade das drogas vegetais.

A caracterizagdo ecologica de S. obtusifolium baseada na fenologia reprodutiva,
caracterizagdo de sementes ¢ producdo vegetal mostrou-se como auxilio & compreensao de
diferentes concentracdes de taninos e flavonoides obtidos nas diferentes drogas vegetais desta
espécie. A matéria prima das drogas vegetais deve ser padronizada por tamanho de particula,
onde os menores tamanhos de particulas otimizam a concentragdo de taninos e flavonoides.

O presente modelo de produgdo vegetal € potencialmente adequado para substituir o uso
extrativista da periderme do caule dessa espécie no cariri paraibano por individuos jovens
cultivados para flavonoides, e pela parte aérea de individuos adultos para taninos. Os resultados
sdo portanto, modelo de um novo sistema de producdo de drogas vegetais que pode ser

extrapolado para escala industrial, contribuindo como o desenvolvimento sustentavel da regido.
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CONSIDERACOES FINAIS

O conjunto de informacgdes sobre Sideroxylon obtusifolium (Roem. e Schult.) Penn.
demonstram o seu elevado potencial medicinal propagado na medicina popular, a0 mesmo
tempo que a forma inadequada de extragdo da matéria prima para formulacdo das drogas
vegetais a tem colocado numa situagao de vulnerabilidade no Cariri paraibano, sendo necessario
a intervencao de urgentes agdes para a sustentabilidade da espécie.

A caracterizacdo fenolodgica e as técnicas de producao vegetal de S. obtusifolium dao
grande subsidio a reversdo do quadro ambiental que esta espécie se encontra, dado a
apresentacdo de diferentes condicionantes as suas respostas fenoldgicas, principalmente
reprodutivas. S. obtusifolium apresenta intensidade das fenofases e sincronia distinta em cada
ambiente avaliado. As caracteristicas fenoldgicas dos espécimes de cada ambiente apresentam
dependéncia da precipitagdo de acordo com o ambiente e ndo com um volume pluviométrico
pré-estabelecido. Os espécimes do Cariri Ocidental apresentam correlacdo entre a precipitacao
local com a producao de folhas, botdes florais, e floragdo, enquanto os espécimes do Cariri
Oriental apresentam correlagdo da precipitacdo com a frutificagao.

S. obtusifolium apresenta grande variabilidade de frutificacdo em fungdo de condigdes
ambientais, onde um ambiente caracterizou-se pela assincronia e aborto espontaneo de todos os
frutos na fase imatura e o outro ambiente pela elevada sincronica e com grande potencial de
fertilidade verificado pela emergéncia e vigor de sementes. As sementes dos espécimes deste
ambiente ndo apresentaram dorméncia e tiveram otimizacdo do percentual de emergéncia,
indice de velocidade de emergéncia e vigor das plantulas quando as sementes foram imersas
em agua durante 72 horas. Podas realizadas em plantas com 10 meses proporciona elevada
quantidade de massa seca apds 4 meses em relacdo a plantas integrais. Os parametros
biométricos das sementes mostraram-se como elementos fundamentais na qualidade do
desenvolvimento das mudas ao longo do tempo comprovado através da alta correlagdo com o
indice de qualidade de Dickson.

As amostras das drogas vegetais de S. obtusifolium apresentam resultados satisfatorios
quando caracterizadas com o uso da atmosfera dindmica na termogravimetria. A energia de
ativacdo diferenciou as drogas vegetais da parte aérea dos espécimes de Sumé e Sao Jodo do
cariri nos tamanhos de particulas de 297-149 e 73-37 um. As drogas vegetais dos individuos
cultivados de 8 a 12 meses possuem energia de ativagdo significativamente maior em relagao

aos individuos de 2 a 6 meses e dos espécimes adultos de Sdo Jodo do Cariri. Os maiores valores
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de entalpia sdo registrados nos menores tamanhos de particulas e eventos especificos em mesma
faixa de temperatura sdo capazes de diferenciar os espécimes adultos dos espécimes jovens. A
analise morfologica demonstrou alta heterogeneidade na morfologia, tamanho e distribuicao
das particulas das drogas vegetais tamisadas, ratificando que a tecnologia atual de producao e
separagdo granulométrica das drogas vegetais medicinais precisa ser aperfeicoada.

A validagdo analitica e parcial do método desenvolvido para quantificacdo de taninos e
flavonoides nos extratos fluido e seco nebulizado das drogas vegetais dos espécimes de S.
obtusifolium nos ambientes estudados e em individuos jovens, garantem a confiabilidade da
quantificagdo destes metabolitos por estar de acordo com a resolucdo 166/2017-ANVISA. A
caracterizagdo fisica e tecnoldgica por meio da andlise morfologica e térmica contribuem
significativamente para o controle de qualidade das drogas vegetais.

A quantificacdo de taninos e flavonoides ¢ diferenciada entre espécimes jovens e
adultos, partes da planta e diferentes tamanhos de particulas. Os espécimes jovens podados
apresentam 89,54% a mais de flavonoides quando comparado com a periderme do caule que ¢
a parte da planta usada na medicina popular. A parte aérea adulta apresenta 27,22% e 60,95%
a mais de taninos e flavonoides respectivamente em relacdo a periderme do caule. O conjunto
de dados avaliados justifica mais de 98% da variabilidade dos dados. A massa e didmetro de
sementes, indice de qualidade Dickson e frutificagdo sdo os parametros que mais contribuem
como indicadores das concentragdes de taninos e flavonoides nas drogas vegetais avaliadas por
espectrofotometro ultravioleta-visivel.

Portanto, os dados relatados para S. obtusifolium, evidencia uma grande contribuicao
no entendimento das relagdes da populacdo vegetal com os sistemas naturais, definicdo dos
teores dos taninos e flavonoides, e caracterizagdo tecnologica de drogas vegetais em diferentes
estagios de desenvolvimento em espécimes silvestres e cultivadas, servindo como fundamento
para a sustentabilidade da espécie, através da indicacdo da alta viabilidade medicinal, ambiental
e econOmica ao substituir o uso de plantas silvestres por plantas cultivadas dentro dos

parametros estabelecidos.
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Apéndice A. Descricao dos eventos de degradacao térmica da parte aérea de diferentes matrizes
de S. obtusifolium em atmosfera de ar sintético

97-149 (Lm) 148-74 (um) 74-37 (Um)

M.E RA T onset T::tld (P;Z[) T onset T;:tld (I:Z/[) T onset Tszltld (I:)Z/[)
MI.1 10 46,99 105,17 6,64 41,40 95,16 6,41 43,35 96,80 5,85
M1.2 10 22540 290,47 8,34 242,69 29345 9,36 24293 285,17 6,37
M13 10 293,92 37580 34,47 29517 366,57 32,49 287,76 367,94 33,36
M14 10 377,52 397,78 4,45 368,29 386,78 4,67 369,66 393,37 6,49
ML5 10 399,50 462,85 11,34 391,08 441,84 9,60 395,09 455,87 13,18
M1.6 10 46385 491,29 8,18 444,42 480,55 9,36 458,46 511,48 15,57
M1.7 10 493,01 517,58 11,38 482,27 512,37 11,22 512,34 532,17 3,31
M1.8 10 516,71 538,69 3,37 - - - - - -
MI.1 20 49,88 106,58 6,39 42,58 105,87 7,19 59,98 107,76 4,54
M1.2 20 248,70 304,95 7,82 23590 293,59 7,41 252,39 293,72 5,68
M1.3 20 307,52 387,40 31,61 295,31 374,53 33,65 294,58 375,50 33,37
M14 20 389,11 399,42 2,89 376,26 391,33 4,42 376,37 390,57 4,90
ML5 20 402,85 486,16 13,24 395,63 442,99 7,81 397,46 466,76 13,21
M1.6 20 486,48 505,48 4,63 446,44 489,49 8,99 469,78 532,62 18,18
M1.7 20 506,50 559,16 17,07 490,78 16,38 12,48 53391 555,01 3,90
M1.8 20 560,02 575,48 1,95 - - - - - -
MI1.1 40 54,95 122,43 6,18 54,92 129,08 7,31 60,49 137,90 7,26
M1.2 40 262,96 314,53 6,91 24420 311,03 7,26 270,36 304,76 4,87
M1.3 40 314,53 404,78 3538 312,75 398,12 35,70 305,62 400,23 37,31
Ml1.4 40 406,93 42328 3,43 399,84 420,11 4,49 402,81 427,76 4,81
ML5 40 42784 492,88 8,99 421,83 475,72 7,69 429,48 500,44 11,62
Ml1.6 40 494,60 522,53 5,30 476,59 506,33 5,22 502,16 591,61 19,27
M1.7 40 526,83 620,09 19,45 509,78 611,97 20,33 592,47 609,24 1,48
M1.8 40 620,95 631,26 0,76 - - - - - -
M2.1 10 43,40 98,85 4,89 45,19 96,65 6,13 41,25 91,58 5,57
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97-149 (Lm) 148-74 (um) 74-37 (Um)
M.E RA T onset T::tld (1:;:’[) T onset T::tld (I:Z/[) T onset Tszltld (I:)Z[)
M22 10 22221 281,76 8,06 242,01 288,32 8,14 240,84 282,99 7,88
M23 10 28435 360,64 32,17 289,18 366,37 34,46 286,43 360,84 32,07
M24 10 362,80 383,06 5,61 368,94 385,66 4,65 362,99 381,06 5,59
M25 10 386,50 473,57 15,88 389,00 434,55 7,62 384,07 422,35 7,36
M2.6 10 476,16 500,73 8,16 437,12 486,00 10,25 42321 478,770 12,48
M2.7 10 50245 527,02 9,72 487,72 516,88 11,33 479,56 519,13 11,94
M2.8 10 528,75 538,66 1,19 518,59 533,17 2,60 520,85 531,17 1,48
M2.1 20 53,16 116,30 5,30 54,88 109,54 5,32 49,45 109,15 5,74
M22 20 236,57 294,13 8,39 234,34 288,57 7,40 242,31 300,29 8,48
M23 20 29499 378,32 33,88 291,15 377,22 35,64 302,01 390,49 35,36
M24 20 380,90 401,09 4,96 382,39 395,73 3,49 391,35 402,52 2,86
M25 20 404,52 476,69 10,26 395,73 442,21 7,61 405,10 483,27 12,09
M2.6 20 478,40 515,34 8,96 44393 488,69 7,38 484,13 524,51 8,48
M2.7 20 517,06 554,43 12,70 492,56 546,79 16,32 527,09 576,09 12,47
M28 20 55744 571,18 2,26 547,65 576,01 3,21 579,06 597,10 1,78
M2.1 40 64,59 133,95 5,81 66,85 136,05 6,30 64,03 116,51 5,52
M2.2 40 252,41 301,09 6,70 280,05 317,44 7,25 262,34 308,79 7,16
M23 40 303,68 398,45 37,12 318,44 409,00 36,67 313,10 39741 36,63
M24 40 400,17 416,98 3,38 409,86 427,48 3,58 399,13 415,04 3,52
M2.5 40 422,14 502,27 10,72 429,20 508,72 9,95 416,76 464,08 7,06
M2.6 40 505,72 556,98 10,64 510,44 549,98 6,58 464,94 505,38 6,94
M2.7 40 558,70 614,71 11,30 551,70 635,09 14,94 506,24 595,71 18,23
M2.8 40 616,43 637,54 2,03 637,67 657,01 1,47 596,57 608,19 1,02
M3.1 10 40,72 90,73 5,59 51,50 87,65 3,62 45,52 95,44 5,45
M32 10 22093 27525 6,92 227,97 281,77 8,32 236,16 271,87 6,01
M33 10 27826 365,35 31,69 284,35 363,55 32,18 273,60 357,94 34,08
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97-149 (Lm) 148-74 (um) 74-37 (Um)
M.E RA T onset T::tld (P;Z[) T onset T;:tld (I:Z/[) T onset Tszltld (I:)Z/[)
M34 10 366,21 391,65 7,35 364,41 381,63 5,28 359,66 380,75 6,09
M35 10 39423 47528 13,34 382,49 467,71 1532 381,61 422,06 7,88
M36 10 477,01 502,44 6,96 468,57 500,42 8,12 423,78 470,69 9,85
M3.7 10 504,17 532,19 11,79 501,28 525,82 10,02 472,41 534,81 15,75
M38 10 53348 550,73 3,18 526,68 540,88 3,04 535,67 544,28 1,09
M3.1 20 52,18 106,04 5,46 47,98 106,89 6,35 58,07 110,17 4,10
M32 20 238,76 289,61 7,22 250,50 291,78 6,07 247,95 292,73 7,00
M33 20 29047 385,71 33,71 293,50 386,81 33,72 294,46 37540 32,73
M34 20 38743 405,10 3,85 385,95 398,85 3,80 377,13 399,09 6,40
M35 20 406,82 473,61 9,43 401,42 499,03 15,66 401,67 458,07 9,65
M3.6 20 47620 514,98 7,84 501,61 523,54 5,31 459,80 501,99 8,55
M3.7 20 516,70 566,69 16,71 525,26 569,98 14,15 502,85 564,42 1582
M38 20 568,41 580,91 1,89 570,84 582,45 1,35 565,29 577,77 1,77
M3.1 40 61,77 117,31 5,70 65,90 131,79 5,84 61,35 138,90 6,13
M32 40 25981 309,74 7,10 260,99 30491 6,16 257,82 307,80 7,16
M33 40 312,33 405,75 33,60 306,64 406,98 36,74 308,66 394,83 33,94
M34 40 407,47 430,29 4,82 409,56 428,94 3,98 394,83 419,39 6,63
M35 40 432,01 484,53 6,40 43325 48837 7,15 420,25 482,73 9,11
M3.6 40 486,25 534,90 7,24 493,11 529,17 5,84 483,59 520,64 6,37
M3.7 40 536,62 628,75 19,63 5231,44 610,68 17,02 523,23 609,40 17,50
M38 40 63047 645,54 1,69 614,12 637,81 3,13 611,12 627,92 1,65
M4.1 10 46,80 100,26 4,90 45,73 98,86 3,15 39,30 84,57 5,48
M42 10 239,51 280,90 6,00 235,40 278,44 5,58 241,93 273,41 4,79
M43 10 281,76 360,66 34,00 280,16 361,50 37,35 276,43 351,01 3491
M44 10 362,82 380,92 4,96 362,79 379,15 5,18 353,60 373,00 6,18
M4.5 10 383,08 432,23 8,21 380,87 433,80 10,14 374,73 423,93 11,65
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97-149 (Lm) 148-74 (um) 74-37 (Um)

M.E RA T onset T::tld (1:;:’[) T onset T::tld (I:Z/[) T onset Tszltld (I:)Z[)
M4.6 10 43395 477,93 8,85 435,53 475,12 8,75 433,79 480,36 10,69
M4.7 10 479,65 514,14 16,03 478,56 510,84 14,73 482,08 504,93 9,5
M4.8 10 51587 532,25 3,31 510,84 527,63 2,28 - - -
M4.1 20 55,86 114,01 7,09 47,79 113,6 5,98 47,32 98,14 6,74
M42 20 25745 294,92 6,51 240,91 285,64 5,88 245,01 286,36 6,26
M43 20 29794 367,29 28,87 287,36 371,66 36,31 288,08 366,47 35,87
M4.4 20 368,15 383,22 4,56 372,52 388,44 4,03 367,33 378,53 3,03
M4.5 20 383,51 420,59 6,31 398,76 458,54 9,44 379,01 437,64 10,31
M4.6 20 421,16 497,70 13,55 460,27 502,42 10,33 438,49 491,90 11,80
M4.7 20 49827 540,58 14,69 505,00 537,68 11,20 429,75 532,54 12,39
M4.8 20 541,15 566,92 4,92 538,54 556,54 2,66 - - -
M4.1 40 75,76 144,18 5,25 66,90 123,36 5,98 79,93 112,23 4,11
M42 40 278,86 316,30 6,77 266,74 313,15 7,29 265,93 308,98 5,45
M43 40 318,02 400,64 34,03 314,01 401,68 36,43 311,56 388,19 35,56
M4.4 40 401,50 416,56 3,20 403,40 42747 4,10 389,92 403,69 4,15
M4.5 40 419,14 458,73 5,28 428,02 467,58 5,34 404,45 474,81 11,60
M4.6 40 460,45 514,23 8,39 468,08 506,65 6,33 475,55 531,71 11,42
M4.7 40 517,68 608,90 19,67 506,98 596,37 19,37 532,21 598,00 13,01
M4.8 40 611,48 642,46 3,45 598,52 624,73 2,31 - - -
M5.1 10 41,60 92,46 5,43 37,67 98,57 6,03 42,17 85,19 6,02
M52 10 240,32 279,12 6,13 241,55 276,97 5,37 241,36 280,08 6,82
M53 10 280,84 360,59 34,65 277,83 356,88 36,03 280,94 35536 35,98
M54 10 362,75 375,68 3,56 357,75 376,32 5,53 357,95 378,17 5,72
M55 10 440,77 380,85 10,09 378,05 432,91 9,42 381,61 432,80 10,04
M5.6 10 47440 443,36 7,20 433,77 477,83 10,27 434,52 477,54 10,90
M5.7 10 509,31 475,26 1532 477,83 504,18 12,57 479,26 504,65 9,96
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97-149 (Lm) 148-74 (um) 74-37 (Um)

M.E RA T onset T::tld (1:;:’[) T onset T::tld (I:Z/[) T onset Tszltld (I:)Z[)
M58 10 510,50 532,41 3,88 505,91 518,43 2,69 - - -

M5.1 20 53,09 116,55 6,88 51,98 107,52 6,63 47,83 91,78 6,46
M52 20 246,07 284,92 5,13 253,07 289,24 5,23 249,07 286,13 5,47
M5S3 20 285,78 368,67 3291 290,97 371,92 3430 289,58 368,01 35,04
M54 20 369,53 386,37 4,99 373,64 386,99 3,86 370,59 379,21 2,68
M55 20 388,10 433,86 7,39 389,58 436,08 7,50 43394 383,09 9,03
MS.6 20 43559 483,07 7,69 438,67 490,77 10,02 436,52 491,25 11,66
MS5.7 20 486,53 547,40 20,44 492,49 538,14 15,70 492,98 540,38 14,11
M58 20 54826 571,14 3,15 539,00 560,10 3,05 - - -

M5.1 40 63,01 128,98 7,18 65,57 136,65 5,99 60,25 122,65 6,98
M52 40 263,51 309,22 5,84 265,89 306,39 5,22 262,50 308,12 6,15
M53 40 312,67 399,77 34,15 308,97 395,99 37,32 309,84 395,04 37,20
M54 40 402,35 429,95 4,87 397,71 410,21 3,18 397,63 415,27 3,54
M55 40 430,81 493,33 7,83 411,93 464,49 7,44 418,71 476,81 8,76
M5.6 40 49506 52826 6,10 467,93 502,39 5,60 479,39 531,03 10,65
M5.7 40 533,00 620,10 17,66 503,26 592,86 19,59 53490 600,74 12,62
M58 40 62527 655,03 2,08 594,58 625,60 3,93 - - -

M6.1 10 39,72 97,04 7,36 42,52 90,94 5,28 48,53 91,59 4,76
M6.2 10 23885 272,03 4,09 244,42 281,61 5,67 24447 272,46 4,30
M63 10 27290 359,10 34,67 283,33 361,16 36,17 27332 361,17 39,72
M6.4 10 359,10 378,49 5,76 362,89 375,86 4,45 365,05 381,41 4,22
M6.5 10 381,08 418,15 6,24 378,45 428,17 9,45 384,43 43783 10,87
M6.6 10 420,73 473,75 10,54 429,90 474,00 10,14 441,27 482,61 10,46
M6.7 10 476,33 510,38 16,35 476,59 508,15 14,22 485,20 517,06 10,93
M6.8 10 512,54 531,50 3,18 509,02 520,69 1,79 - - -

M6.1 20 50,60 110,61 5,54 59,20 113,89 6,57 50,62 110,45 6,98
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97-149 (Lm) 148-74 (um) 74-37 (Um)

M.E RA T onset T::tld (P;Z[) T onset T;:tld (I:Z/[) T onset Tszltld (I:)Z/[)
M6.2 20 25223 293,68 591 263,35 304,69 6,33 249,05 287,80 5,48
M6.3 20 297,57 37745 34,64 305,56 384,80 36,35 292,10 377,33 36,70
M6.4 20 380,04 394,29 3,51 386,53 396,86 3,19 379,05 389,81 2,84
M6.5 20 397,74 440,92 6,19 398,59 441,66 7,43 392,40 441,47 8,31
M6.6 20 443,51 484,96 7,59 442,52 48731 8,79 4491 497,00 11,71
M6.7 20 488,41 542,38 18,71 490,33 539,43 17,04 499,58 548,65 14,53
M6.8 20 54584 569,59 3,56 541,15 558,81 2,25 - - -
M6.1 40 85,52 154,18 6,49 63,44 126,65 6,68 83,00 149,27 6,12
M6.2 40 272,19 318,54 5,76 268,97 306,81 5,92 274,48 318,37 6,46
M6.3 40 320,68 399,22 33,57 308,53 388,51 36,78 321,38 405,72 36,63
M6.4 40 401,79 415,95 4,01 390,23 399,69 2,93 408,30 422,07 3,21
M6.5 40 420,24 472,17 7,37 403,99 460,32 8,28 423,79 474,99 7,77
M6.6 40 476,46 527,10 9,17 463,76 507,62 8,30 476,71 526,63 8,70
M6.7 40 529,68 619,37 19.86 510,20 588,46 17,19 530,07 620,86 138,12
M6.8 40 620,22 646,40 1,53 590,18 608,67 1,36 - - -

Legenda: M.E= Matriz, Etapa de degradacdo; M1-M3=Sumé; M4-M5= Sdo Joao do Cariri
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Apéndice B. Descri¢cdo dos eventos de degradacao térmica da parte aérea de diferentes matrizes
de S. obtusifolium em atmosfera de Nitrogénio.

97-149 (um) 148-74 (um) 74-37 (Um)
M.E RA T onset T::tld (I:ZI) T onset T::tld (I:Z/[) T onset Tszltld (I:)Z/[)
MI1.1 10 55,12 104,33 5,21 51,26 97,73 4,75 50,28 99,26 4,65
M1.2 10 254,10 288,63 5,36 257,79 290,05 6,85 241,49 278,44 5,55
M13 10 290,36 363,74 27,26 291,78 369,22 31,62 281,88 367,82 31,92
Ml4 10 365,46 390,06 9,79 370,94 384,28 4,42 371,25 391,45 5,17
ML5 10 392,65 505,31 11,35 386,86 545,63 16,56 394,03 516,92 11,04
Ml1.6 10 508,76 603,29 5,68 549,07 684,60 8,24 519,49 680,63 7,92
MI.1 20 61,74 109,42 4,19 53,71 106,84 6,67 63,87 112,09 5,12
M1.2 20 242,56 286,37 5,07 263,63 291,71 4,58 249,00 284,30 4,94
M13 20 287,23 376,56 31,83 29343 389,75 36,31 290,33 387,20 35,36
M1.4 20 380,00 402,76 8,30 392,35 410,92 5,44 388,92 416,05 6,19
ML5 20 40448 507,13 9,33 415,24 498,17 7,11 420,35 503,88 7,78
Ml1.6 20 508,85 623,95 5,87 499,90 625,16 4,35 506,46 642,08 4,47
MI.1 40 68,81 128,08 4,48 66,20 125,64 5,45 71,54 111,15 3,29
M1.2 40 268,54 304,62 5,31 269,96 298,39 4,08 261,40 288,52 3,31
M1.3 40 308,92 400,83 35,08 300,11 412,55 40,84 29541 406,48 38,88
M1.4 40 401,69 420,16 5,81 413,41 447,01 6,04 408,21 435,33 5,81
ML5 40 421,88 501,77 7,44 449,60 529,29 6,06 438,77 541,67 8,31
MI1.6 40 504,35 648,24 5,87 531,02 643,02 3,44 545,11 654,90 3,72
M2.1 10 58,00 99,25 3,96 46,50 98,24 5,66 53,66 100,21 4,28
M2.2 10 245779 278,45 5,63 241,82 276,32 5,80 226,09 267,47 5,48
M23 10 282,75 377,29 37,13 279,77 374,63 37,77 270,05 372,22 38,98
M24 10 379,01 394,05 3,59 376,36 385,41 2,24 374,80 390,75 4,06
M2.5 10 396,63 515,24 11,27 391,45 510,02 11,39 393,34 522,66 11,66
M2.6 10 517,81 693,15 12,38 512,18 704,06 12,76 525,25 694,22 10,05
M2.1 20 56,80 106,28 5,27 58,35 115,65 5,33 60,15 10945 4,87
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97-149 (Lm) 148-74 (um) 74-37 (Um)
M.E RA T onset T::tld (I:ZI) T onset T::tld (I:Z/[) T onset Tszltld (I:)Z/[)
M22 20 265,06 294,75 5,95 250,92 290,56 6,55 246,61 281,76 5,23
M23 20 296,47 38898 3497 294,01 392,67 38,00 285,18 388,48 39,19
M24 20 390,70 408,34 4,08 393,53 412,05 4,28 391,91 407,77 3,43
M25 20 410,06 524,95 8,98 413,78 532,25 9,30 412,06 527,36 9,16
M26 20 52581 656,61 4,66 534,41 675,72 3,58 529,93 671,81 6,22
M2.1 40 75,52 141,07 5,16 64,69 122,48 4,19 68,41 120,86 4,96
M22 40 257,48 29585 5,16 261,79 295,00 4,90 273,50 303,60 5,52
M2.3 40 298,01 413,13 41,64 299,74 410,58 41,54 309,62 403,35 35,02
M24 40 41571 446,75 5,12 413,17 433,44 4,29 404,21 422,70 4,96
M25 40 451,07 543,33 6,29 435,16 535,65 7,91 42528 487,62 7,53
M2.6 40 54592 646,37 2,69 539,10 686,17 4,62 490,63 575,77 4,36
M3.1 10 49,34 102,54 5,73 49,25 100,85 5,04 47,83 86,60 3,81
M32 10 253,14 290,04 8,00 257,37 287,05 6,77 240,38 266,66 4,05
M33 10 291,76 382,72 32,65 28791 377,35 33,13 272,69 37391 34091
M34 10 384,87 402,89 4,01 379,93 393,26 3,63 376,50 388,99 3,64
M35 10 408,46 465,10 6,53 395,84 444,86 6,79 395,02 450,59 7,28
M36 10 468,53 633,29 6,68 445,72 556,66 6,24 452,31 534,15 5,14
M3.1 20 6048 117,02 6,01 58,59 110,00 5,75 63,16 108,52 4,34
M32 20 253,83 296,99 7,38 253,88 283,70 4,76 251,89 277,14 3,79
M33 20 30044 401,43 34,66 286,29 393,01 35,75 281,84 396,97 38,95
M34 20 404,45 419,99 2,91 395,60 411,59 4,14 399,53 421,36 4,53
M35 20 42430 498,54 6,81 414,18 466,90 6,79 423,93 483,41 6,42
M3.6 20 501,13 596,07 4,34 473,38 568,43 5,06 486,84 551,46 3,47
M3.1 40 60,11 121,80 6,15 66,31 130,51 4,62 62,54 135,52 591
M32 40 258,56 297,38 5,65 258,89 295,51 5,31 271,98 300,49 5,13
M33 40 300,83 421,20 39,00 298,53 415,28 39,17 303,08 411,47 36,08
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97-149 (Lm) 148-74 (um) 74-37 (Um)
M.E RA T onset T::tld (I:ZI) T onset T::tld (I:Z/[) T onset Tszltld (I:)Z/[)
M34 40 42292 448,81 4,23 417,01 445,01 5,55 416,65 443,86 5,77
M35 40 45226 514,81 5,79 449,75 520,84 6,33 447,75 516,41 7,08
M3.6 40 51568 599,37 3,41 52428 601,83 3,11 520,73 601,05 3,22
M4.1 10 46,06 90,09 5,55 47,37 78,89 3,29 49,10 83,66 5,35
M42 10 257,59 289,10 6,72 250,70 278,33 4,96 256,49 281,12 4,53
M43 10 289,96 35947 29,17 282,65 365,54 35,56 284,57 364,07 33,10
M44 10 361,19 378,03 5,24 367,26 386,69 4,90 365,80 380,49 4,17
M45 10 379,76 422,92 5,39 388,42 445,40 5,93 383,52 443,14 6,74
M4.6 10 427,67 529,55 6,13 449,29 543,40 4,96 444,87 549,86 5,53
M4.1 20 59,21 108,65 5,33 57,21 89,14 4,73 62,70 97,65 4,58
M42 20 264,72 293,53 5,43 258,30 288,07 4,81 263,32 287,05 4,10
M43 20 296,67 378,65 32,30 288,93 377,83 35,14 293,09 379,38 34,74
M44 20 379,51 399,72 4,75 379,55 398,11 5,01 381,10 400,52 4,80
M4.5 20 404,02 479,69 6,89 400,70 473,19 7,40 403,10 464,80 6,02
M4.6 20 48399 561,38 3,93 474,92 550,43 3,71 468,68 551,95 4,40
M4.1 40 66,85 131,92 6,92 62,08 144,77 5,88 65,65 130,04 5,66
M4.2 40 281,44 303,42 4,43 277,15 31041 6,39 277,40 302,03 4,40
M43 40 306,87 401,67 3503 312,13 395,05 32,64 305,49 39537 3530
M4.4 40 403,39 429,24 4,67 397,64 412,76 3,92 396,24 407,91 3,63
M4.5 40 432,69 492,59 5,48 415,35 474,52 6,87 409,63 472,29 8,23
M4.6 40 49517 563,69 3,47 478,84 553,98 4,20 475,75 562,18 4,75
M5.1 10 50,75 96,28 5,21 49,94 90,43 5,56 46,27 97,12 5,42
M52 10 253,92 285,70 6,00 261,91 283,02 5,48 243,19 275,51 5,36
M5.3 10 290,00 365,59 31,33 285,60 364,87 31,91 281,97 362,12 33,35
M54 10 368,17 387,50 4,85 366,60 379,52 3,91 365,57 380,22 4,39
M55 10 390,08 455,79 6,64 380,38 451,90 7,73 381,08 450,89 7,84
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97-149 (Lm) 148-74 (um) 74-37 (Um)
M.E RA T onset T::tld (I:ZI) T onset T::tld (I:Z/[) T onset Tszltld (I:)Z/[)
MS.6 10 458,37 546,85 4,57 454,49 539,79 5,30 452,61 532,33 421
M5.1 20 52,39 108,82 6,63 62,86 108,87 5,68 62,94 11323 4,90
M52 20 266,05 293,19 5,13 270,08 295,45 5,50 265,80 290,30 4,74
MS3 20 296,63 380,20 33,03 299,32 377,13 30,86 293,74 377,12 34,06
M54 20 381,92 400,45 4,59 377,99 395,62 5,48 378,84 393,02 4,43
M55 20 405,19 471,09 6,46 400,78 481,60 8,04 397,32 457,92 6,71
M5.6 20 47540 549,06 3,78 484,18 563,29 4,19 460,50 550,75 5,28
M5.1 40 7241 123,14 5,17 61,64 106,78 5,42 66,24 128,59 3,91
M52 40 277,88 299,81 3,90 270,56 302,37 5,26 275,65 295,00 3,21
M53 40 303,24 394,37 3495 307,53 397,81 35,11 304,03 391,75 35,16
M54 40 396,09 416,30 5,31 399,53 42231 5,22 392,61 406,80 4,75
MS5 40 417,16 470,89 6,18 427,04 493,67 6,31 411,96 480,33 7,83
MS.6 40 475,19 546,97 4,25 496,25 577,07 3,65 483,77 579,66 4,77
M6.1 10 46,18 69,17 6,17 51,57 108,69 5,93 57,29 101,97 3,25
M6.2 10 24831 279,34 4,96 266,31 285,63 4,56 257,51 284,57 5,32
M6.3 10 282,78 363,81 32,67 288,21 363,80 31,92 28545 361,48 30,74
M64 10 366,39 381,05 4,44 367,23 381,83 4,25 366,21 381,67 5,45
M6.5 10 382,20 459,49 7,97 384,84 478,47 10,13 386,40 462,45 8,17
M6.6 10 462,07 549,13 5,28 483,62 610,75 9,46 465,02 562,55 4,71
M6.1 20 61,91 108,71 4,45 61,51 110,20 5,80 69,00 113,63 3,37
M6.2 20 263,71 295,06 5,53 239,49 286,03 5,04 259,09 288,70 4,87
M6.3 20 297,63 36891 27,32 288,62 378,26 3424 29385 372,81 31,24
M6.4 20 370,63 387,37 8,57 379,98 399,37 6,80 375,38 392,97 6,76
M6.5 20 391,67 493,43 10,59 403,68 518,32 9,99 397,27 494,67 9,84
M6.6 20 496,01 608,07 6,13 520,90 661,82 6,28 496,39 603,24 5,61
M6.1 40 63,75 120,00 5,48 68,25 119,88 5,26 66,82 125,20 4,84
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97-149 (Lm) 148-74 (um) 74-37 (Um)
M.E RA T onset T::tld (I:Z/I) T onset T;:tld (I:Z[) T onset Tszltld (I:)Z/[)
M6.2 40 27330 298,64 3,86 268,30 301,86 4,82 273,28 304,18 5,47
M6.3 40 300,78 383,66 29,56 305,30 392,20 33,99 309,33 404,62 37,50
M6.4 40 387,53 399,55 5,96 395,65 411,56 5,94 406,76 427,79 4,80
M6.5 40 402,13 493,59 11,60 418,45 486,85 6,99 430,37 497,75 6,30
M6.6 40 497,89 567,02 3,34 490,72 578,49 4,22 501,19 580,16 3,51

Legenda: M.E= Matriz, Etapa de degradag@o; M1-M3=Sumé; M4-M5= Sao Jodo do Cariri
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Apéndice C. Descrigdo dos eventos de degradacao térmica da periderme do caule de diferentes
matrizes de S. obtusifolium em atmosfera de ar sintético.

97-149 (Lm) 148-74 (um) 74-37 (Um)
M.E RA T onset Ts:l:d (P;Z[) T onset Tseel:d (122/[) T onset Tszltld (l:i\:[)
MI1.1 10 49,05 96,49 5,44 49,51 91,75 5,03 45,39 78,57 4,79
M12 10 270,72 291,85 4,72 255,54 282,70 4,13 266,89 292,31 4,99
M13 10 294,44 363,44 25,12 287,87 389,16 33,18 297,92 375,05 2741
Ml14 10 365,17 394,06 6,95 392,61 411,14 2,51 378,50 407,81 5,03
ML1.5 10 397,51 495,41 16,87 416,32 483,99 10,53 411,25 513,39 16,73
M1.6 10 497,71 545,89 11,99 489,16 538,73 11,79 516,83 548,29 4,63
M1.7 10 579,05 696,40 3,95 589,59 680,10 3,01 597,85 684,90 2,99
MI1.1 20 62,54 113,45 4,89 60,54 112,42 5,98 63,08 108,96 5,14
Ml1.2 20 269,61 300,84 5,08 274,93 289,51 4,31 276,60 300,61 4,40
M1.3 20 304,70 382,99 27,50 304,94 381,69 28,48 308,33 381,65 26,24
M1.4 20 386,84 414,65 4,80 384,27 402,70 4,13 383,36 400,94 3,60
M1.5 20 419,78 508,77 13,45 406,13 520,19 18,53 403,51 511,99 15,87
Ml1.6 20 511,34 55241 11,79 524,47 558,78 7,59 514,99 557,87 8,14
M1.7 20 597,76 706,43 3,27 590,08 713,56 3,46 609,32 716,94 3,43
Ml1.1 40 76,52 127,52 4,74 81,71 138,36 4,05 77,04 125,07 4,63
M1.2 40 279,72 314,80 5,53 287,01 317,26 5,16 294,03 317,62 4,83
M1.3 40 315,65 402,92 29,37 318,96 400,74 27,53 322,33 393,09 25,30
Ml1.4 40 404,63 429,44 4,38 402,45 439,93 6,79 396,52 421,82 5,03
M1.5 40 433,72 523,55 12,48 443,34 52342 10,17 430,83 525,17 12,87
Ml1.6 40 527,83 601,41 15,00 529,38 586,03 11,54 529,46 584,78 8,77
M1.7 40 619,38 744,29 4,32 635,44 74321 2,82 616,09 747,74 3,61
M2.1 10 43,66 100,47 8,63 47,78 87,32 6,28 48,65 96,00 6,40
M22 10 264,03 291,15 5,03 262,70 295,79 7,00 261,32 291,03 5,92
M23 10 297,17 379,81 30,52 298,80 373,17 29,32 293,61 366,80 30,35
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97-149 (Lm) 148-74 (um) 74-37 (um)

M.E RA T onset T::tld (P;Z[) T onset T;:tld (I:Z/[) T onset Tszltld (I:I/\o/l)
M24 10 380,68 402,63 4,25 376,60 485,35 19,96 371,96 458,07 16,87
M25 10 405,64 481,82 14,11 488,79 531,78 11,08 460,65 525,66 13,78
M2.6 10 48527 533,90 15,63 - - - - - -
M2.1 20 59,94 100,42 6,15 62,07 99,04 4,71 57,75 102,40 4,92
M22 20 266,61 298,47 5,73 276,15 300,22 4,57 278,88 304,21 4,90
M23 20 301,91 389,75 32,52 304,52 387,92 31,03 309,36 392,66 31,36
M24 20 391,47 414,29 4,13 391,35 497,53 17,98 39438 489,70 16,88
M25 20 420,32 496,09 11,83 503,55 554,28 13,10 492,71 549,38 12,47
M2.6 20 499,54 562,83 18,10 - - - - - -
M2.1 40 69,16 139,95 5,85 64,29 126,81 6,53 66,27 127,95 6,45
M22 40 286,24 308,98 431 282,47 312,22 4,87 286,26 316,88 5,53
M2.3 40 312,41 407,22 34,73 315,67 406,64 32,27 320,76 403,15 31,46
M24 40 409,80 431,68 4,47 411,82 512,28 14,43 407,03 493,30 13,74
M25 40 441,11 547,08 1485 515,73 59291 1535 498,48 583,88 15,83
M2.6 40 550,51 658,19 18,31 - - - - - -
M3.1 10 40,22 93,14 4,65 47,62 107,47 6,35 41,61 96,20 4,60
M32 10 283,72 310,83 5,09 288,31 312,86 5,10 281,44 310,24 5,18
M33 10 313,41 407,63 31,56 317,16 394,67 29,58 314,54 403,93 30,88
M34 10 411,07 428,71 3,05 398,11 414,90 3,68 406,94 498,94 13,52
M35 10 434,73 528,52 12,21 418,35 508,77 12,55 503,22 593,48 15,12
M36 10 531,96 639,09 19,98 511,78 609,95 18,86 - - -
M3.1 20 59,49 108,24 5,37 63,04 104,86 5,22 58,26 107,19 5,57
M3.2 20 280,16 299,40 3,98 273,00 295,62 4,23 280,13 302,02 4,81
M3.3 20 302,39 378,94 28,14 299,89 383,53 31,53 306,31 383,13 28,30
M34 -20 380,65 395,62 4,14 385,24 408,71 4,94 386,99 464,67 13,18
M35 20 398,19 508,09 17,57 412,55 503,87 1496 466,38 564,66 17,14
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97-149 (Lm) 148-74 (um) 74-37 (Um)

M.E RA T onset T::tld (P;Z[) T onset T;:tld (I:Z/[) T onset Tszltld (I:I/\o/l)
M36 20 510,66 570,96 17,51 507,29 571,73 14,65 - - -

M3.1 40 66,13 104,33 4,74 74,42 143,27 5,97 67,02 123,60 5,49
M32 40 285,06 309,53 4,36 292,52 317,75 5,49 285,62 310,05 4,28
M33 40 313,82 397,10 29,33 320,32 399,86 29,33 315,20 400,06 29,85
M34 40 399,67 416,41 3,70 402,43 419,96 3,43 402,64 511,08 17,07
M35 40 42242 513,00 11,78 42424 532,43 16,41 514,08 606,66 14,29
M36 40 519,87 616,03 20,68 534,15 615,40 14,71 - - -

M4.1 10 4735 89,44 4,84 40,40 83,59 6,11 43,09 86,21 6,20
M4.2 10 267,26 288,30 4,82 257,25 280,14 4,04 262,16 283,29 4,68
M43 10 291,74 347,14 24,51 284,46 356,60 29,84 288,47 357,03 31,68
M4.4 10 349,72 373,34 6,68 359,19 380,36 6,93 359,62 372,99 3,78
M45 10 37592 467,83 13,84 383,38 468,05 1420 384,63 476,92 18,88
M4.6 10 477,17 523,24 19,80 472,37 521,61 18,88 478,64 507,53 10,05
M4.1 20 59,43 100,58 5,00 58,99 110,11 5,66 56,11 106,67 5,86
M42 20 307,16 278,87 7,08 266,91 298,27 5,92 274,65 298,22 4,69
M43 20 308,01 382,16 29,36 301,28 367,00 29,72 302,93 377,92 31,20
M4.4 20 383,88 408,73 4,46 368,72 386,33 4,62 380,50 398,07 3,79
M4.5 20 414,73 584,46 16,00 390,63 491,58 16,16 402,35 491,48 15,83
M4.6 20 591,31 631,60 18,70 494,16 550,01 18,96 493,62 54247 16,15
M4.1 40 60,70 122,00 5,48 62,23 123,46 6,67 65,48 126,72 6,04
M42 40 286,61 306,76 4,10 277,19 305,45 5,09 286,05 305,32 3,76
M43 40 310,19 385,64 33,00 307,16 389,38 3433 312,17 381,98 31,02
M4.4 40 389,07 411,79 5,14 392,80 406,50 2,33 382,84 395,26 5,02
M4.5 40 422,08 525,39 16,76 411,22 507,13 14,61 405,54 514,33 19,46
M4.6 40 527,96 636,83 17,86 510,56 579,93 18,22 516,90 570,01 12,70
M5.1 10 46,84 91,60 6,27 42,82 94,58 6,47 48,00 96,44 6,47
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97-149 (Lm) 148-74 (um) 74-37 (Um)
M.E RA T onset T::tld (P;Z[) T onset T;:tld (I:Z/[) T onset Tszltld (I:I/\o/l)
M52 10 262,03 277,95 2,35 246,83 279,61 5,20 254,29 291,48 7,99
M53 10 28226 354,99 27,62 284,79 359,41 30,24 294,07 358,51 2745
M54 10 35585 373,50 4,88 361,56 375,36 3,77 361,10 371,05 3,05
M55 10 380,38 464,74 12,92 383,56 469,82 16,25 377,97 467,06 18,06
MS.6 10 466,46 510,36 19,61 473,27 513,81 17,12 468,79 509,44 14,04
M5.1 20 50,93 114,19 7,09 49,83 142,50 9,21 41,01 107,75 9,85
M52 20 246,49 290,67 6,22 243,80 297,66 8,28 251,33 294,76 7,16
M53 20 293,13 366,89 31,01 301,14 378,4 33,40 295,06 378,00 36,60
M54 20 367,75 391,59 5,76 380,10 408,57 4,07 379,66 419,39 3,56
M55 20 395,52 483,16 7,45 424,48 480,93 9,55 425,58 508,01 9,19
M56 20 593,60 613,31 8,74 516,62 543,98 5,61 602,60 546,71 6,19
MS.1 40 72,711 136,98 4,27 71,67 106,58 6,21 78,01 108,10 4,57
M52 40 25941 303,70 5,70 254,24 300,38 5,06 270,41 318,10 7,02
M53 40 30547 391,73 3524 306,48 413,52 42,13 319,75 391,59 33,66
M54 40 39430 411,44 3,60 416,96 461,78 5,29 396,71 429,67 6,20
M55 40 490,73 596,12 9,18 507,92 613,69 6,37 513,60 625,97 9,54
M5.6 40 600,15 693,13 10,26 610,02 691,55 11,25 617,02 690,42 6,51
M6.1 10 46,77 92,51 4,73 45,97 83,44 5,24 45,49 93,79 5,64
M6.2 10 28427 272,00 4,17 242,77 279,80 6,59 258,54 285,70 6,12
M6.3 10 276,75 350,53 25,69 28325 358,60 29,55 287,43 358,59 29,31
M6.4 10 35485 372,54 4,75 363,34 388,75 5,07 360,31 378,86 4,89
M6.5 10 378,58 479,12 15,12 393,05 490,81 18,86 382,74 490,98 22,88
M6.6 10 485,16 534,78 20,88 493,39 529,99 13,53 493,57 520,74 7,59
M6.1 20 49,71 106,95 6,80 49,57 102,48 7,05 44,13 87,16 8,05
M6.2 20 233,72 282,39 5,37 232,07 275,26 4,01 243,04 286,59 5,74
M6.3 20 281,61 364,44 29,54 276,68 376,42 37,79 287,49 374,82 33,66
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97-149 (Lm) 148-74 (um) 74-37 (um)
M.E RA T onset T::tld (P;Z[) T onset T;:tld (I:Z/[) T onset T::tld (I:I/\o/l)
M6.4 20 367,80 393,36 6,95 380,28 303,28 3,57 377,41 393,43 2,79
M6.5 20 450,30 528,93 7,45 413,45 508,94 7,77 461,28 449,16 10,49
M6.6 20 581,75 617,56 1584 572,52 610,06 6,70 535,36 603,19 5,79
M6.1 40 63,13 144,07 8,47 66,20 155,80 6,59 65,60 116,38 9,38
M6.2 40 245,14 312,64 9,28 252,29 297,29 4,75 271,02 329,15 11,07
M6.3 40 31525 403,97 3225 296,49 398,93 38,25 32291 407,13 34,15
M6.4 40 411,79 455,94 5,53 402,80 424,46 3,28 411,95 442,00 3,81
M6.5 40 488,73 606,03 6,95 465,63 551,146 6,60 479,31 554,66 5,66
M6.6 40 627,53 700,19 10,67 622,51 706,34 7,40 609,73 700,47 7,61

Legenda: M.E= Matriz, Etapa de degradagdo; M1-M3=Sumé; M4-M5= Sao Jodo do Cariri
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Apéndice D. Descrigdo dos eventos de degradacao térmica da periderme do caule de diferentes
matrizes de S. obtusifolium em atmosfera de Nitrogénio

97-149 (Lm) 148-74 (um) 74-37 (Um)
M.E RA T onset Ts(::d (P;Z[) T onset Tszltld (I:Z/[) T onset Tszltld (I:I/\o/l)
MI.1 10 43,76 91,30 6,37 40,55 87,15 5,42 47,27 96,38 5,10
M1.2 10 260,70 291,38 5,81 167,52 292,12 4,33 267,86 294,14 5,14
M13 10 29484 376,08 27,85 295,57 383,17 26,18 296,06 38527 26,62
Ml14 10 379,53 394,66 2,87 384,95 42533 4,13 388,10 421,52 3,57
MI1.5 10 496,10 54741 3,81 494,17 534,32 4,07 483,99 527,70 5,08
Ml1.6 10 677,64 726,87 3,61 685,07 733,49 4,71 699,70 742,63 5,56
MI.1 20 6238 102,81 5,47 62,72 107,62 4,70 57,81 105,72 5,04
Ml12 20 25593 295,08 4,92 270,99 292,11 3,71 283,54 305,55 4,28
M13 20 299,81 384,97 27,58 300,30 388,24 27,89 309,87 402,23 26,71
M1.4 20 387,55 409,49 4,70 389,96 420,56 5,26 405,25 437,62 3,45
ML5 20 505,06 559,19 4,29 510,80 558,65 3,31 512,37 550,39 2,89
Ml.6 20 690,16 755,15 4,41 704,96 762,73 4,47 698,00 749,10 3,25
MI.1 40 73,86 130,39 4,74 62,45 111,54 3,96 65,31 131,05 6,43
M1.2 40 27581 303,86 4,01 287,92 305,90 3,18 281,85 306,34 3,87
ML.3 40 309,90 416,48 33,06 319,88 405,50 29,08 312,35 411,60 28,53
Ml1.4 40 419,93 461,36 4,76 406,64 427,76 4,59 415,03 43523 2,63
ML5 40 523,93 577,00 3,79 534,56 578,28 3,34 522,01 578,29 3,55
Ml.6 40 731,92 783,70 3,30 746,76 785,43 2,90 731,67 791,39 3,51
M2.1 10 41,27 94,80 5,82 44,40 93,43 6,76 41,51 84,73 7,55
M2.2 10 241,15 269,22 3,33 253,00 278,81 5,11 252,45 281,41 4,13
M23 10 275,69 386,64 37,16 285,69 378,59 33,95 288,33 384,72 34,69
M24 10 39096 412,98 3,43 382,89 410,41 5,51 387,32 408,50 3,67
M2.5 10 443,71 549,01 6,21 489,98 538,45 2,62 455,55 542,46 5,19
M2.6 10 654,75 731,07 3,00 658,28 714,37 2,30 647,53 730,61 3,29
M2.1 20 46,48 111,59 4,95 52,68 98,27 3,79 54,27 92,84 6,75
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97-149 (Lm) 148-74 (um) 74-37 (Um)
M.E RA T onset Ts(::d (P;Z[) T onset Tszltld (I:Z/[) T onset Tszltld (I:I/\o/l)
M2.2 20 239,23 270,71 3,12 249,24 281,07 3,44 294,61 313,30 4,86
M23 20 276,31 403,52 41,16 283,65 394,19 39,11 31529 407,73 32,90
M24 20 405,67 434,56 4,25 396,77 418,71 4,57 441,02 433,09 3,84
M25 20 464,39 545,77 4,85 434,07 537,18 7,40 482,47 555,62 6,21
M2.6 20 648,97 758,45 3,20 687,20 734,08 2,05 763,82 759,27 1,72
M2.1 40 56,41 136,55 8,75 61,48 119,56 7,73 64,76 116,33 5,81
M22 40 276,57 300544 4,52 277,02 306,71 4,59 281,39 305,88 3,74
M23 40 308,88 422,20 36,24 311,87 421,58 36,58 308,46 427,09 39,84
M24 40 427,80 458,39 3,60 422,69 460,12 4,67 429,67 470,08 4,77
M25 40 502,76 562,23 3,17 465,95 558,28 5,26 495,15 565,71 4,17
M2.6 40 657,12 760,89 2,73 661,63 772,96 2,90 721,46 786,70 2,96
M3.1 10 45,12 91,61 6,06 48,24 92,14 6,91 43,34 95,18 6,97
M3.2 10 247,87 282,31 5,19 254,39 281,07 4,01 261,93 288,28 5,06
M33 10 284,03 383,47 32,82 283,66 37748 32,06 295,19 376,40 26,82
M34 10 386,05 414,04 421 380,92 406,74 4,59 378,99 401,89 3,97
M35 10 43941 528,94 5,66 416,72 532,93 7,43 525,44 445,09 4,88
M36 10 679,50 741,56 2,96 663,56 719,19 2,61 668,91 718,33 2,64
M3.1 20 5543 111,13 7,95 53,56 102,77 6,57 60,90 117,33 6,83
M32 20 25493 286,45 3,97 266,78 295,70 4,78 269,39 297,82 4,74
M33 20 290,77 399,16 35,85 300,45 393,67 31,02 302,13 400,34 31,23
M34 20 400,89 429,39 3,22 396,26 423,46 4,66 402,93 440,84 4,52
M35 20 451,55 547,08 5,78 43491 542,98 6,03 44741 53592 5,44
M3.6 20 668,64 754,45 3,06 682,46 74491 2,44 686,79 741,50 2,43
M3.1 40 064,61 134,69 6,33 69,93 125,08 4,56 65,03 122,71 6,95
M32 40 269,69 299,79 4,30 271,15 304,76 4,88 281,14 305,68 3,88
M33 40 301,51 412,00 3495 307,35 415,50 35,70 310,85 417,18 32,37
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97-149 (Lm) 148-74 (um) 74-37 (Um)
M.E RA T onset Ts(::d (P;Z[) T onset Tszltld (I:Z/[) T onset Tszltld (I:I/\o/l)
M34 40 414,58 450,70 5,06 418,08 445,23 4,34 418,04 44430 3,66
M35 40 503,14 580,19 4,22 452,15 557,96 7,07 448,48 562,85 7,19
M3.6 40 702,27 762,31 2,11 665,89 740,76 2,11 718,22 757,25 1,41
M4.1 10 48,12 95,42 6,41 45,12 95,12 6,50 40,42 88,99 6,79
M42 10 249,78 283,31 5,73 255,47 287,80 6,30 255,46 280,44 4,09
M43 10 290,19 371,89 30,64 291,25 362,80 30,00 281,84 37425 3523
M4.4 10 37447 420,05 5,49 366,25 407,63 6,96 376,31 404,29 4,67
M4.5 10 426,17 533,99 8,51 447,33 552,05 5,51 412,39 519,20 6,84
M4.6 10 66535 716,23 2,75 651,63 703,81 2,03 669,54 721,80 2,33
M4.1 20 53,99 108,83 5,33 59,66 111,82 7,29 54,35 107,22 6,70
M42 20 25346 @ 289,30 5,19 261,40 300,20 6,76 270,12 295,48 4,69
M43 20 291,89 37824 34,70 302,79 384,69 32,33 300,20 391,32 35,45
M4.4 20 379,10 408,46 6,00 387,28 418,75 5,07 393,90 443,76 5,65
M4.5 20 416,68 551,06 8,14 426,55 560,28 7,49 452,63 539,54 5,37
M4.6 20 659,16 740,76 2,34 673,94 728,87 1,86 689,91 742,84 2,20
M4.1 40 64,16 125,34 5,64 66,51 125,08 6,11 64,08 125,26 6,30
M4.2 40 261,82 291,34 3,73 264,17 297,76 4,44 282,08 310,95 5,67
M43 40 294,76 392,74 36,28 304,65 406,70 37,75 313,53 398,84 33,42
M4.4 40 396,16 423,97 5,26 411,01 445,89 5,06 403,15 434,17 5,43
M4.5 40 461,15 571,04 6,00 450,71 574,78 6,92 44241 556,02 6,88
M4.6 40 683,10 752,76 1,81 709,34 778,02 2,44 685,65 760,00 2,38
M5.1 10 47,14 91,01 5,63 43,00 97,38 4,95 48,12 95,46 5,54
M52 10 239,38 275,94 5,03 248,03 276,09 4,67 247,40 282,69 5,64
M53 10 278,09 363,24 31,07 284,29 377,52 33,39 286,99 379,10 33,97
M54 10 36582 396,35 6,41 380,03 432,88 6,27 381,68 418,70 4,95
M55 10 432,56 539,01 6,35 472,69 566,26 5,09 460,02 546,96 4,59
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97-149 (Lm) 148-74 (um) 74-37 (Um)
M.E RA T onset Ts(::d (P;Z[) T onset Tszltld (I:Z/[) T onset Tszltld (I:I/\o/l)
MS6 10 65247 708,82 2,02 656,95 717,30 2,17 676,87 707,89 1,26
M5.1 20 49,06 99.86 6,56 59,95 103,77 6,04 58,08 107,54 6,11
M52 20 252,70 290,59 5,37 247,67 281,18 4,22 259,37 290,77 4,98
M5S3 20 29231 375,84 29,65 284,62 381,70 34,00 291,63 384,10 32,72
M54 20 380,14 407,70 6,40 384,71 310,05 5,08 385,82 407,76 4,62
M55 20 470,13 574,32 6,52 425,34 562,07 8,33 42236 536,90 7,80
M56 20 70526 772,90 2,93 680,84 734,88 1,79 686,92 747,27 2,17
MS.1 40 72,55 137,55 6,10 62,24 121,75 597 72,13 122,02 5,26
M52 40 258,51 303,13 6,20 256,73 293,39 4,79 284,60 315,14 5,78
M53 40 305,75 398,52 33,01 295,11 400,77 3599 316,86 403,74 32,28
M54 40 40539 44147 6,04 404,65 436,99 5,40 406,75 432,99 5,12
M55 40 47325 578,47 5,49 482,71 585,77 5,6 471,59 558,76 5,06
M5.6 40 67537 762,28 2,57 712,45 765,40 1,38 715,15 801,33 2,88
M6.1 10 4148 93,32 5,50 46,06 90,02 6,54 49,16 95,58 6,29
M62 10 23545 265,26 3,63 249,90 276,62 5,21 249,03 274,39 4,03
M6.3 10 27045 372,84 32,43 280,07 36884 30,98 280,84 37540 33,10
M6.4 10 374,57 402,65 4,74 372,29 396,86 4,67 377,12 399,90 3,89
M6.5 10 417,35 547,86 8,02 448,65 566,26 6,00 441,27 543,68 6,21
M6.6 10 660,31 718,39 2,61 652,95 705,89 2,40 663,11 715,55 2,78
M6.1 20 51,93 111,83 6,57 60,11 100,57 6,01 55,92 106,28 6,95
M6.2 20 242,83 276,44 4,24 245,62 284,36 5,63 245,72 274,56 3,22
M6.3 20 281,61 385,46 33,24 286,08 386,37 32,63 278,43 388,18 35,64
M6.4 20 38891 422,95 5,53 388,95 417,79 421 390,76 421,32 4,63
M6.5 20 485,44 584,84 5,33 587,86 474,64 6,46 480,62 584,36 6,35
M6.6 20 723,74 748,73 1,99 689,74 736,50 2,12 702,59 749,12 2,81
M6.1 40 58,43 127,53 6,61 65,74 128,93 6,30 62,51 122,05 6,35
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97-149 (Lm) 148-74 (um) 74-37 (Um)
M.E RA T onset Ts(::d (P;Z[) T onset Tszltld (I:Z[) T onset T::tld (I:I/:/I)
M6.2 40 242,83 277,37 3,60 247,14 284,11 4,22 258,83 290,32 3,88
M6.3 40 286,01 396,13 33,49 28841 399,74 3523 294,64 397,76 33,93
M6.4 40 398,72 434,13 5,74 402,32 428,97 4,48 400,35 428,83 5,38
M6.5 40 457,03 567,37 6,39 504,20 627,14 5,31 476,73 576,57 5,32
M6.6 40 686,51 745,71 1,69 684,78 781,89 3,16 683,54 770,36 2,85

Legenda: M.E= Matriz, Etapa de degradagdo; M1-M3=Sumé; M4-M5= Sao Jodo do Cariri
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Abstract

The standardiztion of chemical markers in medicinal species in the Caatinga has been a great challenge, due to the genetic,
time and spatial variability of this biome. The chjective of this work was o develop and validate an analytical model for the
selection of determinant paramelers in the collection and sustxinable medicinal use of the vegetable drug of Sidersoidon
otmsifolinm (Boem. & Schult.) T, Penn. Fieldwork and s material for plant drsgs were collecied in two areas in the
Brarilian semiarid region. The analytical validation of tannin content was evaluated through the parameters required by the
current Brazilian kegislation. amd the biological data were characterized through reproductive phenology. The analytical
metbwul developed has reliability for quantification of tammins. The aerial part contains up te 61 % more @nnins than the stem
periderm, and it is possible o replace the nse of the stem periderm with the aerial part. Specimens with bvar reprodsctive
phenological intensity throughout the year had a higher concentration of tammins in the smallest partiche sizes of the acrial
part, amd younger specimens had a higher concentration of tannins in the siem periderm. The data generated provide guide-
lines for the management of this species. which is promising in susiainable development.

Heywords Aerial part - Analytical validation - Caatimga - Intra-specific functional varishility - Phenology -tannin

imteraction - Skem periderm
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1 Introduction

Sideroxylon shtusifolium (Roem. & Schult.) T.D. Penn.
{Sapotaceae], popularly known as guixabeira, is a species
af broad pharmacelogical interest due to its wide use in eth-
nemedicine {Albuguergue et al. 2007). Studies have proven
the efficacy of this species through iitx antibacterial. amtioxi-
dant, amti-imflammatory, antinociceptive and healing activis
ties (Aradjo Neto et al. 2000; Leite et al. 2005; Agquino et al.
2017, 2019).

Tanmiees are complex phenolic substances, in which their
mechanism of medicinal action can be explained by the
ahility bt precipitate proteins from the surface cells of the
muoous membranes and tissees, forming a protective cover,
ighikiting enrymes, and causing a ruplure of the plasma
membrane by forming a complex tanmin protein amdfor paly-
saccharide {Devappa et al. 2000).

Due o the high medicinal potential, the population of
& odrusifolirm is under great pressure because the part of
the plant used by raditional commanities is exclusively the

£ Springer
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Resumo. Sideroxylon obtusifolivm [Recm. & Schult) T. Do Peon
destaca-se pels seu clevado patencal na Emofarmacobotinica Recebido
Fntretantn pouco se ronhece sohre suas caracteristicas ecoldgicas 151272009
s miais diferentes sistemas naturais pelos quais se distribui, 0
objetivo desse trabalho foi avallar os dados estrutwrais e a
distribuicho espacial de 5 obtusifolium em drea de mata ciliar de
caatinga conservada no cariri paraibano. 0 trabalho ol realizado

Aretin
27022020

Disgroived on fine

no Riacho da Umborana (7% 45" 15.3° 5 e 36° 58 016 W, 571 m 0832020
de altitude], localizado no Municiplo de Sumé, na Microrregido do

Cariri Dcidental Paraibano. Utilizow-s¢ o miétodo de parcelas Publicadn
contiguas de 10 x 20 m para caleular a estrutura horizontal par 30,704,/ 2020

meto dos valores relatives de densidade, frequéncia e dominincia
& 08 valores de importdncia e de cobertura, ¢ para a estrutura
vertical foram utilizadas diferentes classes de altwra & diimetro. a Acetss abarto
Determinaram-s¢ também os [ndices de Diversidade de Shannon
¢ de Equabilidade de Pielou para a comunidade estudada. A maior
parte das parcelas apresenta apenas um individuo da espécie E E
estudada. A malor contribukcio de 5 obtusifolium para a
comunidade estudada estd na dominancia relativa [5,07% ], valor
justificivel pele significative didmetro de alguns espécimes,
resultando em uma drea basal ¢ copsequentemente domindncia ¥
relativa mais significativa dentro da comunidade. Tanto para o E
pardmetrs altura como didmetro, 3 segunda clazze (3.1 3 50 m de
altura & 4,1 a 50 cm de didmetro] deteve o maior nomero de
individuos, indicande maior representatividade nas classes mais
S5H 2355 140 ERBGAS DI 1 D6/ DODNT 15/ 121
Rev. Bras. Gest. Amb. Sustent.
hittp:/ frevistascogestanbrasil.net
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Abstract

The correlation between biological and ecological parameters is essential for the sustainable wse of species. This stody
aimed to assess the relationship between phenological intensity and fannin production in Sideroxplon abtusifolizm
(Roem. & Schult.] T.D.Fenn. in environments with ditterent precipitation regimes. The tannin production and
phenological characterization were assessed through the intensity and synchrony of leaves, flower buds, flowers,
and fruits in specimens from two microregions of Paraiba, northeastern Brazil. The specimens in the municipality
of Sumé were not synchronous and fruiting is the least synchromons phenophase, with an index of only 0.17. The
specimens in Sio Jodo do Cariri had synchronization of .77, 0082, and 0.92 for flower bud, flowering, and fruiting
phenophases, respectively. The correlation and factorial clustering showed that froiting has a correlation of -0.75 with
the producton of tannins, suggesting that low intensity of annual Frofting is necessary bor higher tannin production.

Keywords: Reproductive phenology, synchrony, secondary metabolites, Caatinga

L INTRODUCTION

Sideroxylon obtusifplium (Roemer & Schultes) T.DPenn.
belongs o the Bamily Sapotaceae and s popularly known in
Brazil as quixabeira, sapotiaba, sacutiaba, coronilha, coca,
macaranduba-da-praia, mir, and rempe-gibdo. It isa deciduous
or seri-deciduous spinescent tree, with a dense top and simple
chartacenus and glabrous beaves, bright an the upper side. This
gpecies has inflorescences in axillary fascicles, with 2 — 2whitish,
fragrant, and discreet flowers. [t has dragee-type fruits, smooth,
with sweet juicy pulp (Carmeiro etal , 300 5; Sihva & Dantas 20171

5. obtusifolien has a wide geographical distribution,
occurring in the Caatinga, Cerrado, Atlantic Forest, and
Pantanal phytogeongraphic domains (Carneiro et al, 2015). In
the Caatinga, Reséndiz (2018) and Lacerda & Barbosa (2018,
2020} highlighted this species among those with a preference
for more humid environmenis. Duoe to the wide distribution,
flowering and fruiting periods vary in this species according

to the environment (Barbosa et al, 1989, 2003; Gomes et al.,
200, Gomes et al., 2021; Kill et al, 3014). According to Kidll
et al. (2014), the differences in phenological behavior, floral
biolegy, and pollinating agents indicate climstic variables 25 one
of the several factors capable of influencing this relatbonshig.
Concerning the chemical constitution of 5. aodttusifolisen,
tanmins are characterized as one of the main responsible for
ihe high medicinal potential of adult specimens. However,
many variations have been found in several studies. Thus, it is
necessary to understand the msetabolism processes throughout
this species life cycle, which are constantly changing. The
high variability in the active constituents of plants can put the
patients health and safety at risk; therefore, quality control is
extremely necessary to ensure both the chemical composition
of extracts and their safety use (Kicel et al, 2020).
Phenology is the study of the frequency, intensity, and
synchronism of life cycle events, the causes of their occurrence
in relation to the selective biotic and abiotic forces, as well as
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Floresta ¢ Ambiente



