UNIVERSIDADE DO ESTADO DO AMAZONAS - UEA

ESCOLA SUPERIOR DE TECNOLOGIA — EST
CURSO DE ENGENHARIA QUIMICA

RONILDO PIMENTEL NUNES JUNIOR

AVALIACAO DA PARTICAO DE CORANTE DE FOLHAS DE
CRAJIRU (Arrabidaea chica) POR SISTEMAS AQUOSOS
BIFASICOS MICELARES

MANAUS

2026



RONILDO PIMENTEL NUNES JUNIOR

AVALIACAO DA PARTICAO DE CORANTE DE FOLHAS DE
CRAJIRU (Arrabidaea chica) POR SISTEMAS AQUOSOS
BIFASICOS MICELARES

Monografia apresentada ao Curso de
Graduacio em Engenharia Quimica da
Escola Superior de Tecnologia da
Universidade do Estado do Amazonas,
para obtencio do titulo de Bacharel em

Engenharia Quimica.

Orientador: Profa. Dra. Ellen Raphael

Coorientador: Prof. Dr. Luciano Sindra Virtuoso

MANAUS
2026



Ficha Catalogr &fica

Ficha catal ogréfica elaborada automati camente de acordo com os dados fornecidos pelo(a) autor(a).
Sistema I ntegrado de Bibliotecas da Univer sidade do Estado do Amazonas.

N972a Nunes Junior, Ronildo Pimentel
Avaliacdo da particéo de corante de folhas de crgjiru (Arrabidaea
chica) por sistemas aguosos bifésicos micelares/ Ronildo Pimentel
Nunes Jinior. Manaus : [s.n], 2026.
69f.: color.; 21.0 cm.

TCC - Graduacéo em Engenharia Quimica- Universidade do
Estado do Amazonas, Manaus, 2026.

Inclui Bibliografia.

Orientador: Raphael, Ellen.

Coorientador: Virtuoso, Luciano Sindra.

1. Sistema Aquoso Bifasico Micelar. 2. Extragdo. 3. Coeficiente de
Particdo. 4. Crgjiru. 5. Corante Natural. |. Raphael, Ellen (Orient.) 1 .
Virtuoso, Luciano Sindra (Coorient.) I11. Universidade do Estado do
Amazonas. IV. Titulo

CDU(1997)54:62




RONILDO PIMENTEL NUNES JUNIOR

AVALIACAO DA PARTICAO DE CORANTE DA FOLHA DE CRAJIRU
(Arrabidaea chica) POR SISTEMAS AQUOSOS BIFASICOS
MICELARES

Monografia apresentada ao Curso de Graduac¢io em Engenharia Quimica da Escola
Superior de Tecnologia da Universidade do Estado do Amazonas, para obtencio do

titulo de Bacharel em Engenharia Quimica.

Banca Examinadora:

W Sephoud

Profa. Dra. Ellen Raphael — Orientadora

Documento assinado digitalmente

“b FAGNALDO BRAGA PONTES
g Data: 25/06/2026 15:06:46-0300
Verifique em https://validar.iti.gov.br

Prof. Dr. Fagnaldo Braga Pontes — SENAI

1{5’;’\5‘ %\AL" ko b Yo~
Profa. Dra. Regina Yanako Moriya — UEA

Conceito: Aprovado

Manaus. 22 de junho de 2026



AGRADECIMENTOS

Ao Pai por toda forga e graca.

A minha familia, minha mae, Iris, pois sua for¢a, motivagdo e amor que torna possivel
o alcance dessa etapa. Aos meus irmaos, lamiris, Ronald e Juan pelo companheirismo, gestos
de carinho, compartilho com vocés (Acima de tudo, vistam-se do amor, que une perfeitamente
todas as coisas).

A minha orientadora, Profa. Dra. Ellen Raphael, pela oportunidade, apoio e orientacao
nesses anos. Sua dedicacdo e amor ao ensino inspiram meu crescimento pessoal € académico
(Professores brilhantes ensinam para uma profissdo. Professores fascinantes ensinam para a
vida).

Ao meu coorientador, Prof. Dr. Luciano Sindra Virtuoso, coordenador do Grupo
Quimicade Coloides da Universidade Federal de Alfenas, pela colaboracao e fornecimento dos
dados de equilibrio dos sistemas.

Aos amigos que a UEA me presenteou tornando essa jornada mais leve e divertida:
Beatriz, Geraldo, Rangel, Luiz, Ruan, Adriano, Guilherme, Idaline, Thatierlen, Alessandra. Aos
calouros inglorios, os chefes, engenheiros, sal grosso, grupo de op, reloginho, gestdo lab...
Especialmente, a Sabrina pela amizade e, com certeza, sem vocé ndo teria conseguido. Aos
amigos externos do ambiente académico, do estagio Isabela, Lia e Caio e da vida Jennifer,
Anna, Jodo, Rebeca (Se vocé encontrar alguém que faca vocé querer ser uma pessoa melhor,
essa pessoa vale a pena manter por perto).

Ao Fagnaldo esse ser unico que permitiu que eu aprendesse tanto ao seu lado. Agradeco
pelo conhecimento doado, pelo tempo disponibilizado, pelos ensinamentos passados e pela
amizade (Tudo no mundo comegou com um sim). Ao meu grande amigo, Kahllyl, pela parceria
e presenga nos momentos mais desafiadores dentro e fora da faculdade (Foi-me dito que
encontraria amizade no caminho, secreta e inesperada. Certamente eu nao esperava encontrar
uma amizade como a demonstrada aqui).

A Gabriela. Foi constante e essencial com seu amor, carinho, os momentos de risada,
companheirismo e conversas nos momentos mais alegres e dificies também (You are the best
thing that's ever been mine).

Ao corpo docente do curso de engenharia quimica da UEA. Em especial, aos grandes
professores Jefferson, Kiki, Regina, Erica e Claudia, pelos ensinamentos, paciéncia e

investimento na constru¢do da minha formagdo. A Sara, assessora do curso e colega, essencial



em tantos momentos que precisei e por acreditar na minha capacidade (Professor mediocre
conta. O bom professor explica. O professor superior demonstra. O grande professor inspira!).
Ao HUB - Centro de Desenvolvimento, Tecnologia e Inovagdo e ao Laboratorio [lum
e seu coordenador, Prof. Dr. Ricardo Serudo, pela estrutura e infraestrutura que possibilitaram
a elaboragdo desta monagrafia.
Ao Laboratorio Yvonne Mascarenhas (NANOPOL) do Departamento de Fisica de
Materiais do Instituto de Ciéncias Exatas da Universidade Federal do Amazonas, pelo ensaios

de atividade antioxidante e teor de fenolicos totais.



RESUMO

A crescente demanda por corantes naturais tem impulsionado o desenvolvimento de
tecnologias de extragdo e purificacdo mais sustentaveis, capazes de substituir processos
convencionais baseados em solventes organicos. Nesse contexto, os Sistemas Aquosos
Bifasicos Micelares (SABMs) destacam-se como uma alternativa promissora para a separagao
de compostos bioativos devido as propriedades oferecidas pelo surfactante, alta concentragao
de 4gua e condi¢cdes moderadas de operagdo. Diante disso, este trabalho teve como objetivo
avaliar o potencial de SABMs formados por polietilenoglicol (PEG), Triton X-114 e 4gua na
particdo de compostos corantes extraidos de folhas de crajiru (4rrabidaea chica). Para isso,
foram preparados extratos na concentragdo de 40 mg.ml"! da folha em pd por 3 métodos
diferentes (infusdo, sonicacdo e maceracdo) e caracterizados quanto aos pardmetros
colorimétricos, composicao ¢ UV-Vis. Os ensaios de partigdo no SABM foram realizados na
temperatura de 20 °C variando o comprimento da linha de amarragao (CLA) e o peso molecular
do polimero (400 g.mol™!' e 4000 g.mol™!), avaliando-se o coeficiente de parti¢do (k), a eficiéncia
de extracdo (EE) e a variacdo da energia livre de Gibbs (AG). O extrato obtido por maceragao
apresentou maior intensidade de absor¢do da radiacdo eletromagnética, diferenga colorimétrica
(AE* =77,64 + 0,08), atividade antioxidante (DPPH = 1600,567 + 47,808 ¢ ABTS = 3723,44
+29,627) e teor de antocianinas (46,5899 + 2,0595 mg.L!). Os SABM demonstraram potencial
para a separagao dos pigmentos presentes no crajiru, onde pdde-se observar uma eficiénciade
extragdo maxima de 86,87% e minima de 70,80% do corante na fase inferior do SABM formado
por PEG400 na linha de amarragdo 1 ¢ PEG4000 na linha de amarracdo 5, respectivamente.
Além disso, pode-se constatar que para todos os sistemas obteve-se k <1 e AG > 0, indicando
que a maior distingdo das propriedades fisico-quimica das fases resultou em maior distribuigao
do corante nas fases, assim como uma diminui¢ao da barreira termodinamica a transferéncia do
corante para a fase superior. Dessa forma, os sistemas estudados mostraram-se uma alternativa
sustentavel e eficiente para a recuperacdo e concentragdo de corantes naturais de interesse

industrial.

Palavras-chave: Sistema Aquoso Bifasico Micelar, Extracao, Coeficiente de Particao,

Crajiru, Corante Natural



ABSTRACT

The growing demand for natural dyes has driven the development of more sustainable
extraction and purification technologies capable of replacing conventional processes based on
organic solvents. In this context, Aqueous Biphasic Micellar Systems (ABMS) have emerged
as a promising alternative for the separation of bioactive compounds due to their high water
content, the properties imparted by surfactants, and their ability to operate under mild
conditions. Accordingly, the objective of this study was to evaluate the potential of SABMs
formed by polyethylene glycol (PEG), Triton X-114, and water in the partitioning of coloring
compounds extracted from crajiru leaves (Arrabidaea chica). Therefore, extracts were prepared
at a concentration of 40 mg.ml™' of leaf powder using three different methods (infusion,
sonication, and maceration) and characterized in terms of colorimetric parameters, composition,
and UV-Vis spectra. Partition tests in the SABM were conducted at 20 °C by varying the length
of the tie-line length (TLL) and the molecular weight of the polymer (400 g-mol™" and 4000
g-mol™"), the partition coefficient (k), the extraction efficiency (EE), and the Gibbs free energy
change (AG) were evaluated. The extract obtained by maceration exhibited higher
electromagnetic radiation absorption intensity, a colorimetric difference (AE* = 77.64 + 0.08),
antioxidant activity (DPPH = 1600.567 + 47.808 and ABTS = 3723.44 + 29.627), and
anthocyanin content (46.5899 + 2.0595 mg-L™'). The SABMs demonstrated potential for
separating the pigments present in crajiru, achieving a maximum extraction efficiency of
86.87% and a minimum of 70.80% of the dye were observed in the lower phase of the SABM
formed by PEG400 in tie line 1 and PEG4000 in tie line 5, respectively. Furthermore, it was
found that for all systems, k < 1 and AG > 0, indicating the greater difference in the
physicochemical properties of the phases resulted in a greater distribution of the dye across the
phases, as well as a reduction in the thermodynamic driving force for dye transfer to the upper
phase. Thus, the systems studied proved to be a sustainable and efficient alternative for the

recovery and concentration of natural dyes of industrial interest.

Keywords: Aqueous Biphasic Micellar System, Extraction, Partition Coefficient, Crajiru,

Natural Colorant
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1 INTRODUCAO

A obten¢do da ampla variedade de produtos utilizados pela sociedade moderna esta
diretamente relacionada as atividades da industria quimica, como as industrias alimenticia,
petroquimica, farmacéutica, de papel e celulose, cosmética e de tratamento de 4gua. Por meio
de processos de transformacao fisica, quimica e bioldgica, a industria quimica possibilita a
producdo de bens de consumo, como medicamentos, combustiveis, materiais poliméricos,
produtos de higiene e saneantes, contribuindo significativamente para a melhoria da qualidade
de vida da populacao (De Figueiredo et al., 2023).

Alguns produtos, como alimentos, medicamentos e cosméticos, necessitam da adi¢ao
de diversos compostos para atender aos requisitos de qualidade e aceitacdo do consumidor.
Entre eles, destacam-se os corantes, substancias responsaveis por conferir ou intensificar a
coloracao dos produtos (Martins, 2016). No entanto, a utilizagao de corantes, especialmente em
alimentos, requer atencdo devido aos possiveis impactos a saude associados a alguns compostos
sintéticos. Dessa forma, observa-se um crescente interesse pelo uso de corantes naturais, que
além de proporcionarem coloracdo, podem apresentar propriedades bioativas ¢ atender a
demanda por produtos mais seguros e sustentaveis (Sigurgisladottir ef al., 2020)

Além do crescente interesse pela substituicdo dos corantes sintéticos por alternativas
naturais, os processos de obtengdo e producdao desses compostos também tém despertado
aten¢do da comunidade cientifica. Tradicionalmente, a extracdo de pigmentos naturais ¢
realizada com o emprego de solventes organicos, os quais podem apresentar elevada toxicidade,
inflamabilidade e impactos ambientais associados ao seu descarte. Nesse contexto, a utilizagio
de solventes alternativos e tecnologias de extracdo ambientalmente amigaveis tem se destacado
como uma estratégia promissora para a obtencdo de corantes naturais com maior qualidade e
menor impacto ambiental (Chemat, Vian, Cravotto, 2012)

Os processos de separacdo desempenham um papel fundamental na obtencao,
purificagdo e concentracdo de compostos de interesse, como corantes naturais. Dentre esses
processos, a extragdo liquido-liquido destaca-se por possibilitar a transferéncia seletiva de um
soluto entre duas fases liquidas imisciveis, explorando diferencas em propriedades fisico-
quimicas, como solubilidade, polaridade e coeficiente de parti¢do. Essa operacdao apresenta
diversas vantagens em relacdo a métodos convencionais de separagdo, especialmente para
compostos termosensiveis (Kilikian et al., 2020)

A eficiéncia da extragdo liquido-liquido esta diretamente relacionada aos principios

termodinadmicos do sistema de extracdo, assim como dos compostos nas fases. Esses principios
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sdo descritos pelo equilibrio liquido-liquido (ELL), ondes as propriedades intensivas das fases
ndo se alteram ao longo do tempo. Por isso, para uma possivel aplica¢do de extragao liquido-
liquido de uma determinada espécie, faz-se necessario o conhecimento dos dados de equilibrio
entre as fases (Stragevitch, 1992)

Apesar da ampla aplicagdo da extragdo liquido-liquido em processos industriais, sua
utilizagdo convencional apresenta algumas limitagdes relacionadas ao emprego de solventes
organicos. Muitos desses solventes sao inflamaveis, volateis e potencialmente nocivos a satde
humana e a0 meio ambiente, por exemplo, o etanol que ainda apresenta limitagdes relacionadas
a inflamabilidade. Nesse contexto, tem crescido o interesse pelo desenvolvimento de
tecnologias mais sustentaveis, sejana substitui¢ao da matriz liquida ou do processo de extragado
(Penido et al., 2022)

Nos ultimos anos, os Sistemas Aquosos Bifasicos (SABs) tém despertado crescente
interesse da comunidade cientifica como uma alternativa promissora para processos de
separacao e purificacdo. Esses sistemas sao formados por substancias de baixa toxicidade, como
polimeros, sais, liquidos idnicos ou surfactantes, principalmente, em meio aquoso. A principal
caracteristica dos SABs ¢ formagdo de duas fases imisciveis sob condi¢des especificas de
temperatura, pressdao e composicao. Devido as condi¢des de operagdo, como baixa temperatura
e pressao, € composicao, majoritariamente, d4gua, os SABs destacam-se como uma tecnologia
“verde” para a extragdo, concentragdo e purificagdo de biomoléculas, pigmentos naturais e
outros compostos de interesse industrial (Hatti-Kaul, 2001).

Dentre os diferentes tipos de SABs, os Sistemas Aquosos Bifasicos Micelares (SABMs)
tém recebido atencdo devido a sua elevada eficiéncia na separagdo de compostos organicos e
biomoléculas. Esses sistemas sao formados por solu¢des aquosas de surfactantes que, acima da
concentracao micelar critica (CMC) e sob condigdes especificas se separam em duas fases
aquosas. Tendo uma fase rica em surfactante cria-se fases com diferentes propriedades fisico-
quimicas favorecendo a particao de espécies (Li et at., 2020).

Nesse contexto, este trabalho tem como objetivo avaliar o potencial de Sistemas
Aquosos Bifasicos Micelares formado por Polietilenoglicol + Triton X-114 + Agua sob
temperatura de 293,15 K na extracao e particao de compostos corantes presentes nos extratos
de crajiru (Arrabidaea chica), visando o desenvolvimento de uma estratégia de separagao mais

sustentavel e eficiente.
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2 OBJETIVO
2.1 OBJETIVO GERAL

O objetivo geral deste trabalho consiste em avaliar a particdo de corante vegetal da

regido amazodnica por SABM formados por Polietilenoglicol, Agua e Triton X-114 4 293,15 K.
2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

1.  Selecionar o método de obtencdo do extrato de corante avaliando as

propriedades espectroscopicas e composicional;

ii.  Particionar corante vegetal obtido do crajiru em SABM formado por

Polietilenoglicol + Triton X-114 + Agua sob temperatura de 293,15 K;

iii.  Avaliar a influéncia do peso molecular do polimero PEG e o CLA na parti¢ao

do corante vegetal.
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3 REVISAO DE LITERATURA
3.1 CORANTES

Os corantes sdo substancias quimicas organicas com grupos cromoforos, ou seja,
possuem a habilidade de absorver a radiagdo eletromagnética (Shahid, 2013) e atuam colorindo
diversos materiais como tecidos (Bhatia, 2017), papéis (Qhadir, 2015), cosméticos (Guerra,
2018) e alimentos (Novais, 2022). Como pode-se observar pela Figura 1, os corantes conferem
cores estaveis e uniformes, o que € crucial para o apelo visual, padronizacao e reconhecimento

da marca e produtos como na industria téxtil, cosmética, farmacéutica e de alimentos.

Figura 1 — Aplicabilidade dos corantes naturais
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Fonte: Ozomay (2022)

Do ponto de vista da quimica fina, a sintese e formulagdo de corantes exigem profunda

expertise em quimica organica para garantir a fixacdo (em téxteis), a seguranca toxicoldgica
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(em alimentos e farmacos) e a estabilidade do produto frente a luz, calor e pH, impulsionando
a pesquisa continua por alternativas mais eficientes e sustentdveis, como os corantes de alta

performance e os de origem natural.

Essas substancias sdo classificadas como aditivos alimentares, pois possuem o objetivo
de alterar caracteristicas fisicas dos alimentos sem conferir quaisquer aspectos nutritivos

(Brasil, 1997). Segundo o Brasil (1977), os corantes possuem 5 classes de distingao, sendo elas:

I.  Corante organico natural: obtido a partir de vegetais ou animais;

II.  Corante organico sintético: obtido a partir de sintese organica, sendo ainda
dividido em artificial (ndo se encontra em produtos naturais) e idéntico ao
natural (estrutura quimica semelhante ao orginico natural);

III.  Corante inorganico: obtido de substancias minerais;

IV.  Caramelo: obtido pelo aquecimento de actucares; e

V.  Caramelo (processo amonia): idéntico ao natural obtido pelo processo amonia.

Cada classe de corante possui uma quantidade restrita permitida para aplicabilidade em

alimentos e bebida, veja alguns exemplos na Tabela 1.

Tabela 1 — Classificacdo de Corantes

Classificacgao Exemplos

Curcumina, Riboflavina, Cochonilha, Urzela, Caramelo,

Carvao medicinal, Carotenoides, Xantofilas,

Corante organico natural Antocianinas
Corante organico sintético Amarelo creptsculo, Laranja GGN, Tartrazina, Azul
artificial brilhante, Indigotina, Eritrosina, Ponceau 4R
Corante organico sintético Beta-caroteno, Cantaxanteno, Complexo cuprico de
idéntico ao natural clorofila, Caramelo amonia

Carbonato de calcio, Dioxido de Titanio, Aluminio,

Corante inorganico Hidréxido de ferro

Fonte: Adaptado de Brasil (1977)
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Sabe-se que o emprego de corante naturais traz beneficios tanto estéticos quanto
nutritivos e funcionais (a depender da substincia). A curcumina, por exemplo, confere
coloracao amarelada ou laranjada para os alimentos, além de ser fonte de antioxidantes. No
entanto, a industria enfrenta desafios relacionados ao processamento dos corantes naturais
devido as instabilidades térmicas, pH e luminosidade. Outro ponto a ser levado em consideragao
tem relagdo com intensidade de coloracdo quando comparados aos sintéticos, exigindo novas

técnicas de extragdo e purificacdo (Zanoni, Yamanaka, 2016)

3.1.1 Corantes da Regiao Amazonica

Considera-se florestaamazonicauma fonte de grande variedade de espécies da fauna e
flora, possibilitando recursos para pesquisa e desenvolvimento de produtos. Em outras palavras,
ha varias espécies conhecidas que apresentam potencial para obten¢dao de corantes naturais a
partir de folhas, flores, cascas, sementes e outras partes (De Souza, 2018). Algumas das espécies
mais conhecidas sao:

o Agai (Euterpe precatoria Mart.): o agai (Figura 2) é um fruto distribuido
geograficamente na regido norte do Brasil, sendo bastante utilizada para
atividades econdmicas comercializada na forma de refresco pastoso, sorvete,
picolés, doces, entre outros. Em sua composi¢ao quimica, se apresentam as
antocianinas, pigmento responsavel por acdo antioxidante representando uma
importancia para industria alimenticia, cosmética e farmacologica (Homma et

al., 2006)

Figura 2 — Frutos de Acai

Fonte: Carvalho (2021)
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Crajiru (Arribadecea chica Verlot): o crajiru ¢ uma planta comum na Regido
Amazobnica, possui propriedades anti-inflamatorias exercendo atividades contra
varios maleficios da saude humana, como infecgdes, diarreia, leucemia, entre
outros. A partir das folhas (Figura 3), pode-se obter um corante vermelho-escuro

de carater hidrofobico e soluvel em éalcoois e 6leos (Behrens ef al., 2012).

Figura 3 — Folhas de Crajiru

Fonte: Embrapa

Urucum (Bixa orellana L.): o urucum (Figura4) ou colorau ¢ uma espécie nativa
do Brasil espalhada por todo o territério. Seu principal uso € como colorifico e

corante para industrias alimenticias, farmacéuticas, téxteis, tintas, entre outas

(Garcia et al., 2012).

Figura 4 — Fruto de Urucum

Fonte: Embrapa
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e Jenipapo (Genipa americana): o jenipapo ¢ um fruto da regido amazonica
(Figura 5), conhecido por conter uma substancia corante violeta ou azul-escuro,
denominada genipina. Esse pigmento corante ¢ soliivel na dgua e no alcool,

porém sua torna-se pouco comestivel na regido (Nascimento et al., 2024)

Figura 5 — Frutos de Jenipapo

Fonte: Embrapa

Varios trabalhos na literaturarelatam a extragdo de corante de matriz vegetal da Regido
Amazonica. Por exemplo, Amancio (2019) estudou a aplicabilidade de corantes obtidos do agai,
urucum, murtinha, crajiru e jenipapo na confec¢do de fotoanodos para células solares
sensibilizadas por corantes. Outro estudo, explorou o potencial de tingimento do couro de
Matrinxa (Brycon amazonicus) de espécies como agai, bacuripari, cacaui, crajiru, cupuagu,

murici, pataud, rambuta, entre outros (Melo, 2007)

3.2 METODOS DE EXTRACAO DE CORANTES

3.2.1 Métodos Convencionais

Os métodos convencionais de extragdo de corantes naturais sao técnicas estabelecidas e
de baixo custo que utilizam principios basicos de solubilidade e temperatura. Eles geralmente
envolvem as seguintes abordagens:

e Extracdo Aquosa: A extracdo aquosa ¢ um método tradicional para extragao de
corante naturais de uma variedade de materiais, onde baseia-se no uso principal de
agua com ou sem a presenca de sais, acidos, bases e alcool durante o processo. O

processamento ocorre, basicamente, em etapas sequenciais iniciando pela
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cominui¢do do material, imersdo em 4gua, aquecimento e, por fim, filtragdo obtendo
o corante desejado. A principal desvantagem desse método consiste na degradagdo
térmica dos pigmentos presente no material, tendo em vista sua alta sensibilidade sob
temperaturas elevadas, além da necessidade de alta solubilidade dos pigmentos em
agua (Shrivastava et al., 2006)

e Extracido com Solvente: Os corantes naturais também podem ser extraidos usando
solventes organicos com objetivo de maximizar a eficiéncia de extracdo e
compatibilidade de polaridade com os corantes. Os solventes podem ser halogenados,
oxigenados e até misturas de solventes, sendo o etanol mais utilizado. No entanto,
esse tipo de extragdo requer atengdes relacionadas ao equipamento, sendo em escala
laboratorial, comumente, usado o extrator Soxhlet, onde o solvente puro vaporiza,
condensa-se e lava repetidamente a amostra solida, concentrando de forma eficiente
o corante no baldo de aquecimento. Em geral, solvente organicos sio uma boa opg¢ao
para corantes hidrofobicos, além da possibilidade de realizacdo a uma temperatura
mais baixa (Sk et al., 2021)

e Extracdo Acida e Alcalina: A maioria das corantes naturais sio glicosideos, que
podem ser extraidos em condigdes acidas ou alcalinas, sendo, preferencialmente, o
uso de meio acidificado para a extracdo do corante natural. As solucdes alcalinas sdo
adequadas para corantes com grupos fenodlicos na sua estrutura (Khatun et al.,2017)

Esses métodos formam a base historica da extragdo de corantes, mas estdo sendo cada
vez mais complementados por técnicas modernas que visam maior eficiéncia e sustentabilidade.
A substitui¢ao de solventes organicos e volateis na extracao de corantes € vital para reducao de
riscos a saude e maximizagdo da seguranca da operagdo, além de minimizar os impactos
ambientais negativos, como emissdo de compostos organicos volateis e a geracao de residuos

toxicos (Chungkrang, 2021)
3.2.2 Métodos Nao Convencionais

Os métodos ndo convencionais ou emergentes de extracdo de corantes representam um
avango significativo em relacdo as técnicas tradicionais, focando na redug¢do do tempo de
processo, aumento do rendimento, menor uso de solventes e preservacao da qualidade dos
pigmentos (principalmente os naturais e termossensiveis), estdo entre eles:

e Extracao Assistida por Ultrassom: Esse processo utiliza ondas ultrassonicas melhora

a extragdo dos corantes, através do aumento da area de superficie entre as fases sélida e
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liquida, levando a uma extracdo mais eficiente. A principal variavel de estudo esta
relacionada a frequéncia das ondas, sendo ajustavel para melhor otimizagao da extragdo
e reducdo da perda de energia. Esse método torna-se vantajoso pela diminuig¢do na
quantidade de solvente necessaria, no tempo e na temperatura de extragado, € se prova
ser ambientalmente correta (Sheikh, 2016)

e Extracao Assistida por Micro-ondas: consiste no uso de energia eletromagnética para
geragdo de calor liberando constituintes da amostra para o solvente. Esses sistemas
podem ser do tipo fechado, onde a extrag@o ocorre sob alta pressdo e temperatura, porém
com rendimento limitado da amostra; e do tipo aberto, onde ocorre a pressdo
atmosférica, proporcionando maior rendimento e ideal para compostos termossensiveis
(Rehman et al., 2022).

e Extracio com Fluido Supercritico: o fluido supercritico ¢ um substituto aos solventes
tradicionais devido as caracteristicas Unicas desses fluidos, como alta densidade,
viscosidade e solubilidade. Por isso, o método oferece vantagens como extragcdo mais
rapida, alta seletividade e capacidade de operar em temperatura ambiente ou baixa. Ele
também reduz a poluicdo por solventes e preserva as propriedades dos corantes,

especialmente em corantes termossensiveis (Ragab, 2022).

A substituicao de solventes organicos e volateis na extragao de corantes ¢ ponto crucial
para o futuro da Engenharia Sustentdvel. Entre os mais recentes substitutos, encontra-se a
aplicacdo dos Sistemas Aquosos Bifasicos (SAB). O SAB, por ser predominantemente
composto por agua (o solvente mais seguro e abundante) e componentes como polimeros
atoxicos (ex: PEG) ou sais, elimina a necessidade de solventes organicos perigosos (Singla,

2023).

3.3 SISTEMAS AQUOSOS BIFASICOS

Através a da Figura 6, conseguimos visualizar o comportamento de Sistemas Aquosos
Bifasicos (SAB) que ocorrem a partir da separagdo espontanea de duas fases aquosas imisciveis
quando dois compostos sdo misturados a uma determinada temperatura, pressdo € composicao.
Apesar dos compostos serem solliiveis ou parcialmente soltiveis em agua, suas propriedades
como interagdes especificas e alta concentragdo provocam a permanéncia em fases distintas.

Em geral, a 4gua € o principal constituinte de ambas as fases, o que torna os SAB sistemas
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suaves e biocompativeis, amplamente utilizados em processos de separacao e purificagdo de

biomoléculas (Garza-Madrid et al., 2010).

Figura 6 — Diagrama de Fases
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Fonte: Matsoukas (2016)

Acredita-se que o surgimento dos sistemas aquosos bifasicos ocorreu em meados do
século XIX. A primeiraobservagao ¢ de 1896, realizada pelo microbiologista Martinus Willem
Beijerinck, que notou a formagao espontanea de duas fases imisciveis ao misturar solucdes de
agar e gelatinaem determinada faixa de temperatura e composic¢ao. Porém, torna-se, recente o
estudo dos SABs, se iniciando na década de 1950 com o trabalho de Per-Ake Albertsson.
Albertsson demonstrando a potencial aplicacdo para a separagdo e purificacdo de materiais
biologicos (Albertsson et al., 1990).

No entanto, deve-se levar em consideracao uma série de fatores controlaveis que ditam
o desempenho dos sistemas que se fundamentam no Equilibrio Liquido-Liquido (ELL) entre as

fases imisciveis. Esses fatores se apoiam, prioritariamente, nas propriedades dos constituintes
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das fases, como hidrofobicidade, massa molecular, e propriedades dos sistemas, como
temperatura e potencial hidrogenidnico (Liu et al., 2013)

Os SABs podem ser classificados entdo em classes dependentes da composicao das
fases, entre os principais tipos encontram-se: polimero/polimero, como o sistema
polietilenoglicol (PEG)/dextrana, em que dois polimeros hidrofilicos formam fases distintas;
polimero/sal, em que um polimero como o PEG e um sal inorganico geram separagdo por
diferencas de solubilidade; e sal/sal, onde dois sais incompativeis em altas concentragdes
formam fases separadas. Além dos SAB tradicionais, recentemente a literatura reporta o uso de
novos compostos para o preparo dos mesmos, como liquidos idnicos, surfactantes e solventes

eutéticos profundos (Titus et al., 2022).

3.4 TIPOS DE SISTEMAS AQUOSOS BIFASICOS

Os SAB mais conhecidos sao formados pela mistura de dois polimeros hidrofilicos
(polimero/polimero) ou de um polimero e um sal inorganico (polimero/sal). No entanto, um
avango significativo ocorreu em 2003, quando Rogers e colaboradores expandiram a geracao
de SAB ao combinar dois sais inorganicos distintos em densidade de carga. Essa inovagao levou
ao surgimento dos liquidos i6nicos (LI), devido a sua natureza idnica e estado liquido a
temperatura ambiente (Lee et al., 2017). Pode-se ter uma visao geral dos tipos de SAB através

da Figura 7.

Figura 7 — Visao geral de SABs a) polimero/polimero, b) polimero/sal e ¢) liquido

16nico/sal

e SRR

a) (< = DY I
/f\/ ;ﬁ,: ® o ¢ e 5 0
”\;/;/\}/ ~ ) [ ~ ° o
N T~ o °
\“’f/n\/\\;\_/‘/l © ] . ° ° °
e I T B
V-L/‘}"“f < >l T
[ L s o,
SCV > =T =D S i
Polimero/Polimero Polimero/Sal Sal/sal ou

Sal/Liquido I6nico

Fonte: Fick (2023)



27

Portanto, nas ultimas duas décadas, muitos estudos se concentraram no
desenvolvimento de novos SAB baseados em combina¢des de polimeros, sais inorganicos,

liquidos i6nicos e surfactantes (Wang et al., 2013).

3.4.1 Polimero/Polimero

Polimeros sdo macromoléculas formadas pela unido de pequenas unidades, chamadas
meros. Essa estrutura confere a eles propriedades Unicas e variadas, dependendo do tipo de
mondmero e da forma como estdo ligados (Carter, Paul, 1991). Na literatura, o polietilenoglicol
¢ o polimero mais citado para os SAB devido a promover estabilidade para o sistema, além de
baixo custo e variacdo da massa molecular e tamanho da cadeia (Rodriguez et al., 2009). Por
exemplo, a literatura relata SAB que existem PEG 2000 (Chen ef al., 2004), PEG 4000 (De
Oliveira et al., 2008), PEG 1500 (Alvarenga et al., 2014), PEG 400 (Pereira et al., 2014).

Os SAB polimero/polimero sao formados quando dois de polimeros soliveis em dgua
sdo misturados acima de uma concentragao critica, induzindo a formacao de duas fases. Varias
combinacdes de polimeros sdo estudadas para a formacao do SAB, obtidos a partir de: (a) dois
polimeros nao idnicos, como PEG/dextrano; (b) um polimerondo i6nico e um polimero iénico,
como PEG/poli(acido acrilico) (PAA); e (c) dois polieletrolitos carregados, sulfato de dextrano

de sodio/sulfonato de poliestireno (PSS), como pode-se observar na Figura 8.

Figura 8 — Exemplos de SAB polimero/polimero
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Fonte: Pereira, Freire, Coutinho (2020)
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A escolha do polimero adequado se deve explicitamente a aplicagdo desejada, porém

ocorre uma difusdo entre os estudos para o PEG devido ao ajuste de massa molecular; quanto

maior a massa molar do polimero, menor sera a concentracao necessaria para a formacgao de

duas fases. Isso esta relacionado a hidrofobicidade conferida ao aumento da massa molar

promovendo uma segregacdo mais eficiente entre as fases e, consequentemente, ampliando a

regido bifasica do sistema. (Servesh et al., 2024).

3.4.2 Polimero/Sal

Os SAB sdo formados pela dissolugdo de um polimero soluvel em 4gua e um sal

inorganico (ou organico) promovendo fases ricas em cada um dos componentes. Devido as suas

propriedades diferentes, esses sistemas foram amplamente estudados, caracterizados e

aplicados a muitas separacdes (Raja et al., 2011). Uma ampla variedade de polimeros e sais

pode ser combinada para a formagdo de SAB, como observa-se na Figura 9

Figura 9 - Exemplos de SAB polimero/sal
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Fonte: Pereira, Freire, Coutinho (2020)

Os polimeros PEG e PPG sao os agentes formadores de fase polimérica mais usados,
enquanto os sais inorganicos a base de fosfato e sulfato sdo os sais mais comuns. No entanto,
SAB compostos por polimeros e hidroxido (Ghaffari et al., 2022), fosftatos (Gan et al., 2023;

Bonnassieux et al., 2024), sulfatos (Zong et al.,2022; Aunnankat ef al., 2024) e sais organicos
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(Marimuthu et al., 2025, Khayati et al., 2023). Os SAB dos tipos polimero/polimero e

polimero/sal oferecem uma capacidade limitada de manipular a diferenca de polaridades entre

as fases restringindo suas aplicagdes em extracao e purificagdo (Freire et al., 2012).

3.4.3 Sal/Sal

Os sistemas formados por sal/sal ou liquido i6nico/sal resulta da dissolugao de algum

sal organico ou inorganico com um componente chamado de liquido i6nico (IL) que apresenta

ions deslocalizados de carga. Os LI sdo sais compostos por cations € anions organicos ou

inorganicos em estado liquido em temperaturas menores que 100 °C, apresentado propriedades

unicas, como baixa volatilidade, alta estabilidade térmica, condutividade elétrica e forte

capacidade de dissolugdo (Angell, 2012). Devido as suas variagdes de cations e anions, essa

classe de sais oferece novos diagramas de fases combinando diferentes compostos, como

observa-se na Figura 10.
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Fonte: Adaptado de Pereira, Freire, Coutinho (2020)

Varios estudos relatam diferentes combinagdes para diferentes fins. Por exemplo,

sistemas formados por sulfato de aluminio e liquidos i0nicos a base de imidazolio foram

utilizados pararemocao de antibioticos de sistemas aquaticos (Mohammadi, Ghorbanidehkordi,

Hallajisani; 2022).
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Outro sistema formado por liquidos i6nicos de guanidinio e hidrogenofosfato de
potassio foi usado para a reciclagem de tiossulfato de ouro, como alternativa sustentavel para

lixiviagdo na recuperacao de ouro (Ma et al., 2024).

3.4.4 Polimero/Surfactante

Os surfactantes sao moléculas anfifilicas compostas por uma por¢do hidrofilica,
conhecida como cabeca, e uma por¢ao hidrofobica ou apolar, conhecida como cauda. Acima da
concentra¢do micelar critica (CMC), eles formam agregados conhecidos como micelas. Em
uma micela em meio aquoso, as caudas hidrofobicas se agrupam no interior para minimizar o
contato com a dgua, enquanto as cabegas hidrofilicas permanecem na superficie externa para

maximizar o contato com a dgua, como se pode observar na Figura 11 (Rangel-Yagui, 2004).

Figura 11 — Formagao de Micelas

Fonte: Sun (2021)

Muitas pesquisas relatam o uso de sistemas aquoso bifasicos micelares (SABM) para
particdo, extra¢do ou pré-concentragdo, principalmente, de biomoléculas como os corantes,
devido as suas propriedades de modelar o sistema conforme o carater hidrofilico/hidrofébico

dos surfactantes (Fideles et al., 2025).
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Os SABM foram criados por Watanabe e Tanaka em 1978 para extrair zinco (II). Seu
principio de funcionamento se baseia na formacdo de duas fases, uma rica em micelas
(concentrada) e a outra pobre (diluida). Varias modificagdes vém sendo realizadas desde entao
para maximizar essa separa¢do, modificando, principalmente, a estrutura, carga e quantidade
do surfactante ou mistura com determinados aditivos, como sais, biopolimeros, dlcoois ou
liquidos i6nicos (Pereira, Freire, Coutinho, 2020).

Por exemplo, um estudo envolvendo misturas de surfactantes anionicos e cationicos
para parti¢do dos corantes Allura Red, Azorubina, Tartrazina, entre outros, com finalidades
analiticas de determinacdo colorimétrica demonstrou uma metodologia eficaz, rapida e
ambientalmente amigavel atingindo uma eficiéncia de extracao de até 98% (Smirnova, 2023).

Outro estudo teve o objetivo de avaliar o equilibrio liquido-liquido de SABMS formados
por Triton X-100, como surfactante, e sais organicos e inorganicos em diferentes temperaturas.
Além disso, foi possivel aplicar o sistema na parti¢do de corante Rodamina B, obtendo como
eficiéncia na fase rica em surfactante uma extracido de 99% (Boravelli et al., 2024).

Segundo o trabalho de Lu (2021), foi investigada a extracdo de corante natural,
curcumina, utilizando SABM a partir do dodecil sulfonato de sodio e liquidos idnicos.
Identificou que a mistura entre os componentes favorecia uma separagdo adequada da
curcumina, avaliando diferentes fatores de influéncia, como potencial hidrogenionico, razao
massica surfactante/LI, concentracdao de pigmento e temperatura de extragao.

Maheshwari e colaboradores (2023) descreveram a extracao do carotenoide luteina de
pétalas de caléndula utilizando SABM a base de surfactantes ndo idnicos, como plurdnicos e
lutensol. Ap6s otimizacao estatistica, pode-se chegar auma eficiénia de separagdo 95,6%. Além
disso, foi observado que os extratos obtidos apresentaram muita atividade antioxidante quando

comparado a extratos em solventes organicos.

3.5 DIAGRAMAS DE FASES

Os dados de equilibrio liquido-liquido dos sistemas aquosos bifasicos sdo interpretados
graficamente através de coordenadas triangulares onde cada intersecdo corresponde a um
componente da mistura ternaria. Em um diagrama ternario, pode ser observado na Figura 12,
deve-se obter uma curva binodal separando as regides de composi¢cdo monofasica e multifasica

(Brandani, 1994).
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Figura 12 — Representacdo esquematica de Diagrama de Fases de SAB
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Constituinte na fase superior % (m/m)
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Fonte: Igbal (2016)

Os sistemas podem ser interpretados ou identificados por trés tipos de diagramas, sendo

eles (Treybal, 1957), como pode-se observar na Figura 12:
e Formacdo de um par parcialmente miscivel.
e Formagao de dois pares parcialmente misciveis.
e Formacdo de trés pares parcialmente misciveis.

As linhas de amarrag¢do (LA) em um diagramarepresentam a composicao das fases em
equilibrio, ou seja, em uma extremidade ¢ maior concentragdo fase aquosa, enquanto na outra
extremidade possui menor concentragao. Salienta-se que em qualquer ponto em cima da mesma
LA, as propriedades intensivas permanecem inalterdveis, como por exemplo, densidade,
volume molar, entalpia molar (Pinto, 2016).

A Inclinagdo da Linha de Amarragao (ILA) ¢ uma medida de como a composi¢ao das
fases pode variar com a alteragdo de uma propriedade fisico-quimica, como, por exemplo, a
temperatura e a massa molar. Para uma elevada ILA, por exemplo, menores quantidades do

componente expresso no eixo das abcissas € capaz de induzir separacao de fases para uma dada
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quantidade do componente expresso no eixo das ordenadas. O valor da inclinagdo pode ser

calculado por:

WlFS — WlFI ( 1 )

ILA= WS — W)

Em que WS — W[ correspondem a diferenga de concentragdo nas fases superior €
inferior expressa em porcentagem da fracdo massica, respectivamente. Com o objetivo de
quantificar uma métrica para a composi¢ao das fases durante a separacdo, faz-se uso do
comprimento da linha de amarracdo (CLA). Basicamente, o aumento do valor do CLA, as fases
de maior afastamento entre suas respectivas propriedades intensivas, e logo, a diminuigdo
provoca a igualdade entre as propriedades das fases chegando ao ponto critico (onde as

propriedades das fases sdo iguais) (Junior et al., 2019).

2
CLA = \[[W1FS — WFT2 + [WFS — WFT]2 (2)

A distribui¢do de compostos entre as duas fases aquosas dos SAB ¢ caracterizada por

um parametro denominado razao de distribuigdo (ou coeficiente de parti¢ao) k, definido como:

Kk = JFs (3)
Wep

Onde:
Wrs - concentragao da fase superior

Wi - concentragdo da fase inferior
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4 MATERIAL E METODOS

O desenvolvimento deste trabalho (os reagentes, os equipamentos € o procedimento
experimental) foi realizado no Laboratorio ILUM, localizado no Centro de Desenvolvimento,
Tecnologia e Inovagao HUB na Escola Superior de Tecnologia da Universidade do Estado do

Amazonas.
4.1 REAGENTES

Os materiais foram utilizados sem purificacao adicional, suas respectivas especificagdes
sdo apresentadas na Tabela 2. Para o desenvolvimento de todas as etapas deste trabalho foi

utilizada 4gua destilada.

Tabela 2 — Informacgdes dos reagentes.

Nome Formula Quimica Marca Pureza CAS
Polietilenoglicol 400 H(OC,H4),OH Sigma-Aldrich 99% 25322-68-3
Polietilenoglicol4000  H(OC,H4),OH Sigma-Aldrich 99% 25322-68-3

Triton X-114 (C2H40)n(Ci4Hy2)  Sigma-Aldrich 99% 9036-19-5

Agua H,O - Destilada -

Fonte: Autoral (2026)

4.2 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

4.2.1 Preparo do matéria-prima

As folhas de crajiru (Figura 13) foram adquiridas em comércio local via na cidade de
Manaus, AM, Brasil. Ap6s a aquisicao, as folhas foram higienizadas em solucao de hipoclorito
de sédio por 10 minutos, lavadas em agua destilada e, em seguida, secas em estufaa 45 °C por
6h. As folhas foram cominuidas em moinho de facas e peneiradas, obtendo-se fino particulado

(<100 mesh) (Figura 14).
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Figura 13 — Matéria-prima Figura 14 — Crajiru em po

Fonte: Autoral (2026) Fonte: Autoral (2026)

4.2.2 Métodos de Extraciao do Corante

Foi utilizada uma suspensao do p6 de crajiru com agua destilada na concentracao de
40 mg.mL"! para os métodos apresentados abaixo:

e M¢étodo A — Infusdo (Souza, 2024): a suspensao foi transferida para um Erlenmeyer de
125 mL e submetida a extragdo por infusdo em banho-maria mantido a 90 °C durante
30 minutos. Ao longo do processo, a mistura foi agitada manualmente em intervalos
regulares de 10 minutos. O extrato obtido foi denominado ExtA.

e M¢étodo B — Ultrassom (Siqueira et al., 2022): a suspensdo foi submetida a extragdo
ultrassonica com sonicador Vibra-Cell VCX750 (Sonics & Materials, Inc., Newtown,
CT, EUA) por 5 minutos a temperatura ambiente (~25 °C). O ultrassom foi aplicado
com uma sonda de 25 mm operando com poténcia ultrassonica de 450 W durante 5
minutos (densidade de energia = 2700 J.cm™). O extrato obtido foi denominado ExtB.

e Me¢todo C — Maceragao (Oliveira ef al., 2021): A suspensdo foi transferida para um
almofariz e submetida a maceragdo mecanica utilizando um pistilo. A trituracao foi
mantida até a formacdo de um extrato vermelho concentrado. O extrato obtido foi

denominado ExtC.

4.2.3 Caracterizacao dos Extratos

4.2.3.1 Caracterizacao Colorimétrica
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Os parametros colorimétricos foram medidos utilizando um colorimetro digital (Delta
Color 71421, Delta Vista), que forneceu a luminosidade (L*), a coordenada vermelho-verde (a)
e a coordenada amarelo-azul (b*). Todas as medi¢des foram realizadas em triplicata. A

diferenca de cor total (AE) foi calculada de acordo com a Equagdo 4

AE* = /AL*2 + Aa*2 + Ab*? 4)
4.2.3.2 Determinacao de Fenodlicos ¢ Antocianinas

O teor total de fenolicos dos extratos foi quantificado utilizando o método de Folin-
Ciocalteu. Foram preparadas duas solucdes de reagentes: (1) reagente de Folin-Ciocalteu (1 N)
diluido até um volume final de 100 mL, e (ii) solugdo de bicarbonato de sodio adicionada a
mistura de Folin- Ciocalteu. As amostras foram preparadas a uma concentragdo de 1 mg,mL"!
em metanol. Um volume de 20 pL de cada extrato foi misturado com 150 pL de reagente de
Folin-Ciocalteu e deixado em repouso por 5 min. Posteriormente, foram adicionados 150 pL
de solugdo de bicarbonato de s6dio (NaHCO:s), ¢ a mistura foi incubada por 90 minutos. A
absorbancia foi medida a 750 nm utilizando um leitor de microplacas (Epoch 2, BioTek).

A quantificag¢do das antocianinas totais foi realizada de acordo com o método do pH
diferencial descrito por Hosseinian ef al. (2008). Foram preparadas duas solug¢des: (i) para pH
1,0 usando tampao de cloreto de potassio, e (ii) para pH 4,5. Os extratos foram diluidos nas
solugdes em proporcao volumétrica 1:10, deixando as solugdes estabilizarem por um periodo
de 30 minutos ao abrigo de luz. Em seguida, as amostras foram lidas em um espectrofotémetro
de UV-visivel (Shimadzu, UV1600) foi utilizado para a leitura das absorbancias da amostra a

A 510nm e a A 700nm. A absorbancia total da amostra foi calculada pela Equagdo 5
A= (A510 nm A700 nm)pH 1,0 — (A510 nm A700 nm)pH 4,5 (5)

O teor de antocianinas totais foi calculado pela Equagdo 6

A.PM.FD. 1000 (6)
el

TA (mg.L™1) =

Onde:
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A = absorbancia total da amostra calculada pela Equagao 5

PM = peso molecular do padrio cianidina-3-glicosideo, 449,2 g.mol!

FD = fator de dilui¢ao

1000 = fator de conversao de grama para miligrama

¢ = absortividade molar da cianidina-3-glicosideo, 26900 L.mol"!.cm™!

1 = caminho 6ptico da cubeta, 1 cm

4.2.3.3 Determinacgao da Atividade Antioxidante

A atividade antioxidante dos extratos foi obtida a partir de trés métodos reportados por

Macalia (2026):

Ensaio de eliminagdo de radicais livres DPPH. A capacidade antioxidante dos extratos
foi determinada utilizando o ensaio DPPH (2,2-difenil-1-picrilhidrazil). Preparou-se
uma solu¢do metanodlicade DPPHe a 100 uM, e a reacao foi iniciada pela misturade 1
mL da amostra com 1 mL da solu¢do de DPPH.4,7,15 As misturas de reagcdao foram
incubadas no escuro a temperatura ambiente por 30 min. Em seguida, a absorbancia foi
medida a 515 nm utilizando um leitor de microplacas (Epoch 2, BioTek).

Ensaio de eliminagdo de radicais ABTS"". A atividade antioxidante dos extratos foi
determinada utilizando o ensaio de eliminacdo de radicais [2,2'-azino-bis(3-
etilbenzotiazolina-6-acido sulfonico)]. O radical catiénico ABTS™" foi gerado pela
reacdo de 7 mM de ABTS com 140 mM de persulfato de potassio (K:S:0s) a
temperatura ambiente. A solugdo resultante foi deixada em repouso no escuro por 12—
16 h, e sua absorbancia foi ajustada para 0,70 = 0,05 a 750 nm (y = —0,0003x + 0,7502,
R? = 0,9999) utilizando etanol como diluente. Para o ensaio, a solu¢dao de ABTS™" foi
misturada com as amostras de extrato em propor¢cdo volumétrica 1:10 em uma
microplaca de 96 pocgos. Apds um periodo de reagdo de 6 minutos, a absorbancia foi
registrada a 750 nm utilizando um leitor de microplacas (Epoch 2, BioTek).

Ensaio do Poder Antioxidante por Reducdo do Ferro (FRAP). O reagente de poder
antioxidante de reducao férrica (FRAP) foi preparado no momento da anélise, através
de uma mistura entre 25 mL de tamp@o acetato (300 mmol.L "), 2,5 mL de TPTZ (2,4,6-
tripiridil-s-triazina, 10 mmol.L!) € 2,5 mL de FeCls (20 mmol.L™!). A reagdo foi iniciada
pela adicao de 90 pL de cada extrato, 270 uL de agua destilada e 2,7 mL do reagente
FRAP em um pog¢o de microplaca, em triplicata. A absorbancia foi medida

imediatamente a 595 nm utilizando um leitor de microplacas (Epoch 2, BioTek). O
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reagente FRAP foi utilizado como branco, e o sulfato ferroso (FeSOs4) serviu como
padrdo de calibragdo. A atividade antioxidante foi quantificada utilizando a curva de
calibracdao de FeSOs (até¢ 1000 uM), com os resultados expressos em puM FeSO./g de

extrato.

4.2.2.4 Espectroscopia do Ultravioleta e Visivel

O perfil espectral dos extratos foi obtido através de um Espectrofotometro de Absor¢ao
Molecular nas Regides do Ultravioleta e Visivel (UV-Vis), da marca Shimadzu conforme
ilustrado na Figura 18. Para a aquisi¢ao dos espectros as amostras foram diluidas em proporc¢ao
volumétrica 1:10. As diluigdes foram acondicionadas em cubetas de quartzo e submetidas a
varredura espectral na faixa de comprimento de onda de 200 nm a 800 nm. A agua destilada foi

utilizada como branco para correcao da linha de base.

Figura 18 — Espectrofotdmetro UV-Vis

Fonte: Autoral (2026)

4.2.4 Montagem dos Sistemas Iniciais de Composicao Global

O procedimento de montagem dos sistemas de composi¢ao global e parti¢do (item 4.2.5)
foi adaptado da literatura (Moraes, 2024). Para a montagem dos sistemas de particao formados
por Polietilenoglicol + Triton X-114 + Agua, foi utilizada a composigio reportada na literatura
(Junqueira, 2019), onde relata diferentes sistemas variando o peso molecular do

polietilenoglicol entre 400 g.mol”!, 1500 g.mol! 4000 g.mol"!, temperatura de equilibrio
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(278,15 K; 283,15 K; 288,15 K € 293,15 K) e o comprimento de 5 linhas de amarragdo dos
sistemas. Para este trabalho, utilizou-se polietilenoglicol 400 g.mol™! e 4000 g.mol™!, as linhas
de amarragdo 1, 3 e 5 sob temperatura fixa de 293,15 K, conforme mostrado nas Tabela 3 e

Tabela 4.

Tabela 3 — Composigdo dos SABM formados por PEG 400 g.mol™" + Triton X-114 + Agua

a293,15K
Global (%) Fase Superior (%) Fase Inferior (%)
LA CLA ILA
X1 X X3 X1 X X3 Xi X X3
1 438 -0,11 17,03 392 79,05 17,25 090 81,84 16,86 525 7793
3 12,02 -0,58 23,04 4,15 72,81 2498 0,62 7450 1896 11,03 70,05
5 21,45 -0,86 31,23 4,80 6397 3524 045 6436 2122 16,68 62,10

Fonte: Adaptado de Junqueira (2019)

Tabela 4 — Composi¢do dos SABM formados por PEG 4000 g.mol™! + Triton X-114 +
Agua a293,15K

Global (%) Fase Superior (%) Fase Inferior (%)

LA CLA LA
X1 X2 X3 X1 X2 X3 X1 X2 X3

1 9,88  -0,61 9,29 3,01 88,7 10,84 037 90,01 6,42 8,19 84,74

3 1292  -0,74 11,7 3,63 8527 14,71 0,34 87,24 7,03 10,73 81,78

5 1494  -0,7 14,7 427 82,03 17,15 031 84,98 8,55 12,52 76,14

Fonte: Adaptado de Junqueira (2019)

Onde:

LA — Linha de amarragao

CLA — Comprimento da linha de amarragado
ILA — Inclinagdo da linha de amarragao

X — Fracao massica de PEG

X, — Fra¢ao massica de Triton X-114

X3 — Fracao massica de Agua.
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No entanto, os sistemas montados a partir da composi¢do da Tabela 3 e Tabela 4
apresentam desproporgdes volumétricas entre as fases, por isso, optou-se por selecionar outros
pontos de composi¢do global em cima da mesma linha de amarragdo, tendo em vista que as
propriedades intensivas das fases ndo se alteram em cima da linha de amarra¢do da regido
bifasica (Moraes, 2024). Os sistemas foram montados com base nas composi¢des globais

descritas na literatura (Tabelas 5 e 6), mantendo-se uma massa total de 30 g para cada SABM.

Tabela 5 — Nova composigdo global dos SABM formados por PEG 400 g.mol™! + Triton X-
114 + Agua 2 293,15 K

LA PEG 400 (%) Triton X-114 (%) Agua (%)
1 16,81 5,22 77,97
3 19,18 10,68 70,14
5 21,46 16,33 62,21

Fonte: Moraes, 2024

Tabela 6 — Nova composigdo global dos SABM formados por PEG 4000 g.mol™! + Triton
X-114 + Agua 4 293,15 K

LA PEG 4000 (%) Triton X-114 (%) Agua (%)
1 6,51 8,00 85,49
3 7,23 10,25 82,52
5 8,82 12,23 78,95

Fonte: Moraes, 2024

Os reagentes foram pesados individualmente em balanga analitica e adicionados em
tubos Falcon de 50 mL, sendo posteriormente submetidos a agitacdo manual até completa
homogeneizagcdo. Apds essa etapa, as amostras foram transferidas para um banho
ultratermostatico (Figura 19) mantido a 20 °C (293,15 K), permanecendo em repouso durante
24 horas para garantir o alcance do equilibrio de fases. Ao término do tempo de equilibrio, as

fases superior e inferior foram cuidadosamente separadas e coletadas individualmente. Para
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atingir o equilibrio do sistema, foi utilizado o banho ultratermostatico da Marca Solidsteel,
Modelo SSDu-20L. O equipamento possui capacidade de 20 litros, faixa de temperatura
ajustavel de -10 °C a 100 °C.

Figura 19 — Banho Ultratermostatico

Fonte: Autoral (2026)

4.2.5 Montagem dos Sistemas de Particao

Para cada massa molar de PEG e para cada linha de amarracdo estudada, os
experimentos de parti¢ao foram conduzidos em tubos Falcon com capacidade de 15 mL, sendo
realizados em triplicata. Foi utilizada uma balan¢a analitica da Marca Marte, Modelo
AUW220D, com capacidade maxima de 220 g e precisao de 0,1 mg, conforme exibido na

Figura 20.

Figura 20 — Balanga Analitica

1/

/

Fonte: Autoral (2026)
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Para cada tubo experimental, foram pesadas aproximadamente 2,0 g da fase superior e
2,0 g da fase inferior do sistema bifasico, bem como uma aliquota de 0,100 g do extrato
concentrado C, obtido por maceragao. A escolha deste extrato deve-se ao fato de o mesmo ter
apresentado as melhores caracteristicas para os estudos de particdo, especialmente em termos

de intensidade de cor e comportamento espectral, conforme apresentado nas Tabelas 7 e 8.

Tabela 7 — Composi¢ao massica dos sistemas de particao com PEG 400

Linha de
Amarracdo Replicata m™S m'! mbxt
I 2,0384 g 2,0130 g 01115 g
1 1l 2,0184 ¢ 2,0271 g 0,1013 ¢
0| 2,0105 g 2,0007 g 0,1021 g
I 2,0124 ¢ 2,0018 ¢ 0,1019 ¢
3 1l 2,0057 g 2,0135¢g 0,1047 g
)| 2,0046 g 2,0092 g 0,1034 ¢
I 2,0096 g 2,0058 g 0,1007 g
5 1l 2,0240 ¢ 2,0124 ¢ 0,1078 g
| 2,0033 g 2,0027 g 0,1015 g

Fonte: Autoral (2026)
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Tabela 8 — Composicao dos sistemas de partigdo com PEG 4000

Linha de
Amarracso Replicata mFS m"! mPxt
I 20177 g 2,0154 g 0,1026 g
1 1l 2,0035 ¢ 2,0102 ¢ 0,1060 g
0| 2,0017 g 2,0226 ¢ 0,1072 g
I 2,0163 g 2,0329 g 0,1185 g
3 1l 2,0269 g 2,0005 g 0,1104 ¢
| 2,0032 g 2,0169 g 0,1019 g
I 2.0145 g 2,0061 g 0,1091 g
5 1l 2,0252 ¢ 2,0323 ¢ 0,1033 g
| 2,0136 g 2,0155 g 0,1083 g

Fonte: Autoral (2026)

Em seguida, os sistemas foram homogeneizados manualmente por 3 minutos, de modo
a garantir a completa dispersao do extrato e favorecer o estabelecimento do equilibrio de
distribuicdo entre as fases. Posteriormente, os sistemas foram centrifugados a 3000 rpm por 5
minutos para acelerar o processo de parti¢ao do extrato e das fases utilizando a centrifuga da

marca KASVI, modelo K14-0815C, conforme exibido na Figura 21.

Figura 21 — Centrifuga

Fonte: Autoral (2026)
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Na sequéncia, os sistemas de particdo foram transferidos para um banho
ultratermostéatico mantido a 20 °C (293,15 K), permanecendo em repouso durante 24 horas para
garantir o alcance do equilibrio de fases. Ao término do tempo de equilibrio, as fases superior
e inferior foram cuidadosamente separadas (para nao coletar a interface) e lidas em UV-Vis,

individualmente.
4.2.6 Calculo dos Dados Termodinamicos de Particao

Os coeficientes de particdo do corante estudado foram obtidos a partir da razao entre as

absorbancias do corante em ambas as fases dos sistemas, de acordo com a Equacao 7

_ AbsFS )
" AbsFI

kp
Onde:
k, — Coeficiente de Parti¢do do Corante
Abs™ — Absorbancia na Fase Superior no comprimento de onda de 495 nm

Abst! — Absorbancia na Fase Inferior no comprimento de onda de 495 nm

A eficiéncia de extracdo (EE%) do corante para ambas as fases foi calculada através

da Equagdo 8:

kp

(8)
o1 100

EE =

Através da Equacdo 8 foi possivel estimar a variagdo da energia livre de Gibbs de

particdo da corante da fase superior para a fase inferior.

AG® = —R.T.In(kp) )

Onde:
AG®° — Variagdo da energia de Gibbs de transferéncia do corante da FS para FI (J.mol™)
R — Constante dos gases ideais, J.mol' K!

T — Temperatura do estudo de parti¢ao, K
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 CARACTERIZACAO DOS EXTRATOS

Ap6s a aplicacao das diferentes metodologias de extragao descritas no item de Materiais
e Métodos, foram obtidos os extratos das folhas de crajiru destinados as etapas subsequentes de
caracterizagdo e avaliagdo do processo de parti¢do. As Figuras 19, 20 e 21 apresentam o aspecto
visual dos extratos obtidos por cada um dos métodos empregados, onde pdde-se inferir uma
coloragdo avermelha consistente entre os diferentes métodos, sendo necessario uma

investigacao instrumental quantitativa do corante.

Figura 19 — ExtA por Figura 21 — ExtC por
Figura 20 — ExtB por EAU

infusdo maceragao

Fonte: Autoral (2026) Fonte: Autoral (2026) Fonte: Autoral (2026)

5.1.1 Caracterizag¢ao Colorimétrica

A cor ¢ uma das principais caracteristicas dos extratos vegetais, estando diretamente
relacionada a presenca de pigmentos naturais e compostos bioativos. Assim, a analise dos
parametros colorimétricos L*, a*, b* e AE* apresentados na Tabela 9 permite avaliar a
influéncia dos métodos de extracao sobre a aparéncia dos extratos e inferir possiveis alteragoes
na composi¢ao dos compostos.

Os extratos apresentaram caracteristicas colorimétricas semelhantes, observando-se o
aumento da luminosidade (L*) do ExtA > ExtB > ExtC, bem como do amarelamento (b*),
indicando uma coloracao amarelada mais intensa no extrato obtido por maceragdo em
comparac¢ao com os extratos A e B. Essa mudanga cromadtica ¢ consistente com um aumento na

liberagdo e dispersdo, principalmente, de flavonoides, como o kaempferol, decorrentes da
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ruptura da parede vegetal, facilitando a dispersao das biomoléculas no meio aquoso (Meléndez-

Martinez, 2019).

Tabela 9 — Parametros colorimétricos dos extratos

Amostras L* a* b* AE*
ExtA 11,77 £ 0,01 24,58 +£ 0,04 17,66 + 0,08 71,41 £ 0,03
ExtB 13,13+ 0,04 14,24 + 0,03 17,51 £ 0,01 64,62 £ 0,02
ExtC 19,00 £ 0,01 27,41 £0,02 30,88 £ 0,05 77,64 £ 0,08

Fonte: Autoral (2026)

Observa-se pouca variagdo nos valores de a* para os ExtA e ExtC, porém um
decaimento da colorag¢do avermelhada com o uso do ultrassom. A carajurina e carajurona sao
biomoléculas do tipo desoxiantocianidinas presentes na espécie estudada apresentando

caracteristicamente coloragao avermelhada (Zorn, 2001).

Figura 22 — Coordenadas de cromaticidade CIELAB calculadas a partir dos espectros de

emissao dos extratos: @ ExtB; m ExtC ¢ A ExtB
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Fonte: Autoral (2026)
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O decaimento da pigmentac¢ao vermelhada no ExtB pode estar associado com aumento
de compostos amarelados como fenoélicos, tendo em vista que apresenta valores parecidos de
b* como o ExtA. Essa variagdo pode ser melhor visualizada no diagrama de cores na Figura
24. Os valores de AE* seguiram a ordem ExtC > ExtA > ExtB, indicando que a maceracao
promoveu a maior alteragdo colorimétrica entre os métodos avaliados. Esse resultado esta em
concordancia com os elevados valores dos pardmetros a* e b*, sugerindo uma maior intensidade
das tonalidades vermelha e amarela nos extratos obtidos por esse método. A maior diferenca de
cor pode estar relacionada a extragdo e preservagdo mais eficiente dos pigmentos naturais do

crajiru.

5.1.2 Compostos Fenolicos e Antocianinas

Na Tabela 10 estdo apresentados os valores de compostos fendlicos totais e teor de

antocianinas em cada extrato submetido a diferentes técnicas de extragao.

Tabela 10 — Teor de fendlicos e antocianinas nos extratos

Amostra Fenolicos Antocianinas (mg.L™")
ExtA 4444848 £ 19,0212 31,8281 +3,3373
ExtB 897,5758 +£ 19,8984 27,9192 £ 1,0736
ExtC 755,8788 + 5,2988 46,5899 +2,0595

Fonte: Autoral (2026)

Com base nos dados da Tabela 10, observa-se que o método de extracdo influenciou
diretamente nos teores de compostos fendlicos e antocianinas obtidos dos extratos. Entre os
tratamentos avaliados, o ExtB apresentou o maior teor de fendlicos totais, seguido do ExtC e
do ExtA. Esses resultados indicam que a aplicagdo de ultrassom favorece a extracao de
compostos fendlicos, provavelmente devido ao fendmeno de cavitagdo, que promove a ruptura
das paredes celulares e aumenta a transferéncia de massa entre as matrizes liquidas e vegetal
(Shen et al., 2023).

Em relacdo ao teor de antocianinas, verificou-se um comportamento distinto. O ExtC
apresentou a maior concentragdo, seguido do ExtA e do ExtB. Esse resultado sugere que,
embora o ultrassom seja eficiente para a extragao de fenolicos totais, ele pode nao ser o método

mais adequado para a preservacao ou recuperagdao de antocianinas, tendo em vista que sao



48

compostos sensiveis a fatores como intensidade do processamento, podendo sofrer hidrélise

durante o tratamento ultrassonico (Decker et al., 2024).

5.1.1 Atividade Antioxidante

Com base nos resultados apresentados na Tabela 11, observa-se que a atividade

antioxidante dos extratos variou significativamente em funcdo do método de extragdo e do

ensaio empregado.

Tabela 11 — Valores de atividade antioxidantes dos extratos

Amostras ABTS DPPH FRAP
ExtA 2234778 + 21,688 818,6969 + 25,446 445,230 + 29,983
ExtB 3417,444 £ 108,594  669,91717 £ 73,25 1749,706 + 10,827
ExtC 3723,444 + 29,627 1600,567 + 47,808 1582,450 + 45,808

Fonte: Autoral (2026)

Os resultados demonstraram que a atividade antioxidante dos extratos de crajiru foi
influenciada pelo método de extracdo empregado, isto ¢, as condigdes operacionais afetam
diretamente a recuperacdo dos compostos bioativos presentes na matriz vegetal. O ExtC
apresentou os maiores valores nos ensaios ABTS e DPPH, indicando elevada capacidade de
neutralizagdo de radicais livres por mecanismos de transferéncia de elétrons e/ou atomos de
hidrogénio (Panche et al., 2016).

O ExtB apresentou o maior valor no ensaio FRAP, sugerindo uma maior capacidade de
atuar por transferéncia de elétrons. No entanto, a mesma atividade nao foi observada nos ensaios
ABTS e DPPH. Esse resultado pode ser explicado porque cada método avalia mecanismos
antioxidantes distintos e possui sensibilidade varidvel aos compostos presentes nos extratos

(Prior, Wu, Schaich, 2005).
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5.1.4 Caracterizacao Espectral dos Extratos de Crajiru

Os espectros apresentados na Figura 23 apresentam trés regides de absor¢ao entre 257

nm—307 nm, 307 nm—350 nm e 420 nm—545 nm.

Figura 23 — Espectros de absor¢do dos extratos
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Fonte: Autoral (2026)

E possivel observar um pico largo com maximo de absorbancia em 330 nm, sendo
atribuido como caracteristica da classe dos flavonoides e fenolicos (Feitosa, 2025). Flavonoides
como kaempferol, cuja estrutura molecular esta apresentada na Figura 24, apresentam sistema

aromatico e anel benzodico apresentam bandas caracteristicas nessaregiao devido as transigdes

eletronicas T — w*.

Figura 24 — Estrutura molecular do kaempferol

OH

OH O
Fonte: MedChemExpress (2025)
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Segundo Harborne (1998), os espectros de absor¢do das naftoquinonas sdo
caracterizados pela presenca de trés a quatro bandas méximas, distribuidas abaixo de 300 nm,
entre 320 e 340 nm e acima de 400 nm. A observacao desse padrdo espectral no extrato estudado
constitui um indicativo da presenca de compostos pertencentes a classe das naftoquinonas nos
extratos (Souza, 2024).

Outras moléculas de interesse, como as antocianinas apresentam absor¢des
caracteristicas, quando na forma de cation flavilico, entre os comprimentos de onda de 465 a
530 nm (Albarici et al., 2006). Portanto, pode-se inferir a presenca de antocianinas nos trés
extratos avaliados.

Comparando os métodos de extracdo, verifica-se que a maceragao apresentou as maiores
absorbancias em praticamente toda a faixa espectral analisada, seguida pela extragao assistida
por ultrassom (EAU) e pela infusao. Como nao foram observados deslocamentos significativos
dos maximos de absorc¢ao (efeitos batocromicos ou hipsocrémicos), conclui-se que os métodos
de extragdo ndo alteraram significativamente a estrutura quimica dos compostos extraidos.

As diferengas observadas entre os espectros estdo relacionadas principalmente a
quantidade dos metabolitos presentes em cada extrato que, por sua vez, depende ndo s6 de
diversos fatores ajustaveis como temperatura, pressdo, tempo, propriedades do soluto e do

solvente (Drosou et al., 2015).

5.2 PARTICIONAMENTO DO CORANTE

Apbs o periodo de 24 horas em repouso a 20 °C, todos os sistemas apresentaram
separacdo de fases, indicando o estabelecimento do equilibrio termodindmico. As Figura 25 e
26 ilustram o aspecto macroscopico dos sistemas apos a etapa de equilibrio, permitindo
observar a formacgao das fases superior e inferior e a interface entre elas. A visualizagao dessa
separacao foi importante para orientar a coleta das amostras, realizada cuidadosamente para
evitar a transferéncia de material da regido interfacial, garantindo maior precisdo nas analises

de absorbancia por espectroscopia UV-Vis.
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) ) . Figura 26 — Sistema
Figura 25 — Sistemas apds particao
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Com o objetivo de avaliar o comportamento de particdo do extrato de crajiru nos
Sistemas Aquosos Bifasicos Micelares (SABMs), foram realizados ensaios empregando
sistemas constituidos por Polietilenoglicol (PEG 400 ¢ PEG 4000), Triton X-114 e agua, a
temperatura de 293,15 K.

Os dados experimentais obtidos, juntamente com os parametros calculados a partir
desses ensaios conforme descrito no item 4.2.6, estdo apresentados nas Tabelas 12 ¢ 13. A
analise desses resultados possibilita verificar a influéncia da massa molar do PEG sobre a
distribui¢do do extrato entre as fases, bem como a eficiéncia do processo de extragao promovido

pelos sistemas estudados.



Tabela 12 - Dados de parti¢do do corante para 0 SABM com PEG 400
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LA  Replicata Abs™ Abs'! K AG EE® EE
(Klmol) (%) (%)
I 0,095 0,577 0,1646 4,3970 14,1369 85,8631
1 I 0,077 0,596 0,1292 4,9879 11,4413 88,5587
1 0,092 0,575 0,1600 4,4667 13,7931 86,2069
1 0,093 0,558 0,1667 4,3672 14,2857 85,7143
3 II 0,091 0,551 0,1652 4,3894 14,1745 85,8255
I 0,087 0,538 0,1617 4,4408 13,9200 86,0800
I 0,208 0,581 0,3580 2,5037 26,3625 73,6375
5 I 0,218 0,584 0,3733 2,4018 27,1820 72,8180
I 0,182 0,568 0,3204 2,7740 24,2667 75,7333

Fonte: Autoral (2026)
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Tabela 13 - Dados de parti¢ao do corante para o SABM com PEG 4000

LA  Replicata Abs™  Absf! kp AG EE® EET
(Klmol) (%) (%)
I 0,157 0,646 0,2430 3,4478 19,5517 80,4483
1 I 0,134 0,646 0,2074 3,8339 17,1795 82,8205
I 0,136 0,622 0,2186 3,7055 17,9420 82,0580
I 0,239 0,698 0,3424 2,6123 25,5069 74,4931
3 II 0,212 0,659 0,3217 2,7643 24,3398 75,6602
I 0,218 0,615 0,3545 2,5279 26,1705 73,8295
I 0,285 0,649 0,4391 2,0058 30,5139 69,4861
5 I 0,238 0,602 0,3953 2,2619 28,3333 71,6667
I 0,240 0,595 0,4034 2,2130 28,7425 71,2575

Fonte: Autoral (2026)

5.2.1 Influéncia da Concentracao do Corante no Coeficiente de Particao

Inicialmente, realizou-se uma avaliagdo do comportamento espectral do corante
presente nas diferentes fases dos SABM, com o objetivo de verificar a ocorréncia de possiveis
deslocamentos batocromicos ou hipsocromicos decorrentes das interagdes entre os
componentes do sistema e os compostos presentes no extrato. Essa etapa ¢ fundamental para
garantir a confiabilidade das determinag¢des espectrofotométricas, uma vez que alteragdes no
comprimento de onda de maxima absorcdo poderiam influenciar a quantificagdo e a
interpretacao dos resultados de particao.

A Figura 27 apresenta os espectros de absor¢do na regiao do UV-Vis obtidos para o
corante presente nas fases superior e inferior dos SABMs ricos em PEG 400 ou PEG 4000 e
Triton X-114, respectivamente, a temperatura de 20 °C, considerando a primeira Linha de

Amarragao (LA). A comparacao dos espectros permite avaliar a manutengao das caracteristicas
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espectrais do corante em cada fase do sistema, fornecendo informagdes importantes sobre a

influéncia do meio na estabilidade e no comportamento dptico dos compostos extraidos.

Figura 27 — Espectros de absorc¢ao do corante nas fases dos SABM
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Fonte: Autoral (2026)

Como observado anteriormente, aregido de comprimento de onda de maxima absor¢ao
do corante ocorre entre 420 nm e 570 nm, valor que estd em concordancia com os dados
reportados na literatura (Souza, 2024). Além disso, a analise dos espectros de absor¢ao obtidos
para as fases superior e inferior dos sistemas aquosos bifasicos demonstra que nao ocorreram
deslocamentos significativos do comprimento de onda de maxima absor¢ao, seja para maiores
ou para menores comprimentos de onda.

Por outro lado, observa-se uma variagdo na intensidade das bandas de absor¢ao entre as
diferentes fases analisadas. Esse comportamento esta diretamente relacionado as diferengas de
concentracao do corante em cada fase apos o processo de partigao. Dessa forma, as alteragoes
observadas referem-se apenas a magnitude da absorbancia, sem modificar a posi¢do da banda
caracteristica do corante, sendo um fator importante para determinacdo do coeficiente de

particdo (Montes, Campos, Heredia, 2020).
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5.2.3 Influéncia do Comprimento da Linha de Amarracio

O CLA ¢ um parametro termodindmico que influencia significativamente o
comportamento de particao de grande parte dos objetos de estudo, refletindo as diferencgas de
composi¢do dos componentes formadores do SABM nas fases em equilibrio numa determinada
temperatura fixa (Machado, 2006).

Observa-se nas Figuras 28 e 29 que o aumento do CLA promoveu um aumento
progressivo dos valores de coeficiente de parti¢do para ambos os sistemas estudados. Para o
sistema contendo PEG 400, o coeficiente de particdo aumentou de aproximadamente 0,15 para
0,35 a medida que o CLA passou de cerca de 4 para 21.

Comportamento semelhante foi observado para o sistema contendo PEG 4000, no qual
k aumentou de aproximadamente 0,22 para 0,41 com o aumento do CLA de aproximadamente
10 para 15. Em outras palavras, as altera¢des das propriedades intensivas das fases com o
aumento do CLA demonstram que valores menores de comprimento favorecem a parti¢ao do

corante para a fase inferior de ambos os sistemas.

Figura 28 - Efeito do CLA no coeficiente de particao do corante em SABM formado por
PEG 400 g.mol™! + Triton X-114 + H,O
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Fonte: Autoral (2026)
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Os resultados encontrados se mostraram promissores quando comparados com outros
dados da literatura. Por exemplo, (Junqueira, 2019) observou o mesmo comportamento de
aumento do coeficiente de particdo com aumento do CLA utilizando SABM formado por
polimero e surfactante. Essa divisdao ocorre, principalmente, pela interacao entre o soluto e fase

inferior rica em Triton X-114, sendo observado o carater hidrofobico da fase.

Figura 29 - Efeito do CLA no coeficiente de parti¢ao do corante em SABM formado por
PEG 4000 g.mol™! + Triton X-114 + H,O
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Fonte: Autoral (2026)

Os principais compostos descritos para o extrato incluem desoxiantocianidinas (como
carajurina e carajurona) e flavonoides (como luteolina, apigenina e kaempferol) (Zorn et al.,
2001; Devia et al., 2002). Essas moléculas apresentam estruturas policiclicas contendo
multiplos grupos hidroxila, ou seja, atuam com uma polaridade intermedidria e elevada
capacidade de estabelecer ligagdes de hidrogénio (Panche et al., 2016).

Os valores de AG foram positivos para todos os sistemas avaliados, indicando que a
transferéncia dos compostos do extrato entre as fases ocorre de maneira espontanea para a fase
inferior rica em surfactante Triton X-114 Observa-se na Figura 30 e Figura 31 que o aumento

do CLA promove uma diminui¢do dos valores de AG.
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Figura 28 - Efeito do AG em fungdo do CLA dos SABM formado por PEG 400 g.mol™! +

Triton X-114 + H,O

5,0 1

4,5 1

&
o
1

AG (KJ.mol™)
w
(4]

w
o
1

2,5 1

270 I

\l

4 6 8 10 12 14 16 18 20 22

CLA

Fonte: Autoral (2026)

Figura 29 - Efeito do AG em fungdo do CLA dos SABM formado por PEG 4000 g.mol™! +

Triton X-114 + H,O
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A redugao dos valores de AG indica que a transferéncia dos compostos ¢ mais favoravel
para a fase superior com o aumento do comprimento da linha de amarra¢do (CLA). Esse
comportamento estd de acordo com o aumento do coeficiente de particdo (k) observado,
sugerindo que os metabodlitos passaram a encontrar um ambiente de maior preferéncia pela fase

inferior (Coelho et al., 2020).

5.2.4 Influéncia do Peso Molecular do Polietilenoglicol

A influéncia do peso molecular do polimero polietilenoglicol foi avaliada variando entre
400 g.mol'! e 4000 g.mol! como pode-se observar na Figura 32. A eficiéncia de extragdo
apresentou tendéncia decrescente com o aumento de CLA. Para o sistema PEG400, a eficiéncia
reduziu de aproximadamente 86% (LA1) para 74% (LAS). Tendéncia semelhante foi observada
para o PEG4000, cujos valores diminuiram de cerca de 81% (LA1) para 70% (LAS).

Figura 30 — Efeito do peso molecular na eficiéncia de extragdo
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Os maiores percentuais de extragdo foram obtidos nas formulagdes LAIl,
independentemente da massa molar do PEG. Isso sugere que, embora o aumento de LA
favoreca a distribuicao relativa do composto entre as fases (maior k), pode ocorrer reducao da
recuperacao global do analito na fase inferior.

Esse efeito pode ser explicado pelo maior carater hidrofobico apresentado pelo PEG de
maior massa molar em comparacdo ao PEG de menor massa molar (Junqueira, 2019). O
aumento da cadeia molecular faz com que os grupos hidroxila diminuam, por isso, ocorre o
aumento da hidrofobicidade da fase superior (Amjad et al., 2022). Como resultado, intensifica-
se a compatibilidade entre alguns compostos do corante com a fase superior reduzindo a
concentracao total do corante na fase inferior (Alvarenga et al., 2014; Capela et al., 2023).

Esse resultado corrobora com o estudo realizado por Liu (2012), no qual observou
SABM formados por PEG/Triton X-100 para parti¢do de aminoacidos. Conclui-se que o menor
peso molecular do polimero apresenta maior diferenca hidrofobica entre as fases, favorecendo

a preferéncia de moléculas hidrofilicas pela fase superior.
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6 CONCLUSOES

Esse trabalho colabora com o avango de alternativas mais sustentaveis de extragdo, pré-
concentragao e purificacdo de compostos corantes que apresentam alguma atividade bioquimica
de interesse industrial ou tecnoldgico através do uso de Sistemas Aquoso Bifdsicos Micelares
formados por Polietilenoglicol, Surfactante Triton X-114 ¢ Agua sob temperatura fixa.

No primeiro momento, destaca-se o preparo de extratos de corante obtido por trés
métodos (entre convencionais e ndo convencionais). Esses extratos apresentaram caracteristicas
semelhantes em relagdo as propriedades de absor¢do e emissao, ouseja, a variagdo dos métodos
nao provocou mudanga estrutural quimicas com os pardmetros aplicados. O extrato obtido por
macerag¢do apresentou melhores propriedades antioxidantes e maior teor de antocianinas.

O extrato de corante vegetal obtido pelo método de maceragao foi aplicado na particao
em 6 composicdes distintas de SABM formados por Polietilenoglicol, Triton X-114 ¢ Agua.
Destaca-se valores de coeficiente de particdo menores que 1, ou seja, em todos os 6 sistemas
obteve-se a preferéncia do corante pela inferior rica em surfactante; além disso, para todos os 6
sistemas os valores de variacdo da energia livre de Gibbs ¢ superior a 0, indicando que o
processo ndo possui espontaneidade para a fase inferior do sistema.

A partir da variagdo do comprimento da linha de amarragao para o sistema formado tanto
com PEG400 quanto PEG4000, verificou-se o aumento do coeficiente de particao do processo,
0 que pode ser um indicativo do aumento de seletividade do processo quando se altera as
propriedades intensivas das fases. Além disso, os coeficientes de particio de PEG4000 sao
maiores que PEG400 revelando o aumento do peso molecular do polimero promoveu maior
interagao com as moléculas presentes no extrato (migrando da fase inferior para superior), mas
ainda com maior concentrag¢ao na fase inferior

Esse estudo mostrou uma eficiéncia maxima de 86,87% e minima de 70,80% de extragao
do corante na fase inferior para 0 SABM formado por PEG400 na linha de amarracao 1 e
PEG4000 na linha de amarra¢do 5. Experimentalmente, menores comprimentos de linha
amarracdo ¢ menor peso molecular do polietilenoglicol promove a melhor eficiéncia de
extragdo para o corante aplicado. Pode-se inferir, entao que o Sistema Aquosos Bifasico Micelar
contendo PEG 400 ¢ o mais promissor, devendo-se avaliar ainda o comportamento com a

variag@o de outros parametros, como temperatura e pH.
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7 PERSPECTIVAS

Com base nos resultados obtidos neste trabalho, algumas perspectivas para estudos

futuros podem ser destacadas, visando ampliar o conhecimento acerca da aplicacao de Sistemas

Aquosos Bifasicos Micelares na extracdo e purificagdo de corantes naturais provenientes do

crajiru (Arrabidaea chica). Nesse contexto, sugerem-se as seguintes investigacdes:

Avaliar a influéncia da temperatura sobre o comportamento de particdo do corante
nos sistemas estudados, possibilitando a determinacdo de parametros
termodinadmicos, como a variagdo de entalpia e seletividade;

Realizar a qualificagdo e quantificagdo dos principais compostos bioativos
presentes nos extratos e nas fases que apresentaram melhor desempenho de
particao, utilizando técnicas analiticas como Cromatografia Liquida de Alta
Eficiéncia ou Espectrometria de Massas;

Estudar a aplicacdo dos corantes purificados em diferentes matrizes, como
alimentos, cosméticos ou materiais téxteis, visando verificar seu potencial

tecnologico.
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