UNIVERSIDADE TECNOLOGICA FEDERAL DO PARANA

MARCIELE VANESSA STRADIOTTI LAMPERT

INCORPORAGAO DE CURCUMINA EM HIDROXISSAL LAMELAR DE ZINCO

MEDIANEIRA
2023



MARCIELE VANESSA STRADIOTTI LAMPERT

INCORPORAGAO DE CURCUMINA EM HIDROXISSAL LAMELAR DE ZINCO

Incorporation of curcumin in layered zinc hydroxissal

@080

4.0 Internacional

Trabalho de conclusdo de curso de graduacéo
apresentada como requisito para obtengao do titulo de
Bacharel em Engenharia de Alimentos da
Universidade Tecnolégica Federal do Parana
(UTFPR).

Orientadora: Profa. Dra. Rosana Aparecida da Silva
Buzanello

Coorientadora: Profa. Dra. Ana Cristina Trindade
Cursino

MEDIANEIRA

2023

Esta licenca permite remixe, adaptagao e criagdo a partir do trabalho,
para fins ndo comerciais, desde que sejam atribuidos créditos ao(s)
autor(es) e que licenciem as novas criagdes sob termos idénticos.
Conteudos elaborados por terceiros, citados e referenciados nesta obra
ndo s&o cobertos pela licenga.


https://creativecommons.org/licenses/by-nc-sa/4.0/deed.pt_BR

MARCIELE VANESSA STRADIOTTI LAMPERT

INCORPORAGAO DE CURCUMINA EM HIDROXISSAL LAMELAR DE ZINCO

Trabalho de Conclusdo de Curso de Graduagdo
apresentado como requisito para obtengao do titulo de
Bacharel em Engenharia de Alimentos da
Universidade Tecnolégica Federal do Parana
(UTFPR).

Data de aprovacao: 21 de junho de 2023

Profa. Rosana Aparecida da Silva Buzanello
Doutora em Ciéncia de Alimentos
UTFPR Campus Medianeira

Profa. Ana Cristina Trindade Cursino
Doutora em Quimica
UTFPR Campus Medianeira

Profa. Carolina Castilho Garcia
Doutora em Engenharia e Ciéncia de Alimentos
UTFPR Campus Medianeira

Profa. Daiane Cristina Lenhard
Doutora em Engenharia Quimica
UTFPR Campus Medianeira

MEDIANEIRA
2023



Dedico este trabalho a minha mae, Marivone
Stradiotti, que nunca poupou esforgcos para que eu
concluisse a graduacgéo.



AGRADECIMENTOS

Agradeco primeiramente a Deus por ter me dado forgas em todos os
momentos dificeis e ter me guiado até aqui.

Aos meus pais, Marivone e Valdir, por todo o apoio, amor e sacrificios. Ao
meu tio Nilson, pelo apoio e incentivo. A todos meus amigos e amigas que a
universidade me deu, em especial a Thaisa, lasmim, Paula e Emanuely, por todas as
noites e madrugadas estudando na salinha de estudos. A Deborah, minha amiga e
companheira de apartamento e vida em Medianeira. Ao meu namorado Matheus, por
me acalmar e confortar em todos os momentos de surto.

Agradeco imensamente a minha orientadora Profa. Dra. Rosana Aparecida da
Silva Buzanello, por ter abragado me orientar e confiar a mim este trabalho, além de
me orientar sempre me auxiliou no que precisei. Nos momentos de ansiedade sua voz
sempre muito calma e confiante me tranquilizava e ndo me deixava desistir.

A minha coorientadora Profa. Dra. Ana Cristina Trindade Cursino por toda a
disponibilidade e paciéncia em sanar duvidas e contribuir neste trabalho com seu
conhecimento, mesmo nos momentos em licenga maternidade.

Ao Prof. Dr. Paulo pelo auxilio nas analises de TGA.

Ao Thiago e a Najila por compartilhar amostras previamente intercaladas de
vitamina B3 para utilizagao neste trabalho.

A Lidia e Maria, colegas de curso, pelo suporte no laboratério.

Ao Laboratério Multiusuario do Campus Londrina da Universidade
Tecnoldgica Federal do Parana pelas analises de difratometria de raios X realizadas.

A CEANMED - Central Analitica Mulltiusuario da Universidade Tecnoldgica

Federal do Parana - Campus Medianeira, Parana, Brasil, pelos ensaios realizados.



RESUMO

A curcumina é um pigmento de cor amarelo-alaranjado extraido da curcuma e que
apresenta varias caracteristicas funcionais, entre elas propriedades antioxidantes,
anticancerigenas, anti-inflamatorias e antienvelhecimento. O seu uso na industria de
alimentos € restrito, pois a curcumina possui grande instabilidade a temperatura,
oxigénio, luz e umidade. Portanto, com o intuito de proteger a curcumina e melhorar
sua estabilidade, evitando assim a perda de suas caracteristicas como cor e
propriedades bioativas, o objetivo desse trabalho foi produzir curcumina intercalada e
adsolubilizada em hidroxissais lamelares (HSL) de zinco por meio das técnicas de co-
precipitacdo e co-adsorg¢ao, respectivamente, avaliando sua caracterizagao quimica e
fisico-quimica. Para caracterizar os compostos, foram feitas analises de
espectroscopia vibracional na regido do infravermelho (FTIR), difratometria de raios X
(DRX), analises termogravimétricas (TGA), medida instrumental de cor e atividade
antioxidante por fendlicos totais e DPPH. Apds intercalada a curcumina e
adsolubilizada, os solidos foram caracterizados. A curcumina intercalada em
hidroxissal lamelar de zinco (HSL/CUR) foi evidenciada com a distancia basal de
22,62 A pela Lei de Brag, tendo sido observado alargamento de bandas
caracteristicas da curcumina e melhora térmica, sendo que a partir da analise
termogravimétrica foi possivel estimar a férmula geral dos compostos, sendo
Zns5(OH)s(NO3)1,97(Curcumina)o,03.1,92H20. A curcumina adsolubilizada em
hidroxissal lamelar previamente intercalado com vitamina B3 (HSL/B3) e em hidroxido
duplo lamelar (HDL/B3) também foi evidenciada com o aumento da distancia basal de
2262 A e 17,59 A, respectivamente. Contudo ndo houve melhora térmica na
curcumina adsolubilizada em HDL/B3, apenas na adsolubilizada em HSL/B3. Logo,
obteve-se um corante natural com melhora térmica pelo método de intercalacéo da
curcumina em HSL e pelo método de adsolubilizacdo da curcumina em HSL/B3. Os
corantes obtidos ndao oxidaram durante os processos, preservando sua cor, € hao
perderam suas propriedades antioxidantes.

Palavras-chave: corantes; curcuma; estabilidade.



ABSTRACT

Curcumin is a yellow-orange pigment extracted from turmeric and has several
functional characteristics, including antioxidant, anticancer, anti-inflammatory and anti-
aging properties. Its use in the food industry is restricted, as curcumin has great
instability to temperature, oxygen, light and humidity. Therefore, in order to protect
curcumin and improve its stability, thus avoiding the loss of its characteristics such as
color and bioactive properties, the objective of this work was to produce intercalated
and adsolubilized curcumin in zinc lamellar hydroxysalts (HSL) using the techniques
of coprecipitation and co-adsorption, respectively, evaluating its chemical and
physical-chemical characterization. To characterize the compounds, vibrational
spectroscopy in the infrared region (FTIR), X-ray diffraction (DRX), thermogravimetric
analysis (TGA), instrumental measurement of color and antioxidant activity by total
phenolics and DPPH were performed. After intercalation of curcumin and
adsolubilization, the solids were characterized. Curcumin intercalated in lamellar zinc
hydroxysalt (HSL/CUR) was evidenced with a basal distance of 22.62 A by Brag's Law,
with widening of characteristic bands of curcumin and thermal improvement being
observed, and from the thermogravimetric analysis it was possible to estimate the
general formula of the compounds, being Zns(OH)s(NO3)1,97(Curcumin)o,03.1,92H20.
Curcumin adsolubilized in lamellar hydroxysalt previously intercalated with vitamin B3
(HSL/B3) and in double lamellar hydroxide (HDL/B3) was also evidenced with an
increase in the basal distance of 22.62 A and 17.59 A, respectively. However, there
was no thermal improvement in the curcumin adsolubilized in HDL/B3, only in the one
adsolubilized in HSL/B3. Therefore, a natural dye with thermal improvement was
obtained by the curcumin intercalation method in HSL and by the curcumin
adsolubilization method in HSL/B3. The obtained dyes did not oxidize during the
processes, preserving their color, and did not lose their antioxidant properties.

Keywords: dyes; stability; turmeric.
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1 INTRODUGAO

A curcumina € um polifenol extraido dos rizomas de Curcuma longa linnaeus,
conhecida popularmente como agafrdo-da-terra ou agafrdo da india. E uma planta
pertencente a familia do gengibre Zingiberaceae, bem caracteristica de regides
tropicais e subtropicais da india e China (GHOSH; BANERJEE; SIL, 2015).

A curcuma contém, amido em uma maior proporgdo, € em menor proteinas,
lipideos e fibras, além dos pigmentos curcuminoides e dos Odleos essenciais. A
curcumina € o componente majoritario dos rizomas de Curcuma longa, sendo
responsavel por cerca de 2% do peso seco dos rizomas (ALMEIDA, 2006).

Da curcuma se extrai-se um pigmento de cor amarela, um composto fendlico,
denominado curcumina. Esse pigmento € usado como corante para conferir ou
intensificar a cor de muitos alimentos, entre eles, manteiga, queijo, massas, sorvetes,
biscoitos, doces e gorduras hidrogenadas em geral (ANTUNES; ARAUJO, 2000).

Os corantes podem ser classificados como corantes naturais (CN), corantes
idénticos ao natural (CIN), sintéticos similares ao natural (SSN), sintéticos artificiais
(ES) e corantes inorganicos (Cl). Os CN mais utilizados na industria de alimentos,
além da curcumina, sdo os de extratos de urucum, carmim de cochonilha,
antocianinas e betalainas (HAMERSKI; REZENDE; SILVA, 2013).

Segundo Srivastava e Sinha (2004) a maioria dos corantes sintéticos podem
ser cancerigenos, toxicos por natureza e criam problemas no sistema imunolégico
causando dermatite alérgica, irritacdo cutdnea e mutagbes. Por outro lado, os
corantes naturais possuem caracteristicas funcionais. Mas, apesar de seus beneficios
como substancias bioativas, os corantes naturais apresentam grande instabilidade em
relagdo a luz, oxigénio, temperatura e umidade (SOUZA, 2012), que dificulta o uso
dos corantes naturais na industria de alimentos. Diante disso, necessita-se de
tecnologias que protejam as propriedades dos corantes naturais (HORST, 2009),
como € o caso da curcumina.

Nas ultimas décadas houve uma crescente busca em melhorar a estabilidade
de corantes naturais. A curcumina chama a atengao de diversos grupos de pesquisa,
por sua aplicacao em diferentes areas, em razao de suas caracteristicas biolégicas e
fisico-quimicas (SUETH-SANTIAGO et al., 2015). Entre elas, propriedades
antioxidantes, anti-inflamatérias, antienvelhecimento, anticancerigena, e efeitos

antibacterianos fotossensiveis foram relatadas (TANG, 2020).


https://www.sciencedirect.com/topics/agricultural-and-biological-sciences/skin-irritation
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Visto que a utilizacdo do corante curcumina é limitada por possuir baixa
biodisponibilidade e uma grande instabilidade ao calor, umidade e luz esse trabalho
tem o objetivo de estudar a intercalagdo e a adsolubilizagdo da curcumina em
hidroxissais lamelares de zinco para melhorar a estabilidade da curcumina como
corante natural, evitando a perda de suas caracteristicas, como a cor e de seus
compostos bioativos.

Sendo assim, sdo validos estudos para obter corante natural mais atrativo as
industrias de alimentos e, consequentemente, aos consumidores de seus produtos,
com suas propriedades bioativas preservadas. Foram utilizadas para tanto as matrizes
inorganicas de hidroxissais lamelares, pois apresentam baixa toxicidade, excelente
biocompatibilidade, baixo custo de producgédo e s&do de facil obtencdo (DEL HOYO,
2007; WYPYCH, 2004).
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Sintetizar curcumina intercalada e adsolubilizada em hidroxissais lamelares
de zinco por meio das técnicas de co-precipitacdo e adsolubilizagao, respectivamente,

caracterizando os materiais obtidos.

2.2 Objetivos especificos

Intercalar pelo método de co-precipitacdo a curcumina em hidroxissal

lamelar de zinco;

e Adsolubilizar a curcumina em hidroxissal lamelar de zinco previamente
intercalado com vitamina B3 (HSL/B3) e em hidroxido duplo lamelar
previamente intercalado com vitamina B3 (HDL/B3);

e Caracterizar os precursores e compostos obtidos utilizando técnicas de
espectroscopia vibracional na regido do infravermelho (FTIR),
difratometria de raios X (DRX), termogravimetria (TGA) e medida
instrumental de cor;

e Avaliar o potencial antioxidante da curcumina livre, intercalada e

adsolubilizada pela determinacgao de fendlicos totais e DPPH.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Corantes naturais

Os corantes naturais sao utilizados ha anos nas industrias de alimentos,
alguns apresentam solubilidade em 6leo, proporcionam matrizes suaves e concedem
ao produto um aspecto natural, o que faz aumentar a aceitacdo dos produtos pelo
consumidor (CONSTANT, 2002). A industria alimenticia tem buscado substituir os
antioxidantes e corantes sintéticos por substancias naturais (PATHAK et al., 2015;
WANG et al., 2012).

Existem ainda algumas discussdes sobre os efeitos dos corantes naturais, a
instabilidade da estrutura (pH, temperatura, oxidagao), a sua biodisponibilidade, custo
elevado e falta de estudos sobre efeitos toxicogenéticos sao os principais obstaculos
para o uso desses compostos (CAROCHO et al., 2014).

Alguns artigos cientificos apresentam que para o uso moderado de corantes
naturais como a curcumina, existem efeitos benéficos, como a inibicdo da proliferacao
tumoral, além de atividades antioxidantes e anti-inflamatérias (JOE; VIJAYKAMAR;
LOKESH, 2004). Pelas caracteristicas de sua estrutura fendlica O-H e C-H sao
explicadas as atividades antioxidantes e de radicais livres da curcumina. O seu
mecanismo se baseia na abstragdo do atomo H do seu grupo fendlico, ndo do -CH2-
na ligagéo heptadieno (HE et al., 2015).

Apesar de apresentar desvantagens em relagdo aos corantes artificiais, como
um custo mais elevado e baixa disponibilidade, ha tempos que os corantes naturais
sdo utilizados sem indicagcbes de riscos a saude, e ainda trazem beneficios, pela
presenga de compostos bioativos (SOUZA, 2012).

Os corantes naturais sao extraidos a partir de fontes naturais, o que influencia
economicamente. Na etapa de extracdo, os corantes podem oxidar e sofrer
isomeragao, ou ainda apresentar formacdo de complexos metalicos. A sua forma
sintetizada n&o pode sofrer precipitacdo ou polimerizagao. Para a estabilizacdo dos
corantes, os métodos incluem o uso de aditivos como acido ascoérbico, ions metalicos
e acidos organicos, ou ainda o encapsulamento desses pigmentos ou adsor¢ao em

gelatinas, alginatos ou silicilatos (MORITZ, 2005).
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3.2 Curcumina

A curcumina é o principal ingrediente ativo da curcuma, amplamente utilizada
como conservante, aromatizante e corante natural em bebidas e alimentos como
curry, mostarda, sorvete, queijo, iogurte e margarina, ao invés de corante artificial
(GOMEZ-ESTACA et al., 2015; HUANG et al., 2015; PATHAK et al., 2015; PRASAD
et al., 2014).

Figura 1 - Rizoma da cdrcuma e curcumina em pé

Fonte: Adaptado de Hussain et al. (2017)

E um composto assimétrico, que segundo a IUPAC é denominado como
(1E,6E)-1,7-bis-(4-hidroxi-3-metoxifenil)-hepta-1,6-dien-3,5-diona, = com  féormula
quimica C21H200s e peso molecular 368,38 (PRIYADARSINI, 2014).

Figura 2 - Estrutura quimica da curcumina

O OH
o 8 0 s

HO OH
OCH, H,CO

Fonte: Adaptado de Hussain et al. (2017)

A curcumina é farmacologicamente segura, mas € um polifenol hidrofébico,

bastante insoluvel em agua, assim limitando ndo apenas a sua dispersao em matrizes
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de alimentos, mas também sua biodisponibilidade. Devido a sua rapida degradagao
hidrolitica, a curcumina é instavel em pH neutro ou alcalino, porém é estavel em pH
acido (pH= 3,0 a 6,5) (PRASAD et al., 2014; SHARMA et al., 2005; SUN et al., 2012;
ZLOTOGORSKI et al., 2013).

E comprovado por estudos que a curcumina é um excelente antioxidante
(ANTUNES; BIANCHI, 2004) e que protege componentes celulares do céancer,
especialmente o cancer de mama e de pele, associada a sua atuacéo na inibicao da
peroxidagao lipidica (DOWNHAM; COLLINS, 2000; FINLEY, 2005).

Para garantir que a curcumina possa ser completamente dispersa em um
meio aquoso, ela € geralmente dissolvida primeiro em um solvente organico polar,
como etanol ou dimetilsulfoxido (PAN; ZHONG, 2016).

3.3 Compostos lamelares

As lamelas sao unidades estruturais que contém ligagdes covalentes ao longo
de seus eixos cristalograficos e se empilham ao longo da diregcdo basal. Essas
estruturas sdo denominadas compostos lamelares. As lamelas carregadas
negativamente ou positivamente sdo unidas por forga eletrostatica, enquanto as
neutras sdo unidas por interacdes fracas do tipo Van der Waals (LERF, 2004).

Os compostos lamelares tém a capacidade de intercalar moléculas
inorganicas ou organicas de carater neutro ou ibnico entre as lamelas (NEWMAN;
JONES, 1999) e podem ser obtidos a partir de muitos materiais, como os hidroxissais
lamelares (HSL), como os carboxilatos lamelares, os hidréxidos duplos lamelares
(HDL) e argilominerais. O empilhamento das lamelas ocorre devido as interacbes
intermoleculares fracas, como, Van der Waals, ligacées de hidrogénio e interacbes
eletrostaticas (CORDEIRO et al., 2011; MARANGONI, 2009a).

As estruturas lamelares sao utilizadas para intercalagdo, pois o espacgo
interlamelar que elas apresentam possibilita a alocagao de espécies quimicas, como:
ions, moléculas e possivelmente macromoléculas, e ainda protegendo a integridade
estrutural (lamela), mas expandindo seu arranjo ao longo do eixo basal
(KRYSZEWSKI, 2000).

A aplicacdo de matrizes inorganicas para a preservagdo das vitaminas e

melhoria da sua estabilidade térmica € uma alternativa bem promissora. Gasser
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(2009) utilizou hidréxidos duplos lamelares para intercalar a vitamina C e constatou
melhora de sua estabilidade térmica.

Segundo Cursino et al. (2010) ha grandes vantagens em usar compostos
lamelares, principalmente pelo seu poder de intercalar moléculas de diversos tipos,
devido ao baixo custo para obtencao e por apresentar uma 6tima biocompatibilidade

e baixa toxicidade.

3.4 Intercalagao

Metodologias especificas sao utilizadas para a obtengdo de compostos
intercalados, mas, de acordo com estudos, a co-precipitagdo quimica a pH controlado
é um dos métodos mais aplicados (DEL HOYO, 2007; RIVES; DEL ARCO; MARTIN,
2014). Esse € um método direto, capaz de controlar o tamanho das particulas, também
€ pratico, rapido, de baixo custo e apresenta grande rendimento (GHARIBSHAHIAN;
JAFAR TAFERSHI; FAZLI, 2018; KATIYAR; KUMAR; SRIVASTAVA, 2018; KURU;
KURU; BAGCI, 2018).

Em sintese, a intercalagao pode ser definida como a “absorcéo reversivel de
atomos, ions ou moléculas em baixa temperatura enquanto a estrutura da rede do
hospedeiro é conservada” (LERF, 2004. p. 553). O termo intercalagao, ndo explora a
natureza da reagcdo quimica subjacente a esse processo, apenas da énfase as
relacdes topoldgicas entre o hospedeiro e o produto final da reagao (LERF, 2004).

Fayyazbakhsh et al. (2017) verificaram que a vitamina D3 foi protegida apds
a intercalacao e apresentou uma melhora na biocompatibilidade com o uso da matriz
inorganica, um HDL de calcio e aluminio na proporcéo de 2:1, comprovando assim a
eficacia dessa técnica.

Giacomelli (2003) intercalou o corante amaranto e o corante eritrosina em
DNA e observou mudancgas ocorridas nos espectros de absorcdo das solugdes
contendo DNA e corantes, que indicaram interagdo de moléculas aromaticas com o
DNA.

Para a intercalacdo, na maioria das vezes, prepara-se uma solugcdo com um
anion de interesse, uma solugao com sais de cations metalicos e uma solugao alcalina
de NaOH, que é usada para manter o pH ideal para essa reagdao, em temperatura
ambiente (RAHMANI et al., 2018; CHAKRABORTY; KOLE; KUMBHAKAR, 2012).
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Assim, sao obtidos os hidroxidos lamelares, que apresentam boa estrutura e pureza
de fase (SILVA et. al., 2013), promovendo a obtencéo de sélidos, que permanecem
em agitagdo por 24 horas, sdo centrifugados, lavados para remogéo de residuos e
armazenados para secagem (GHARIBSHAHIAN; JAFAR TAFERSHI; FAZLI, 2018;
YOU; ZHAO; VANCE, 2002).

3.5 Adsolubilizagao

A adsolubilizagdo ou co-adsorgao caracteriza-se pela adsorgéo de surfactante
em interfaces sélido-liquido, com a possibilidade de modificar a superficie do sélido e
possibilitar a absorgdo de moléculas da solugao que nao seriam absorvidas pelo solido
sem a presenca do surfactante (FARIAS et al., 2010).

O processo de adsolubilizagdo com materiais lamelares € uma alternativa
favoravel por apresentar carater hidrofobico no espaco interlamelar depois de
intercalar a espécie aniodnica (ZHAO et al., 2015; BRUNA et al., 2006). Por apresentar
esse local propicio € possivel intercalar entre o composto produzido, moléculas
neutras, que antes provavelmente nao seriam intercaladas pelo fato de existir a
auséncia de carga formal (TAVARES; WYPYCH; LEITAO, 2017; CURSINO et al.,
2013).
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Material

A curcumina utilizada foi proveniente da SunFood Clinical (95% de pureza,
Doral, Florida). Os demais reagentes utilizados no estudo apresentam grau de pureza
analitico. Os laboratorios utilizados foram os do Programa de Pds-Graduagdo em
Tecnologia de Alimentos e o Laboratério de Materiais e Fendmenos de Interface da
UTFPR Campus Medianeira e o Laboratério Multiusuario da UTFPR Campus

Londrina.

4.2 Métodos

4.2 1 Intercalagao da curcumina

O método de co-precipitacdo, descrito por Marangoni et al. (2009b) foi
aplicado para a obtengédo do hidroxissal lamelar de zinco (HSL) intercalado com a
curcumina (CUR). Para obter a maxima intercalagdo de curcumina, foi utilizado
excesso de duas vezes de curcumina em relagao a capacidade de troca ibnica do
HSL, conforme reportado por Zanotelli (2019). Para tanto, 0,02112 mol de curcumina
(7,78 g) foi solubilizada em etanol e agua destilada na proporgéo de 3:1 (80 mL) sob
agitacao por 10 min, sendo em seguida filtrada, para remogao dos residuos insoluveis,
e o0 sobrenadante foi mantido sob agitagdo mecanica (120 rpm) monitorando-se o pH
com o auxilio de um pHmetro. Para reagao de co-preciptacéo, 0,0264 mol de nitrato
de zinco hexahidratado {Zn(NO3)2.6H20} (5 g) foi solubilizado em 20 mL de agua
destilada. A reagdo de co-precipitacdo consistiu no gotejamento simultdneo da
solugado de nitrato de zinco e de uma solugéo de hidréxido de soédio (NaOH) 1 mol L
a solucao de curcumina sob agitacido, pela intercalagdo do gotejamento das duas
solugdes, até o consumo total da solugao de nitrato de zinco e manutengéo do pH em
6,74. O pH da solucao foi monitorado durante todo o experimento, para que nao
ultrapassar 6,8 e, garantindo a ndo formagéao de 6xido de zinco. Posteriormente, o
material obtido foi centrifugado (CT5000, Cientec, Sao Paulo) a 5000 rpm e lavado
duas vezes com uma solucdo de 50% agua destilada e 50% etanol e centrifugado
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novamente, até que o liquido sobrenadante ficasse com coloragao limpida. Apds, o
sobrenadante foi levado para secagem em estufa (Cienlab, 200L) a 40 °C por 48
horas. Depois de seca, a amostra foi macerada em um almofariz de porcelana e
armazenada em microtubos, ao abrigo da luz sob a temperatura 25 °C, por
aproximadamente dois meses para posteriormente condugcdo das analises de

caracterizacao.

4.2.2 Adsolubilizacédo

A adsolubilizagdo foi realizada como descrito por Cursino et al. (2013),
utilizando sélidos previamente intercalados de vitamina B3 em hidroxissal lamelar de
zinco (HSL/B3) e de vitamina B3 em hidréxido duplo lamelar (HDL/B3). Foi misturado
1 g do produto de intercalagdo (HSL/B3) com 5,7 g de curcumina, na proporc¢éao de 2:1
em relagéo a capacidade de troca ibnica, ou seja, excesso de corante. O mesmo foi
feito para o produto de intercalagao (HDL/B3), 0,5 g com 1,7 g de curcumina. Nas
duas condigdes a curcumina adicionada foi previamente dissolvida em uma
quantidade minima de éter etilico (5 mL e 2 mL, respectivamente), suficiente para
solubilizar o corante. As misturas foram colocadas em cadinhos distintos e mantidas
por 15 dias a temperatura ambiente (25 °C) em dessecador. Os sélidos obtidos foram
lavados duas vezes com trés mililitros de etanol e inseridos novamente no dessecador
até todo o etanol evaporar. O conteudo de sélidos resultantes foi macerado em um
almofariz de porcelana e armazenado em microtubos ao abrigo da luz sob temperatura
de 25 °C, por aproximadamente dois meses, posteriormente, utilizados nas analises

de caracterizacgao.

4.2.3 Espectroscopia vibracional na regiao do infravermelho (FTIR)

Os sodlidos intercalados e adsolubilizados foram caracterizados por
espectroscopia vibracional na regido do infravermelho (FTIR) para a verificagdo de
bandas caracteristicas do composto. As amostras foram submetidas a analise de
espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) em modo de

refletdncia atenuada (ATR) (Frontier PerkinEImer™). Os espectros FTIR-ATR foram
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determinados no intervalo de nimero de onda de 4000 a 450 cm™', com resolucédo de

4 cm. Foi utilizada uma média de dez acumulagdes para cada amostra.

4.2 4 Difracao de raios X

Para a confirmacao da intercalagdo ou adsolubilizagdo da curcumina foi feita
a difratometria de raios X (DRX, EMPYREAN, PANalytical), com fonte de radiacao de
CuKa = 1,5418 A, a 30 mA, 40 kV e tempo de permanéncia de 2° min™'. Nos
difratogramas obtidos foram avaliados os picos obtidos para os produtos de
adsolubilizagao e intercalacdo com e sem curcumina, de modo que os deslocamentos
dos picos de difracdo basal podem indicar que o processo de intercalagdo ou

adsolubilizagao foi atingido.

4.2.5 Analises termogravimétricas

Para avaliar o comportamento térmico das amostras foi realizada a analise
termogravimétrica utilizando um analisador térmico simultaneo (STA6000)
(PerkinElmer™). As amostras (~10 mg) foram acondicionadas em cadinhos de
aluminio e aquecidos de 50 a 600 °C sob uma taxa de aquecimento de 10 °C min-' e

atmosfera de nitrogénio com fluxo de 20 mL min-'.

4.2.6 Medida instrumental de cor

A medida instrumental de cor foi realizada utilizando o equipamento
colorimetro Konica Minolta® CR400 (Minolta Corporation, Ramsay, NJ, EUA) com
iluminante D65 e observador a 10°, em triplicata. Os valores de L* (luminosidade), a*
(componente verde-vermelho), b* (componente azul-amarelo), h® (d&ngulo hue) e C*
(cromaticidade) expressos no sistema de cor CIELAB (Comission International for
llumination) foram determinados para as amostras de curcumina livre, intercalada e

adsolubilizada.
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4.2.7 Atividade antioxidante

4.2.7.1 Fenodlicos totais

Para a quantificagdo dos compostos fendlicos totais foi realizado o teste de
Folin-Ciocalteu, conforme metodologia utilizada por Singleton et al. (1999) com
algumas modificagdes. Curcumina livre (0,5 g) foi solubilizada em 50 mL de etanol
95% e submetida a agitagdo mecanica a 60 rpm em estufa de agitacdo (TE-4080,
TECNAL, Sao Paulo, Brasil) a temperatura de 25 °C por 1 hora. Em seguida, a
amostra foi centrifugada (CT5000, Cientec, Sdo Paulo) a 5000 rpm por 10 min e 0
sobrenadante coletado para as determinagdes. O mesmo procedimento foi realizado
para as amostras de HSL/CUR (0,31 g) e HDL/B3-CUR (0,33 g) solubilizando-as em
15 mL de etanol 95%. Solugdes de carbonato de sédio 20% para a reagao e solugao
de acido galico 200 mg L' para a curva padrédo foram preparadas ao abrigo da luz.
Em duplicata, os extratos (0,1 mL) foram adicionados em tubos de ensaio, adicionado
0,5 mL de reagente Folin-Ciocateau (Sigma-Aldrich), 1,5 mL da solugdo de carbonato
de sodio e 7,9 mL de agua destilada. Todos os tubos foram homogeneizados e
deixados em repouso ao abrigo da luz por 2 horas. Apds esse periodo foi realizada a
leitura de absorbancia das amostras no comprimento de onda de 765 nm em um
espectrofotometro UV-visivel (Even - IL-226-NM-BI). A solugéo de acido galico foi
diluida em concentragoes de 20 a 200 mg L' e submetida as mesmas condigdes das
amostras obtendo-se uma curva padrao (equacao: y = 0,0014x - 0,04; R? = 0,9833).
O resultado foi expresso em mg equivalente de acido galico por 100 g de amostra (mg
AG 100 g").

4.2.7.2 DPPH

A atividade antioxidante foi avaliada pelo método do radical DPPH (2,2-difenil-
1-picril-hidrazil), de acordo com Brand-Willians, Cuvelier e Berset (1995), com
adaptagdes. Aliquotas (0,1 mL) dos extratos previamente obtidos conforme descrito
no item 4.2.7.1 foram transferidas para tubos de ensaio e homogeneizadas com 3,9
mL de solugdo metandlica a 0,06 mol L-' de DPPH (Sigma-Aldrich). A absorbancia das
amostras foi determinada apés 30 min de repouso no escuro em 515 nm. A atividade
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antioxidante foi calculada utilizando-se uma curva padrdo de Trolox com
concentragdes de 51 a 762 umol L' (equagédo: y = -0,0005x + 0,5589; R? = 0,9977) e
os resultados expressos em mg de Trolox por 100 g de amostra (mg Trolox 100 g-*).
O percentual de inibicdo do radical DPPH também foi calculado, a partir da
absorbancia da solugao radical sem antioxidante (controle negativo), comparada a

absorbancia das solu¢des contendo o extrato de cada uma das amostras.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Caracterizagcao dos materiais por espectroscopia vibracional na regiao do
infravermelho (FTIR)

Na Figura 3 sao apresentados os espectros vibracionais na regiao do
infravermelho (FTIR) para o material precursor hidroxinitrato de zinco (HNZ), para a
curcumina intercalada em hidroxissal lamelar de zinco (HSL/CUR) e para a curcumina
livre (CUR). No espectro da CUR sado observadas bandas caracteristicas da
curcumina, sendo uma banda larga observada em 3300 cm™' correspondente a
vibragdo fendlica O-H (GUTIERREZ-GUTIERREZ et al., 2020), em 1628 cm™,
correspondente ao alongamento do grupo carbonila (C=0) e em 1508 cm-!, referente
ao estiramento C-O fendlico (MOGHADDASI et al., 2018; DEEPAK; NEERAJ, 2014).

Figura 3 - Espectros FTIR-ATR do hidroxinitrato de zinco (HNZ), curcumina intercalada em
hidroxissal lamelar de zinco (HSL/CUR) e curcumina livre (CUR)
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Fonte: Autoria prépria (2023)

No espectro vibracional do HNZ destacam-se bandas em 3480 e 1372 cm™,
correspondentes ao estiramento O-H das lamelas hidroxiladas e a banda de nitrato,
respectivamente (GUTIERREZ-GUTIERREZ et al., 2020). Por fim, ao se observar as
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bandas apresentadas no espectro da HSL/CUR percebe-se que a banda
caracteristica da vibragao fendlica (O-H) foi deslocada (3424 cm'), apresentando-se
mais larga do que a da CUR. O alargamento desta banda representa um indicativo da
intercalacado, havendo, portanto, interagdo entre a curcumina € o HSL por meio de
ligacdes de hidrogénio entre suas hidroxilas (GUTIERREZ-GUTIERREZ et al., 2020).
Adicionalmente, a banda caracteristica de vibracbes C=C do anel aromatico
(MASSIMINO, 2016) também aparece na HSL/CUR, mas também foi deslocada (1348
cm-'), em comparagdo ao HNZ. Ademais, a banda caracteristica de curcumina em
1640 cm™" foi observada em HSL/CUR, confirmando a eficacia da intercalagéo.

Na Figura 4 sao apresentados os espectros vibracionais na regiao do
infravermelho (FTIR) para o solido previamente intercalado de vitamina B3 em
hidroxido duplo lamelar (HDL/B3), para a curcumina adsolubilizada no sélido (HDL/B3-
CUR) e para a curcumina livre (CUR). No espectro do sélido HDL/B3 destacam-se as
bandas caracteristicas da vitamina B3 em 1600 cm™' referente a vibragdo C=C do
estiramento do anel aromatico, em 1550 cm-' referente a vibracdo COOQO- assimétrica
e em 1376 cm™' referente a vibragdo COO- simétrica (NASCIMENTO et al., 2014;
PAULI, 2022). Observa-se que o espectro vibracional da HDL/B3-CUR apresenta
muita similaridade ao espectro da CUR, o que esta relacionado ao fato de a amostra
conter curcumina nao reagente, afirmacgao corroborada pelo difratograma de raios X
(Figura 7) da amostra, o que precisaria ser removido por etapas de lavagem. Contudo,
como a massa final de amostra foi pequena e pelo fato de ndo haver material precursor
suficiente para dar continuidade aos estudos, optou-se por finalizar a caracterizagao

do HDL/B3-CUR com a amostra sem a lavagem.
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Figura 4 - Espectros FTIR-ATR do sélido HDL/B3, curcumina adsolubilizada no HDL/B3
(HDL/B3-CUR) e curcumina livre (CUR)
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Na Figura 5 sdo apresentados os espectros vibracionais na regido do
infravermelho (FTIR) para o solido previamente intercalado de vitamina B3 em
hidroxissal lamelar de zinco (HSL/B3), para a curcumina adsolubilizada no solido
(HSL/B3-CUR) e para a curcumina livre (CUR). Assim como observado no espectro
do HDL/B3, no espectro do HSL/B3 também se destacam as bandas caracteristicas
da vitamina B3 para as vibragdes C=0 (1618 cm'), COO- assimétrica (1564 cm™) e
COO- simétrica (1390 cm™') (NASCIMENTO et al., 2014; PAULI, 2022). Bandas
caracteristicas da curcumina sao observadas no espectro do HSL-B3/CUR e na CUR,
em 1150 cm™' (vibragdo C-C-H) (PATEL et al., 2022) e em 1076 cm™' (vibragdo C-O-
C) (LI, et al. 2021). Estes resultados demonstram que o processo de adsolubilizagao
da curcumina foi atingido, uma vez que bandas caracteristicas, tanto do HSL/B3

quanto da curcumina, sdo evidenciadas no espectro HSL/B3-CUR.
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Figura 5 - Espectros FTIR-ATR do sélido HSL/B3, curcumina adsolubilizada no HSL/B3
(HSL/B3-CUR) e curcumina livre (CUR)
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5.2 Caracterizacao dos materiais por difragao de raios X

Na Figura 6 sdo mostrados os difratogramas de raios X da curcumina
intercalada em hidroxissal lamelar de zinco (HSL/CUR) e da curcumina livre (CUR). E
possivel perceber que o HSL/CUR apresenta padréo de cristalinidade e picos de
difragao definidos (CURSINO, 2021).
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Figura 6 — Difratogramas das amostras de curcumina intercalada em hidroxissal lamelar de
zinco (HSL/CUR) e curcumina livre (CUR)
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A distancia basal é a distancia compreendida entre um ponto da lamela a outro
consecutivo. Essa distancia refere-se ao material que pode estar alocado entre as
lamelas. Conforme corroborado pelos espectros de FTIR-ATR, a curcumina adentrou
0 espaco entre as lamelas. Para o calculo da distancia basal da estrutura utilizou-se a
Lei de Bragg descrita na Equacéo 1, que resultou em aproximadamente 22,62 A. Isso
confirma que a curcumina foi intercalada, de modo que a mesma se encontra entre os

espacos lamelares.

ni (1)
4= 2sin@

Para o referido calculo utilizou-se uma ordem de empilhamento de 4,34°
referente ao primeiro pico do difratograma da HSL/CUR (Figura 6) (MORAES;
BOTAN; LONA, 2014).
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Na Figura 7 sado mostrados os difratogramas do soélido previamente

intercalado de vitamina B3 em hidroxissal duplo lamelar (HDL/B3), para a curcumina

adsolubilizada em HDL/B3 (HDL/B3-CUR) e para a curcumina livre (CUR).

Figura 7 — Difratogramas das amostras de sé6lido HDL/B3, curcumina adsolubilizada no HDL/B3
(HDL/B3-CUR) e curcumina livre (CUR)
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Fonte: Autoria prépria (2023)

Nos difratrogramas apresentados pode-se observar que os picos do HDL/B3

nao estao alinhados com os picos do HDL/B3-CUR, havendo um deslocamento, o que

representa um aumento da distadncia basal, comprovando que a adsolubilizagao

ocorreu. O calculo da distancia basal pela Lei de Bragg resultou em 16,98 A para o
sélido HDL/B3 ja para o HDL/B3-CUR foi de 17,59 A, comprovando o sucesso da

adsolubilizagdo. Quando se observa o difratograma da CUR ¢é notavel que nao houve

reacao por completo durante o processo, existe curcumina livre ndo reagente na

estrutura lamelar.

Na Figura 8 sdo mostrados os difratogramas do sélido previamente

intercalado de vitamina B3 em hidroxissal lamelar de zinco (HSL/B3), da curcumina

adsolubilizada no HSL/B3 (HSL/B3-CUR) e para a curcumina livre (CUR).
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Figura 8 — Difratogramas do sélido HSL/B3, curcumina adsolubilizada no HSL/B3 (HSL/B3-
CUR) e curcumina livre (CUR)
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Para a curcumina adsolubilizada em HSL/B3 também foi obtido sucesso no
processo, pela distancia basal calculada para o HSL/B3 foi de 21,06 A, enquanto para
o produto HSL/B3-CUR o célculo resultou em uma distancia basal de 22,62 A. Como
observado nos difratogramas da Figura 8, os picos nao estdo alinhados havendo

deslocamento, indicando aumento da distancia basal e eficacia da adsolubilizagao.

5.3 Caracterizacao dos materiais por analises termogravimétricas

As curvas termogravimétricas (TG) para as amostras de curcumina livre
(CUR) e intercalada em hidroxissal lamelar de zinco (HSL/CUR) sdo apresentadas na
Figura 9. Na curva TG da CUR observou-se um evento térmico pronunciado em 263
°C, com uma perda de massa de 15%, indicando o inicio da degradagao térmica da
curcumina (CHEN et al., 2014).
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Figura 9 — Curvas TG das amostras de curcumina livre (CUR) e curcumina intercalada em
hidroxissal lamelar de zinco (HSL/CUR)
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Fonte: Autoria prépria (2023)

Para o HSL/CUR observaram-se quatro eventos térmicos principais em sua
curva TG, sendo o primeiro em 160 °C (perda de 5% de massa) relacionado com a
eliminacado da agua da amostra. Um segundo evento térmico foi observado em 189
°C (perda de 16% de massa) indicando a perda da agua lamelar. Em 311 °C um
terceiro evento foi observado, indicando o inicio da degradacgéo térmica dos materiais
com perda de massa de 26%. Por fim, em 594 °C, considerando que toda a matéria
organica foi consumida e restou 64,69% de massa, a mesma é correspondente ao
oxido de zinco, que resistiu a degradagao térmica, podendo-se estimar a partir destes
resultados a quantidade de curcumina que foi intercalada.

Para estimar a quantidade intercalada de curcumina no hidroxissal lamelar de
zinco partiu-se de Zns(OH)s(NO3)2x(Curcumina)x.nHz20, utilizando a massa molar de
cada molécula e o ponto de inflexdo (massa do primeiro evento térmico = 94,51% e
massa do ultimo evento térmico = 64,69%), encontrado na curva de TG. Os valores
de x = 0,03 e n = 1,92 foram determinados e, assim, obteve-se a formula geral do
composto Zns(OH)s(NOs)1,97(Curcumina)o,03.1,92H20. Portanto, a concentragdo de
curcumina intercalada no HSL/CUR foi de 0,03 g por g de material. Ressalta-se que a

massa real de curcumina adicionada no inicio da reacéo nio representou um excesso
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verdadeiro, conforme era indicado para favorecer a reagao de intercalagéo, uma vez
que a solugao foi filtrada para remog¢ao do material que nao solubilizou, ja que nao se
tratava de curcumina pura (100%). Entdo, mesmo ndo havendo um excesso de
curcumina real de 2:1, o processo de intercalacao foi eficiente. Ademais, observou-se
que a curcumina livre exibiu temperatura de degradacgao térmica em 263 °C, enquanto
que no intercalado isso ocorreu em 311 °C, demonstrando que o processo de
intercalagéo resultou em melhora da estabilidade térmica da curcumina.

As curvas TG das amostras de HDL/B3, HDL/B3-CUR e CUR estdo
apresentadas na Figura 10. O sdlido precursor (HDL/B3) exibiu o inicio da degradacéao
térmica em 320 °C, similar ao reportado por Pauli (2022) para vitamina B3 intercalada
em hidroxido duplo lamelar. J&4 a curcumina adsolubilizada em HDL/B3 exibiu uma
temperatura de degradagao térmica proxima a 252 °C. Como a curcumina apresentou
inicio da degradacao térmica em 263 °C é possivel sugerir que a adsolubilizagao
nestas condi¢gdes experimentais nao foi eficiente, indicando curcumina nao reagente
no material, 0 que corrobora com a maior sensibilidade térmica, se comparada ao

material precursor HDL/B3.

Figura 10 - Curvas TG das amostras de sélido HDL/B3, curcumina adsolubilizada no HDL/B3
(HDL/B3-CUR) e curcumina livre (CUR)
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Fonte: Autoria prépria (2023)
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Na Figura 11 sdo apresentadas as curvas TG das amostras de HSL/B3,
HSL/B3-CUR e CUR. HSL/B3 iniciou sua degradagao térmica em 392 °C. Diferente
do observado para o HDL/B3-CUR, o HSL/B3-CUR exibiu o inicio da degradagéo
térmica em 270 °C, superior ao observado para CUR. Estes resultados demonstraram
que apesar da degradacdo térmica iniciar em temperatura inferior a do material
precursor (392 °C) indicando menor interagdo do material com a curcumina, ainda
assim a degradagao ocorreu em temperatura superior a da curcumina livre, sugerindo

interacao da curcumina no sélido precursor resultando em protecao térmica.

Figura 11 - Curvas TG das amostras de sélido HSL/B3, curcumina adsolubilizada no HSL/B3
(HSL/B3-CUR) e curcumina livre (CUR)
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5.4 Medida instrumental de cor

Os valores dos parametros instrumentais de cor L* (luminosidade), a*
(componente verde-vermelho), b* (componente azul-amarelo), h® (angulo hue) e C*
(cromaticidade) para as amostras de HSL/B3-CUR, HDL/B3-CUR e HSL/CUR e
curcumina livre (CUR) sdo apresentados na Tabela 1.
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Tabela 1 - Parametros instrumentais de cor para as amostras de curcumina livre (CUR),
intercalada em hidroxissal lamelar de zinco (HSL/CUR), adsolubilizada em hidroxissal lamelar
de zinco com vitamina B3 intercalada (HSL/B3-CUR) e adsolubilizada em hidréxido duplo
lamelar com vitamina B3 intercalada (HDL/B3-CUR)

Amostra L* a* b* c* h°
CUR 39,2920 + 0,44 3,17¢+ 0,34 53,202 + 0,84 53,292+ 0,87 86,592+ 0,32
HSL/CUR 30,88+ 0,99 13,542+0,11 38,66°+ 0,56 40,96°+ 0,56 70,70+ 0,14

HSL/B3-CUR 41,142 £ 1,91 5400+ 0,43 4549°+1,03 45,78°+0,98 83,21°+0,67
HDL/B3-CUR 37,09°+ 0,40 5,326+0,22 46,58°+0,45 46,88°+0,48 83,48+ 0,21

Resultados expressos como média * desvio padrao (n = 3). Letras diferentes sobrescritas na
mesma coluna indicam diferenga significativa pelo teste de Tukey (p < 0,05).
Fonte: Autoria prépria (2023)

Com relagdo ao parametro L*, que varia de 0 (preto) a 100 (branco), a amostra
de HSL/B3-CUR exibiu maior valor (p < 0,05), indicando ser a amostra mais clara em
comparagao as demais. Este valor foi similar ao da amostra de CUR. A amostra
HDL/B3-CUR exibiu luminosidade inferior a HSL/B3-CUR, contudo, também foi similar
a CUR. HSL/CUR foi a amostra mais escura, diferindo significativamente de todas as
amostras (p < 0,05).

Valores de parametro a* positivos indicam coloracdo avermelhada das
amostras. HSL/CUR exibiu o maior valor (p < 0,05), diferindo das amostras
adsolubilizadas, que foram similares entre si (p > 0,05), e superior também a CUR,
que exibiu o menor valor (p < 0,05). Estes resultados sugerem que nenhum método
resultou na oxidagao da curcumina, pois segundo Chaves (2017), caso isso houvesse
ocorrido os valores de a* seriam negativos.

A coloracdo amarela das amostras pode ser avaliada por valores de
parametro b* positivo, observado para todas as amostras. Contudo, a CUR exibiu
maior valor, seguida das amostras adsolubilizadas (que foram similares entre si) e,
por fim, a intercalada, que exibiu o menor valor de b* (p < 0,05). O mesmo
comportamento foi observado para o par@metro C* (cromaticidade) que representa a
saturagdo da cor das amostras e para o parametro h°® (hue) que é o angulo de
tonalidade das cores. A curcumina livre exibiu maior tonalidade amarela (C* préximo
a 90°) e saturagdo das cores, enquanto que a intercalada exibiu os menores
parametros. Ja as adsolubilizadas exibiram valores intermediarios e similares entre si.

Estes resultados podem ser confirmados ao observar-se a Figura 12, que
apresenta a imagem de todas as amostras. Esta alteragdo na cor pode estar
relacionada com a interagao entre a curcumina e o composto lamelar, corroborando

com o previamente discutido nas analises de espectroscopia de FTIR onde observou-
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se o deslocamento de bandas de absorg¢ao caracteristicas da curcumina. Ademais,
como discutido, a alteragao mais significativa foi do HSL/CUR em comparacgéo a CUR,
contudo, a cor resultante ndo descaracterizou o produto, mantendo a sua tonalidade

de cor amarelo-alaranjada.

Figura 12 - Curcumina livre (CUR), curcumina intercalada em hidroxissal lamelar de zinco
(HSL-CUR), curcumina adsolubilizada em HSL/B3 e em HDL/B3

HSL-CLIR T et o

Fonte: Autoria prépria (2023)

5.5 Atividade Antioxidante

Os resultados de atividade antioxidante das amostras de curcumina livre

(CUR), intercalada em hidroxissal lamelar de zinco (HLS/CUR) e adsolubilizada em
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HSL/B3 (HSL/B3-CUR) em termos de fendlicos totais e DPPH sao apresentados na
Tabela 2. A amostra de curcumina adsolubilzada em HDL/B3 (HDL/B3-CUR) néo foi
avaliada pelo fato de ndo ter amostra suficiente para a avaliagao e nao haver precursor

disponivel para nova reacéo.

Tabela 2 - Teor de compostos fenolicos e atividade antioxidante por DPPH para curcumina
livre (CUR), curcumina adsolubilizada no HSL/B3 (HSL/B3-CUR) e curcumina intercalada em
hidroxissal lamelar de zinco (HSL/CUR)

Fendlicos totais DPPH Inibicao DPPH*
Amostra (mg AG 100 g™ (mg Trolox 100 g™ (%)
CUR 49412+ 122 16682 + 36 60,42+1,3
HSL/B3-CUR 1833° + 41 273+ 10 19,6°+0,7
HSL/CUR 1679° + 36 147° £ 5 10,7°+ 0,4
* CUR =10 mg/mL de curcumina em solugdo. HSL/B3-CUR e HSL/CUR = 20 mg/mL de sélido
em solugao

Médias * desvio padrao (n = 3). AG: acido galico
Médias seguidas de letras diferentes na mesma coluna indicam diferenga significativa pelo
teste de Tukey (p < 0,05)
Fonte: Autoria propria (2023)

Os compostos fendlicos compreendem metabdlicos secundarios das plantas
que apresentam um anel aromatico e um ou mais substituintes de hidroxila (VUOLO
et al, 2019). Estes compostos tém sido extensivamente estudados por suas
propriedades antioxidantes. Desta forma, a sua quantificacdo permite estimar o
potencial antioxidante de aditivos e ingredientes destinados a industria de alimentos.

A curcumina livre exibiu o maior conteudo de fendlicos totais (4941 mg 100 g
1) dentre as amostras estudadas. Maizura et al. (2011) reportaram o valor de 64,6 mg
AG 100 g ' para o teor de fendlicos totais de uma amostra de agafrdo (Curcuma
longa). Como utilizou-se curcumina com 95% de pureza, o valor obtido no presente
estudo foi superior. Valor de fendlicos totais similar ao presente estudo foi reportado
por Silva-Buzanello et al. (2016) para curcumina padrao, tendo sido obtido um teor
igual a 4950 mg AG 100 g™'.

A determinagéao da atividade antioxidante pelo método do DPPH foi escolhida
pelo mesmo ser considerado um radical livre estavel. A técnica consiste na avaliagao
do potencial do composto fendlico em doar elétrons ou atomos de hidrogénio ao
radical livre, bloqueando a ag&do do radical e impedindo a propagacédo da sua agao
oxidante (OLIVEIRA et al., 2015; STOILOVA et al., 2007). O valor de DPPH foi
expresso em equivalente Trolox, bem como, em percentual de inibicdo do DPPH. Nas

concentracdes estudadas, observou-se que a curcumina apresentou o maior valor de
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DPPH e, consequentemente, o maior percentual de inibicio em comparagao as
demais amostras. O percentual de inibicdo do DPPH para a curcumina (60,4%) foi
similar ao reportado por Maizura et al. (2011) para o agafrdo (Curcuma longa) (64,6%).

Os valores de atividade antioxidante para a curcumina adsolubilizada em
HSL/B3 foram intermediarios e, para curcumina intercalada em HSL foi o menor valor.
Estes resultados estdo relacionados ao conteudo de curcumina presente nas
amostras. Sabe-se que para cada g de HSL/CUR, por exemplo, havia 0,03 g de
curcumina intercalada, portanto, estes resultados indicam que tanto o processo de
intercalacdo quanto o de adsolubilizagdo nédo afetaram o potencial antioxidante da
curcumina, ja que a quantidade real de curcumina nos sodlidos era inferior a de

curcumina livre quantificada.
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6 CONCLUSAO

Curcumina foi intercalada método de co-precipitagdo em hidroxissal lamelar
de zinco. As analises de difratometria de raios X e infravermelho confirmaram a
intercalacdo da curcumina, sendo observado, respectivamente, comportamento
cristalino indicando a presenca de lamelas e bandas de absor¢ao caracteristicas do
material precursor e da curcumina. Nas analises termogravimétricas observou-se que
a curcumina intercalada apresentou aumento da estabilidade térmica de
aproximadamente 48 °C em relagao a sua forma livre. Ademais, foi obtida a férmula
geral do composto Zns(OH)s(NOs3)1,97(Curcumina)o,03.1,92H20, de modo que a
concentracéo estimada de curcumina intercalda foi de 0,03 g por g de HSL.

A adsolubilizagdo da curcumina em HDL/B3 foi confirmada, havendo um
deslocamento dos picos nos difratrogramas do HDL/B3-CUR em comparagao ao
material precursor. Apesar disso, os resultados da analise termogravimétrica
demonstraram que ndo houve uma melhora térmica da curcumina adsolubilizada em
HDL/B3, possivelmente associada a presengca de curcumina nao reagente na
superficie do material.

A curcumina também foi eficientemente adsolubilizada em HSL/B3,
comprovado pelo aumento da distancia basal na analise de difratometria de raios X,
bem como, uma melhora na estabilidade térmica em comparacido ao material
precursor.

Os métodos utilizados ndo oxidaram a curcumina, preservando sua cor
caracteristica amarelo-laranjada. Também nao afetaram o potencial antioxidante da
curcumina. Desta forma, foram sintetizados materiais corantes de curcumina que
apresentam suas propriedades preservadas.

Ademais, para trabalhos futuros, sugere-se o estudo da intercalagao e/ou
adsolubilizagdo utilizando curcumina com maior grau de pureza, a fim de se
estabelecer a massa real em excesso para avaliar o impacto da reacao, bem como,
estudar sua aplicacdo e estabilidade em alimentos que passam por processos

térmicos.
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