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“[...] um dia vocé vai compreender o
propdsito do que foi para ser, o que deixou
de ser e do porqué algumas coisas nem
chegaram a acontecer. E acredite, vocé sera
grato por isso.”

(Daniel Duarte)



RESUMO

OTIMIZAGAO DO PROCESSO DE EXTRAGAO DO [6]-SHOGAOL DOS RIZOMAS
DE Zingiber officinale ROSCOE

Tais dos Santos Oliveira, Lagarto, 2019.

O Zingiber officinale Roscoe (Zingiberaceae) é uma espécie bastante utilizada pela
medicina tradicional devido as suas propriedades terapéuticas, relacionadas
principalmente aos metabdlitos secundarios [6]-gingerol, [8]-gingerol, [10]-gingerol e
[6]-shogaol. O [6]-shogaol, um produto de degradagéo do [6]-gingerol, € encontrado
principalmente quando o gengibre &€ submetido a altas temperaturas. Segundo
alguns autores, esta substancia apresenta atividades bioldgicas superiores ao [6]-
gingerol, e por isso apresenta maior potencial como protétipo para a busca de novos
farmacos. Desta forma, o objetivo do trabalho € otimizar a extragdo de [6]-shogaol a
partir dos rizomas de Z. officinale utilizando etanol como solvente extrator. As
extragdes foram realizadas na presenca de catalisador (acido p-toluenossulfénico),
utilizando as técnicas: Soxhlet (90°C, 2 h), micro-ondas (60 s), ultrassom (50°C, 60
min), maceragao (2 h), e as associa¢des micro-ondas/Soxhlet e ultrassom/Soxhlet.
Para avaliar a eficiéncia de extragdo de cada processo, a quantidade de [6]-shogaol
(mg/g de gengibre seco) foi determinada por CLAE. O processo de extracdo mais
eficiente na obtencdo do [6]-shogaol foi o soxhlet, utilizado para a otimizacao,
utilizando o planejamento fatorial 32, com temperatura, tempo de extragdo e massa
de catalisador, como variaveis do estudo. Os resultados indicaram que a massa do
catalisador (100 mg) e tempo de extragdo (24 horas) afetaram de forma positiva o
rendimento do [6]-shogaol, favorecendo a formagéao do [6]-shogaol a partir do [6]-
gingerol (1,86 mg/qg).

Palavras-Chave: gengibre; técnicas de extragao; planejamento fatorial.



ABSTRACT

OPTIMIZATION OF THE EXTRACTION PROCESS OF THE [6] -SHOGAOL OF
THE RHIZOMES OF ZINGIBER OFFICINALE ROSCOE

Tais dos Santos Oliveira, Lagarto, 2019.

Zingiber officinale Roscoe (Zingiberaceae) is a species widely used by traditional
medicine because of its therapeutic properties, mainly related to secondary
metabolites [6]-gingerol, [8]-gingerol, [10]-gingerol and [6]-shogaol. [6] -shogaol, a
degradation product of [6] -gingerol, is mainly found when ginger is subjected to high
temperatures. According to some authors, this substance has biological activities
superior to [6]-gingerol, and therefore presents greater potential as a prototype for
the search of new drugs. Thus, the objective of the work is to optimize the extraction
of [6]-shogaol from the rhizomes of Z. officinale using ethanol as solvent extractor.
The extractions were carried out in the presence of a catalyst (p-toluenesulfonic
acid), using techniques: Soxhlet (90°C, 2 h), microwave (60 s), ultrasound (50 °C, 60
min), maceration 2 h), and the associations microwave / Soxhlet and ultrasound /
Soxhlet. To evaluate the extraction efficiency of each process, the amount of [6] -
shogaol (mg/g dry ginger) was determined by HPLC. The most efficient extraction
process for obtaining [6]-shogaol was the soxhlet, used for the optimization, using
factorial design 32, with temperature, extraction time, type of solvent and mass of
catalyst, as study variables. The results indicated that the catalyst mass (100 mg)
and extraction time (24 hours) positively affected the yield of [6]-shogaol, favoring the
formation of [6]-shogaol from [6]-gingerol (1.86 mg/g).

Keywords: shogaol; ginger; extraction techniques; factorial planning
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1 INTRODUGAO

A utilizagdo de plantas medicinais € uma pratica comum em quase todas as
culturas. Uma das plantas bastante utilizadas em todo o mundo ha milhares de anos,
e que possui grande valor terapéutico sobre diversas enfermidades (ZICK et al.,
2008) é o gengibre (Zingiber officinale Roscoe). Além disso, também é utilizado em
industrias de alimentos, como ingredientes de formulagbes que proporcionam aroma
e pungéncia aos produtos (MORAES, 2012).

O gengibre € uma fonte rica de compostos fendlicos bioativos, dentre eles os
pungentes nao volateis como o0s gingerois, paradois, shogaois e zingeronas
(SRINIVASAN, 2017). Extratos obtidos dos rizomas de Z. officinale e seus
metabdlitos secundarios isolados apresentam diversas atividades bioldgicas
comprovadas por diversos autores (FUNK et al., 2009; HENROTIN et al., 2010;
DUGASANI et al., 2010; SILVA et al., 2012; VILLALVILLA et al., 2013; RODRIGUES
et al.,, 2014). Suas fungbes nutracéuticas e farmacéuticas sao resultantes desses
compostos fendlicos, principalmente o [6]-gingerol, o [8]-gingerol, o 10-gingerol e o
[6]-shogaol (LIU et al., 2012).

Uma das principais propriedades dessa especiaria aromatica € a sua agao
como antioxidante, na qual atribui-se a sua variedade e quantidade de compostos
fendlicos em sua constituicdo. Estes compostos, por sua vez, atuam neutralizando
radicais livres e, assim, ajudando na preveng¢ao do surgimento de algumas doengas
graves, como doengas inflamatérias e tumores (CONCEICAOQ, 2013).

O [6]-shogaol é o produto da desidratacdo do [6]-gingerol, formado durante
processos térmicos no processamento e armazenamento do gengibre (KOU et al.,
2017). Apesar de possuirem estruturas quimicas semelhantes, diversos estudos
mostram que o [6]-shogaol é mais eficaz que o seu precursor, principalmente nas
atividades antioxidante (CHENG, 2011; LIU et al., 2013), anti-inflamatéria (CHENG,
2011; LIU et al., 2013; KOU et al., 2018), cardioprotetora (REHMAN et al., 2011;
KOU et al., 2018), anticancerigenas (CHENG, 2011; LIU et al., 2013), antiemética
(LIU et al., 2013) e antimicrobianas (PRATO, 2010; SOUZA et al., 2013).

Foi comprovado que o [6]-shogaol pode induzir apoptose em muitas células
cancerigenas (LIU et al., 2013), devido a sua eficiéncia em modular a sintese de



moléculas sinalizadoras envolvidas na parada do ciclo celular, morte celular
programada, na formacéo e progressao tumoral (KOU et al., 2018). Este composto
bioativo atua em diversos tipos de células cancerigenas, como em cancer de ovario,
céancer de mama, carcinoma colo-retal e em céncer de pulméo (LIU et al., 2013).

Estudos demonstram que o potencial anti-inflamatério do gengibre se da
através da interferéncia na cascata inflamatdria, interferindo na biossintese de
prostalglandinas devido a inibigdo da ciclooxigenase-1 (COX-1) e da ciclooxigenase-
2 (COX-2) (MISHRA & KUMAR & KUMAR, 2012; SRINIVASAN, 2017). Seu efeito
anti-inflamatério também acontece devido a capacidade dos compostos de
suprimirem a producdo do Fator de Necrose Tumoral Alfa (TNF-[), diminuindo a
atividade do Fator Nuclear Kappa B (NF-kB) e de outras citocinas envolvidas na
inflamacgéo (ARABLOU et al., 2014).

Numerosas técnicas de extracdo tém sido utilizadas para a extracéo de
gingerois e shogaois dos rizomas de Z. officinale. Para a extragao dos gingerois, as
técnicas de extracdo a frio sdo preferiveis, uma vez que elevadas temperaturas
favorecem a transformacdo destes metabdlitos secundarios nos respectivos
shogaois (ALl et al., 2008; PARK et al., 2008). Em consequéncia disto as técnicas de
extragdo a quente sao utilizadas para a obtencdo e extracdo mais eficiente dos
shogaois. As técnicas de extragdo convencionais, maceragao e percolacédo, sdo as
mais utilizadas para a extracdo dos gingerois, enquanto que para a obtengédo dos
shogaois, técnicas de extragao a quente, como a de Sohxlet, sdo as mais utilizadas.
Além do mais, esta técnica também apresenta vantagens sobre outras, pois leva ao
esgotamento quase total dos constituintes quimicos da planta.

A escolha do método de extracido e do solvente que vai ser utilizado depende
principalmente do que se deseja extrair (extragdo seletiva ou total), da estabilidade
dos constituintes quimicos da planta, e da quantidade de material vegetal disponivel.
Pode-se dizer que a extracdo ideal € aquela em que pode ser realizada de forma
rapida, simples, reprodutivel, e utilizando solventes de baixa toxicidade facilmente
recuperavel e de baixo custo, no entanto é muito dificil preencher todos esses
requisitos (SARKER et al., 2005).

Algumas técnicas de extracdo ndo convencionais sao promissoras para a
obtencao dos constituintes de interesse de diversas espécies vegetais, inclusive do

Z. officinale. Elas podem ser utilizadas individualmente ou em associagao com
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técnicas convencionais para aumentar a eficiéncia de extragdo dos metabdlitos de
interesse. Sao elas: Ultrassom e micro-ondas. As grandes vantagens destas duas
técnicas sdo a simplicidade, a rapidez, e a economia de energia e solvente;
diminuindo de maneira consideravel os custos e o impacto ambiental do processo
extrativo. Além disso, resulta no esgotamento quase total dos constituintes.

Uma vez que a importancia terapéutica destas substancias esta sendo
comprovada e reafirmada a cada dia, € de interesse académico e industrial que a
sua extragao, isolamento e purificacdo seja otimizada. Dessa maneira, para este
projeto, as técnicas mencionadas acima serao utilizadas sozinhas e/ou em

associagao com Soxhlet para otimizar a extragao do [6]-shogaol.
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2 REVISAO DA LITERATURA

2.1 Zingiber officinale Roscoe

O gengibre (Zingiber officinale Roscoe) € nativo das florestas tropicais, do
Sudoeste da Asia e hoje é cultivado nas Antilhas, Havai, Africa, Australia e no Brasil.
E uma planta de facil cultivo em paises de clima tropical e sub-tropical. No Brasil
encontra-se principalmente na regido litoral do Espirito Santo a Santa Catarina,
devido as condicgdes climaticas (DEBIASI et al., 2004; NEGRELLE et al., 2005).

E uma planta herbacea perene que pertence a familia Zingiberacea (Tabela
1), medem até 120 centimetros de altura e seu rizoma € tuberoso e grosso. Possui
folhas lanceoladas, flores verdes com manchas avermelhadas e pedunculos de 30
centimetros (FIGURA 1). Alguns talos ndao apresentam flores e frutificam raramente.
Desenvolve-se bem em terrenos arenosos, leves, bem drenados e férteis, contudo
nao deve ser cultivado seguidamente no mesmo lugar, pois sofre queda acentuada
de produgcao (EMBRAPA, 2001).

Figura 1- Imagem da espécie Z. officinale. Fonte: http://hmjardins.com.br/como-fazer-espiral-ervas/
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Tabela 1 - Classificagao taxonémica de Zingiber officinale.

CLASSIFICAGAO TAXONOMICA

Reino Plantae
Filo Magnoliophyta
Classe Liliopsida
Ordem Zingiberales
Familia Zingiberaceae
Género Zingiber

Sua coloragao externamente varia do amarelo ouro a marrom brilhante, com

estrias longitudinais. Internamente, apresenta cor marrom-amarelada com diversos

feixes fibrovasculares e abundantes células oleaginosas contendo oleorresina e 6leo

essencial (LIMA et al., 2014).

O rizoma é geralmente articulado formado por tubérculos ovoéides, rugosos e

prensados uns contra os outros. E amplamente comercializado devido seu emprego

alimentar e industrial, principalmente para fabricagdo de bebidas, perfumes e

produtos de confeitaria, além do seu uso como planta medicinal (CHAVES, et al.,

2012). As formas consumidas no Brasil sdo: o gengibre seco, fresco, ou em

conserva (Figura 2). E utilizado também nas diferentes formas farmacéuticas:

cristalizada, pastilha, xarope ou em capsula (SILVA, 2011).

Aor

Genglbrel

ent COnserva =

Figura 2- Formas de consumo de gengibre no Brasil. Fonte: https://belezaesaude.com/gengibre/.
https://pt.pngtree.com/freepng/ginger-powder_696280.html.https://produto.mercadolivre.com.br/MLB-
1005230194-gengibre-em-conserva-kenko-195g-laminado-_JM.


https://pt.pngtree.com/freepng/ginger-powder_696280.html
https://produto.mercadolivre.com.br/MLB-1005230194-gengibre-em-conserva-kenko-195g-laminado-_JM
https://produto.mercadolivre.com.br/MLB-1005230194-gengibre-em-conserva-kenko-195g-laminado-_JM
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2.2 Perfil quimico

Sabe-se que mais de 100 substancias do gengibre ja foram identificadas
(JOLAD et al, 2004; JOLAD et al, 2005) e que dezenas delas tem sido isoladas (MA
et al., 2004; ALl et al., 2008; PARK et al., 2008; SILVA, 2011; WANG et al., 2011; LI
et al., 2013). Em sua constituicdo, existem dois principais grupos: os compostos
volateis, encontrados no 6leo essencial e os nao-volateis, em sua maioria como
compostos fendlicos, encontrados na sua oleoresina. O primeiro € responsavel
principalmente pelo aroma marcante do gengibre, destacando-se o0s
sesquisterpenos e monoterpenos que estdo presentes em maior quantidade. O
segundo grupo, € constituido pelos compostos ativos pungentes que séo relatados
como 0s responsaveis pela maior parte das atividades terapéuticas do gengibre,
entre eles: os gingerois (Figura 3A) e os shogaois (Figura 3B) (FUNK et al., 2009;
PRATO, 2010; HENROTIN et al., 2010; DUGASANI et al., 2010; CONCEICAO,
2013).

O

A 0] OH B

HO HO

O n=4,6 8 10 H3C/o n=4 68,10

HyC”

Figura 3- Estrutura molecular dos principais gingerois e shogaois presentes no gengibre. Temos
respectivamente, quando n=4, 6, 8 e 10: 0 6-, 8-, 10- e 12-gingerol (A) e o0 6-, 8-, 10- e 12-shogaol (B).

Os constituintes do gengibre variam de acordo com o local de origem e se os
rizomas estao frescos ou secos (MISHRA & KUMAR & KUMAR, 2012). Os gingerois
(GN’s), principalmente o [6]-gingerol, estdo presentes em maior quantidade nos
rizomas frescos (ZICK, 2008; BAK et al. 2012; WANG, et al. 2015). Ja os shogaois
(SG’s), dentre eles o [6]-shogaol, sdo encontrados em maior quantidade no gengibre
seco devido ao processamento térmico ao qual os rizomas do gengibre sao
submetidos (ZICK, 2008; CONCEICAO, 2013).
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Os rizomas frescos de Z.officinale apresentam cerca de 80 a 90% &agua e
cerca de 5,4 a 16,2% de amido e de fibras. O oOleo essencial € uma mistura de
substancias volateis, lipofilicas, odoriferas e liquida, representando cercade 1 a 3 %
(LIMA et al.,, 2014). Além disso, os rizomas de Zingiber officinale sao ricos em
agucares, proteinas, vitaminas do complexo B e vitamina C, que colaboram na
prevencao de doencgas e no bom funcionamento do organismo humano (SILVA et
al., 2017).

2.3 Reagoes de desidratacao e retro-aldol

Varios estudos revelaram que o [6]-shogaol é biologicamente mais ativo que o
[6]-gingerol (BAK et al. 2012). Os GN’s sao convertidos principalmente em SG’s, no
qual o [6]-shoagol é o produto mais comum dessa conversao, consequéncia de uma
reacdo de desidratacdo do [6]-gingerol (Figura 4) (PRATO, 2010; Ok & JEONG,
2012).

O OH . ) o)
/@A/“\MCHg, Desidratagéo I CH, 4O
HO HO
Hac™© [6]- gingerol O [6]-shogaol

Zingerone Aldeido

Figura 4- Reacbes possiveis que a molécula de [6]-gingerol pode sofrer. A reacdo de desidratacao
gerara [6]-shogaol, enquanto a retro-alddlica formara a zingerona e o hexanal.
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A partir da obtencdo do [6]-gingerol, o [6]-shogaol pode ser preparado por
desidratacdo em ambientes acidos e/ou térmicos. Geralmente, a reacdo de
desidratacio é realizada com acidos como: acido cloridrico, acido sulfurico ou acido
p-toluenossulfénico em solventes organicos (KOU et al., 2018).

Além da reacgao de desidratacéo, ocorre também uma reacéao retro-aldol onde
o [6]-gingerol € degradado em zingerona e hexanal (Figura 4) (CHEN & ROSEN &
HO, 1986).

2.4 Potencial farmacoloégico

2.4.1 Agao anti-inflamatéria

As principais células inflamatérias sao os macrofagos e a sua inibigdo € umas
das principais vias para a modulacdo da inflamacéo. Os lipopolissacarideos séo
moléculas derivadas da membrana de bactérias altamente toxicas e sdo liberadas
quando se multiplicam ou sdo degradadas por células de defesas (VIEIRA et al.,
2014) .

Enzimas que participam da via do acido araquidénico, como a ciclo-oxigenase
2 (COX-2) produzem mediadores inflamatérios como a prostalglandina E2 (PGE-2)
(ROBBINS & COTRAN, 2010). A partir disso, um estudo verificou que o [6]-shogaol
inibiu a produgao de prostaglandina E2 e citocinas proé-inflamatérias (IL-18 e TNF-a)
a partir da regulacao negativa de COX-2, além do fator de transcricdo NF-KB. Além
disso, foi possivel observar que somente a fragdo rica em [6]-shogaol conseguiu

suprimir citocinas pré-inflamatérias (VIEIRA et al., 2014).

2.4.2 Agao hipoglicemiante e antioxidante

O diabetes mellitus € definido como um grupo de doengas metabdlicas
caracterizadas por um quadro de hiperglicemia crénica que € resultante da acgao
e/ou secrecao prejudicada de insulina, devido a essas alteragdes ocorrem
anormalidades no metabolismo de carboidratos, proteinas e gorduras, associados
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ao estado de inflamagao crénica subclinica e a formagao de radicais livres (LIMA et
al., 2014; KHANDOUZ] et al., 2015).

Estudos demonstram que o aumento da glicémica aumenta o estresse
oxidativo, através da superprodugao de espécies reativas de oxigénio (ERO), assim
acarretando um desequilibrio na relagdo entre os radicais livres e o sistema de
defesa das células. As ERO podem prejudicar as células quando reagem com
acidos graxos insaturados das membranas plasmaticas e assim originar peroxidos
lipidicos que por sua vez diminuem a fluidez da membrana (KHANDOUZI et al.,
2015).

A propriedade antioxidante dos compostos fendlicos do gengibre se da por
apresentarem um grupo hidroxila na sua parte aromatica da molécula que agem
como agentes redutores e doadores de hidrogénio. Além disso a cadeia longa de
hidrocarboneto e em alguns casos, ligagbes duplas, aumentam a capacidade de
doacao de elétrons, facilitando a reducdo (MEDEIROS, 2017). Dessa forma, atuam
reduzindo o excesso de radicais livres produzidos pelo organismo de pacientes
diabéticos, diminuindo o estresse oxidativo e por consequéncia o quadro de
hiperglicemia (LIMA et al., 2014; KHANDOUZI et al., 2015; SOUZA, 2015).

2.5 Técnicas de extragoes

O termo extragéo significa retirar de forma mais seletiva e completa possivel,
substancias e/ou fragdo (mistura de substancias) contida do material vegetal a ser
utilizado. Para isso é necessario que haja um liquido ou uma mistura de liquidos que
sejam tecnologicamente apropriados e toxicologicamente seguros (SIMOES et al.,
2010).

Para escolher um método de extracdo de compostos € necessario avaliar a
eficiéncia da técnica e a estabilidade das substancias a serem extraidas. Além disso,
deve-se considerar a finalidade do extrato e assim o custo beneficio (MIYAKE,
2016).

Existe uma gama de processos de extragcdo de metabdlitos secundarios de
produtos naturais. Alguns meétodos classicos sao: maceragao, percolacdo e soxhlet;

enquanto que 0s menos convencionais sdo: extragdo assistida por ultrassom,
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extragdo assistida por micro-ondas, extragdo utilizando fluido supercritico, entre
outros (SARKER et al, 2005).

A maceracao dinamica por sua vez € uma operacao fisica onde a extracéo é
realizada em um recipiente fechado, em temperatura ambiente, durante um periodo
prolongado (horas ou dias), sem renovagao do liquido extrator e sob agitacdo. Esta
técnica é simples e muito eficaz. E utilizada para preparar tinturas e extratos tendo
como principal vantagem a utilizagdo de aparatos simples. Utiliza-se, principalmente,
alcool como liquido extrator ou a mistura de alcool e agua (MOREIRA et al., 2014)

A eficiéncia da maceragao pode ser afetada por alguns fatores, tais como:
teor de umidade, quantidade de material vegetal, tamanho das particulas e a
capacidade de intumescimento. Em relacdo ao liquido extrator, alguns fatores
podem influenciar, como: seletividade e quantidade. Outros fatores estdo
relacionados ao vinculo do sistema: proporgéo droga/solvente, tempo de extragao,
dinamica (agitagao), temperatura e pH (BRASIL, 2010).

Outra técnica de extragao classica, como ja mencionado, € a que utiliza o
equipamento de Soxhlet que, sobretudo, é utilizada para extrair substancias com
solventes volateis. Nesta técnica, o solvente entra em ebulicdo por meio de um
aquecimento apropriado; o material vegetal entra em contato com o solvente
renovado em ciclos, uma vez que durante as extragdes utilizando o método de
Soxhlet, a matéria prima fica dentro do cartucho durante todo o processo extrativo.
Dessa forma, esta técnica possibilita uma eficiéncia maior empregando uma
quantidade reduzida de solvente, sem perda dos materiais. A vantagem desta
técnica € que quando comparado com outros processos extrativos, utiliza-se menos
solvente para se obter os mesmos resultados qualitativos e quantitativos (BRUM et
al., 2009; SIMOES et. al., 2010; PROLAB, 2018;).

A extragdo assistida por ultrassom, por sua vez, utiliza ondas sonoras que
criam uma variagdo de pressdo no solvente utilizado (MELECCHI, 2005). Além
disso, € uma técnica que traz a possibilidade de obtencdo de extratos em menor
tempo, além de intensificar o processo. Esta técnica se da por cavitagao gerada pelo
ultrassom, favorecendo a penetracdo do liquido extrator nas paredes celulares.
Desta forma o conteudo de dentro da célula do vegetal é transferido para o meio de

forma efetiva (SILVA, 2016). Esta técnica diminui danos ao meio ambiente, uma vez
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que o volume de solvente e o tempo utilizado pode ser reduzido (CARDOSO et al.,
2014),

Micro-ondas sao ondas eletromagnéticas que contém campo elétrico e
magneético. Ao contrario de outros métodos, a técnica de extragcdo assistida por
micro-ondas aquece toda a matéria concomitantemente. Durante a extracdo, o
aquecimento quebra as ligagdes de hidrogénio em consequéncia da rotagao dipolar.
Esta gera choques entre as moléculas e assim libera energia térmica no meio
(KAUFMANN & CHRISTEN, 2002). Para que o aquecimento seja eficaz, € preciso
utilizar recipientes que tenham o material transparente capaz de absorver energia e
transformar em calor. Essa técnica quando aplicada a extragao de compostos ativos
tem uma maior eficiéncia quando comparada aos métodos convencionais (TSUKUI
& REZENDE, 2014).
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3 OBJETIVOS

3.1 OBJETIVO GERAL

Otimizar o processo de extracdo do [6]-shogaol a partir dos rizomas de

Zingiber officinale.

3.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

1. Secar, pulverizar e tamizar os rizomas de Z. officinale;

2. Obter extratos a partir dos rizomas de Z. officinale utilizando diferentes
técnicas e associagdes;

3. Realizar a quantificacdo do [6]-shogaol presente nos extratos utilizando
CLAE.

4. Otimizar a extracdo do [6]-shogaol a partir da melhor condicdo de extragao
obtida previamente, utilizando um planejamento fatorial;

5. lIsolar o [6]-shogaol por cromatografia liquida classica (CLC)
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Preparagao do material vegetal

Os rizomas de Z. officinale frescos foram lavados em agua corrente, cortados
em pequenos pedagos com o auxilio de um processador de alimentos, desidratados
em estufa com circulagdo forgada de ar, por 6 dias a 40°C e 1 dia a 80°C (OK, 2012,
com modificagées). Posteriormente, o gengibre seco foi triturado, tamizado em
peneira de ago (diametro da malha: 2 mm) e armazenado em frascos de vidro até o

momento das extragdes.
4.2 Extragao do [6]-shogaol

4.2.1 Maceragao dinamica (Macd)

O gengibre seco e pulverizado foi submerso em alcool etilico 99,8%, na
proporcao 1:25, m/v (planta/solvente), em frascos de Erlenmeyer. Foram utilizados
10 gramas dos rizomas secos e 250 mL do solvente. Foi acrescentado 10 mg de
acido p-toluenossulfénico (pTSA), mantendo a temperatura de 25°C durante um

periodo de 2 horas, sob agitacdo magnética (OK, 2012, com modificagdes).
4.2.2 Soxhlet (S)

O gengibre seco e pulverizado foi transferido para o tubo extrator tipo Soxhlet,
colocado entre duas camadas de algodao, e o alcool etilico 99,8% para um baldo, na
proporcao 1:25, m/v (planta/solvente), em baldo volumétrico de fundo chato. Foram
utilizados 10 gramas dos rizomas secos e 250 mL do solvente e acrescentado 10 mg
de pTSA ao solvente extrator. Em seguida a mistura foi submetida a temperatura de
90°C, por um periodo de 2 horas em banho maria (OK, 2012, com modificagdes).
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4.2.3 Ultrassom (US)

O gengibre seco e pulverizado foi submerso em alcool etilico 99,8%, na
proporgao 1:25, m/v (planta/solvente), em frascos de Erlenmeyer. Foram utilizados
10 gramas dos rizomas secos e 250 mL do solvente. Foi acrescentado 10 mg de
pTSA ao solvente extrator. Em seguida a mistura foi mantida a temperatura de
50°C, e submetida a ondas de ultrassom (40 KHz) por um periodo de 60 minutos

(LIU, 2014, com modificagdes).

4.2.4 Micro-ondas (MO)

O gengibre seco e pulverizado foi submerso em alcool etilico 99,8%, na
proporcao 1:25, m/v (planta/solvente), em frascos de Erlenmeyer. Foram utilizados
10 gramas dos rizomas secos € 250 mL do solvente e acrescentado 10 mg de pTSA
ao solvente extrator. Em seguida a mistura foi submetida a micro-ondas (1000 W,

100% de poténcia) por um periodo de 60 segundos (LIU, 2014, com modificagdes).

4.2.5 Ultrassom associado ao Soxhlet (US-S)

Dez gramas de gengibre seco e pulverizado foi submerso em 250 mL de
alcool etilico 99,8%, em frascos de Erlenmeyer, adicionados 10 mg de
pTSA, e mantido a temperatura de 50°C, sob ultrassom (40 KHz) por um periodo
de 60 minutos (LIU, 2014, com modificagbes). Em seguida, a mistura foi transferida
para o sistema de Soxhlet e submetida a uma temperatura de 90°C, por um periodo

de 2 horas, em banho maria (OK, 2012, com modificagoes).

4.2.6 Micro-ondas associado ao Soxhlet (MO-S)

Dez gramas de gengibre seco e pulverizado foi submerso em 250 mL de
alcool etilico 99,8%, em frascos Erlenmeyer, adicionados 10 mg de pTSA, e
submetido a micro-ondas (1000 W, 100% de poténcia) por um periodo de 60

segundos (LIU, 2014, com mo dificagbes). Em seguida, a mistura sera transferida
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para o sistema de Soxhlet e submetido a uma temperatura de 90°C, por um periodo
total de 2 horas, em banho maria (OK, 2012, com modificagdes).

Ao final de cada processo extrativo, o extrato foi filtrado utilizando um sistema
de filtracdo simples e submetido a particdes liquido-liquido. Para isso foram
adicionados 250 mL de agua destilada ao extrato e 1/3 do volume total, de
cloroférmio. O processo de particdo foi repetido duas vezes. A fragdo aquosa foi
descartada e o solvente da fragdo organica evaporado sob vacuo em rota-
evaporador a 40°C.

O extrato bruto (FCHCIs) obtido em cada processo de extragdo foi
armazenado para as quantificagdes do [6]-gingerol e [6]-shogaol por CLAE.

Todas as extragdes foram realizadas em duplicata.

4.2.7 Otimizagao da extragcao do [6]-shogaol

Para a melhor técnica e condicbes de extracdo do [6]-shogaol, um
planejamento experimental fatorial 32 foi realizado, utilizando como as variaveis: o
tempo de extragdo e a massa de acido p-toluenossulfénico, em trés niveis (-, 0, +)
conforme apresentado na Tabela 2. As variaveis dos niveis forma escolhidas a partir
da realizacdo de experimentos com tais variagbes para determinar quais seriam

utilizadas na otimizacao.

Tabela 2- Planejamento fatorial para realizagdo da otimizagéo do processo de extragao.

Ensaio | Tempo de extragdao | Massa do catalisador
(h) (mg)
1 - 6 - 0
2 - 6 0 50
3 - 6 + 100
4 0 15 - 0
5 0 15 0 50
6 0 15 + 100
7 + 24 - 0
8 + 24 0 50
9 + 24 + 100
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.3 Analise do extrato de Z. officinale

Os extratos de Z. officinale foram analisados por CLAE-DAD da Shimadzu
Proeminence System, equipado com degaseificador DGU-20A5, bomba binaria LC-
20AT, injetor automatico SIL-10A, detector UV-Vis SPD-M10Avp, interface CBM-20A
e "software" LC solution, no Laboratorio de Ensaios Farmacéuticos e Toxicidade da
Universidade Federal de Sergipe (LEFT-UFS). Todas as separagbes foram
conduzidas em coluna C18 Eclipse Plus Agilent (4,6 x 100 mm, 3,5 n). A eluicdo foi
utilizada no modo gradiente usando agua/acetonitrila: 0,0-2,0 min, 10-55% B; 2,0-9,0
min B; 9,0-13,0 min, 65%; 13,0-20,00, 100% B. As corridas foram precedidas por
equilibrio da coluna cromatografica por 10 min. O volume de injecéo foi de 20 uL, e a
vazdo de 1 mbL/min. O detector UV-Vis foi configurado para operar com o
comprimento de onda de 280 nm (YUDTHAVORASIT, 2014).

Os padrées analiticos, isolados previamente pelo grupo de pesquisa, foram
utilizados para a construgao das curvas de calibragdo de cada uma das substancias
([6]-gingerol e [6]-shogaol). A quantificacdo do [6]-gingerol e [6]-shogaol foram
realizadas com o uso das equacgdes 1 e 2. A quantificagdo do [6]-gingerol se deu
para comparar a proporcionalidade entre a degradagdo do mesmo com da produgao

do [6]-shogaol.

[6]-gingerol: y = 11291x + 20061, R? = 0,9989 Equacéo 1
[6]-shogaol: y = 9079x + 36467, R? = 0,9983 Equacéao 2

4.4 Obtencao da fragao enriquecida com o [6]-shogaol

A fragéo cloroférmica (FCHCI3) obtida dos rizomas de Z. officinale do extrato
obtido pelo soxhlet foi dissolvido em etanol 99,8% e transferido para um funil de
separagdo. Em seguida foi adicionada agua destilada para obter uma solugéo
hidroalcoolica 50% (v/v). Foi adicionado 1/3 do volume total, de hexano para a
realizagdo da partigéo liquido-liquido. A extragao liquido-liquido foi realizada até que
nao se detectasse [6]-shogaol na fase hidroalcoolica. Para isso ambas as fases
(hexanica, FES; e hidroalcoolica) foram monitoradas por Cromatografia em Camada

Delgada (CCD), utilizando o padrao de [6]-shogaol. O eluente utilizado para a
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analise por CCD foi hexano/acetato (6:4, v/v). A revelagao da placa foi realizada por
UV (254 nm) e solugao de vanilina sulfurica (SILVA, 2011).

4.5 Isolamento do [6]-shogaol por Cromatografia Liquida Classica

O [6]-shogaol foi isolado por meio da Cromatografia Liquida Classica (CLC), a
partir da fracdo hexanica obtida dos extratos etandlicos dos rizomas de Z. officinale.
Utilizou-se uma coluna cromatografica de vidro aberta, preenchida com silica gel 60
(70-230 mesh) e como fase mével a mistura binaria hexano/acetato de etila (6:4,
v/v). As fragbes foram monitoradas por CCD e reveladas com luz UV (254 nm) e

vanilina sulfurica, utilizando o padrao [6]-shogaol (SILVA, 2011).

4.6 Analise estatistica

Os resultados obtidos nos diversos experimentos foram tratados
estatisticamente utilizando-se o programa GraphPad Prism®, versdo 7.0, através de
Analise de Variancia (ANOVA) de 1 via, seguido do teste de multiplas comparagoes
Newman-Keuls. Foram consideradas significativas as diferengas com p < 0,05.

Para as analises de superficie resposta foi utilizado o programa STATISTICA®
versao 7.0. O grafico de superficie resposta foi utilizado para avaliar a relagao entre
as variaveis independentes e a resposta e com isso determinar a melhor condigao

experimental para a extragdo do [6]-shogaol.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Rendimentos de extragao utilizando diferentes técnicas

5.1.1 Rendimentos de obtencao do extrato bruto

ApOs a realizagdo dos processos de extragdo pesou-se cada extrato e
determinou-se o rendimento de extragcdo com base na massa de gengibre seco.

Na Tabela 3 pode-se observar as massas e os rendimentos dos extratos
obtidos por diferentes técnicas de extragcdo. Ao analisar estes resultados é possivel
perceber que a técnica de extracdo tem influéncia direta nos rendimentos de
extracédo (OLIVEIRA, 2016).

Tabela 3- Massas e rendimento (com base na massa de gengibre seco) dos extratos obtidos por
diferentes técnicas de extracdo. Macd (Maceragéo dindmica), Soxhlet, MO-S (Micro-ondas associado
ao soxhlet), US-S (Ultrassom associado ao soxhlet), MO (Micro-ondas) e US (Ultrassom). ANOVA
seguida de teste de Newman-Keuls (p<0,05). Letras diferentes indicam que ha diferenga estatistica.

Macd | Soxhlet| MO-S US-S MO uUs

Massa de extrato (g) | 0,3888 | 0,3553 | 0,4472 | 0,4351 | 0,3063 | 0,2391

Desvio padrdo 0,0230 | 0,0137 | 0,0295 | 0,0479 | 0,0552 | 0,0027

Rendimento (mg/g) 3,892 3,552 4,472 4,352 3,06 2,39

Desvio Padrao 0,16 0,10 0,21 0,34 0,39 0,02

O maior valor absoluto de rendimento de extracdo (4,47 + 0,21 mg/g) foi
obtido pela técnica de micro-ondas associado ao Soxhlet (MO-S), entretanto apés as
analises estatistica (ANOVA e teste de multiplas comparagbes de Newman-Keuls)
observou-se apenas diferenga estatistica deste resultado com o rendimento obtido
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por micro-ondas (M) e ultrassom (US). Desta forma, pode-se dizer que o rendimento
de extragao de MO-S foi estatisticamente igual a Macd, Soxhlet e US-S.

Normalmente, o processo de extracdo realizado por Soxhlet exibe alto
rendimento pelo fato do solvente estar constantemente em renovagéo, chegando
deste modo ao esgotamento dos metabdlitos secundarios. Isso pode ser observado
através do rendimento obtido por esta técnica isolada (3,55 + 0,1 mg/g) e suas
associagcdes, uma vez que a associaciao de técnicas extrativas € realizada para
melhorar o rendimento, como também para reduzir o tempo de extragdo. Como é
possivel observar quando comparado os rendimentos das técnicas de micro-ondas e
ultrassom isolados com as associagdes com o soxhlet (SANTOS, 2013).

A técnica assistida por micro-ondas oferece vantagens em relagdo ao tempo
de extracdo, ao consumo de solventes, a simplicidade e a economia do processo,
entretanto baixos rendimentos de extragao ocorrem devido a ineficiente extracdo de
compostos apolares e a impossibilidade de utilizar tempos maiores de extragao, por
conta do aquecimento ocasionado pelas micro-ondas (JOVANOVIC et al., 2017).
Isto pode explicar o baixo rendimento (3,06 + 0,39 mg/g) obtido por esta técnica de
extracdo em relagéo a outras técnicas.

Ao que se refere a extragdo por ultrassom, existem vantagens, tais como
rapidez e baixo custo. Além disso, suas ondas, por meio do efeito das forgas de
cavitagdo, ajudam na desestruturagdo da parede celular aumentando a penetragao
do solvente nas células vegetais e na liberagdo do conteudo celular, acarretando o
aumento da eficiéncia da extracao (MORAES, 2012). Apesar dessas vantagens, a
técnica de ultrassom utilizada neste trabalho resultou no menor rendimento de
extracdo (2,39 + 0,02 mg/qg).

A maceragao € um método que necessita de tempo de extragao prolongado e
maior contato do vegetal com o solvente (OLIVEIRA, 2015). Entretanto, com apenas
2 horas de contato da planta com o solvente sob agitacdo, obteve-se um rendimento
de extragdo (3,89 + 0,16 mg/g), estatisticamente igual ao Soxhlet e associagdes, e
maior quando comparado com MO e US.

Desta forma, com relacdo ao rendimento de extrato obtido, as melhores
técnicas de extragdo foram: maceragao dindmica e todas aquelas que utilizaram

Soxhlet. Entretanto, apenas apds as analises dos extratos com relagdao a quantidade
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de [6]-shogaol extraido, sera selecionada a técnica mais promissora para a

otimizacao da extragao.

5.1.2 Rendimento de obtengao do [6]-shogaol

A partir das analise dos extratos por Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia
(CLAE) foi possivel determinar qual técnica foi capaz de obter a maior quantidade de

[6]-shogaol.

A técnica de extracdo que foi capaz de obter o rendimento mais alto de [6]-
shogaol foi Soxhlet (0,57 mg/g), provavelmente pelo motivo da constante renovacéao
do solvente levar ao esgotamento dos metabdlitos secundarios, além do
aquecimento que induz a transformacao do [6]-gingerol em [6]-shogaol. Por outro
lado, a técnica onde se obteve o menor rendimento foi a extracdo assistida por
micro-ondas, com 0,03 mg/g de gengibre seco (Figura 5). Neste caso, o pequeno

tempo de extracéo pode ter influenciado no rendimento de extracao.
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Figura 5- Rendimento de [6]-shogaol em extratos obtidos por micro-ondas (MO), maceracédo (M),
ultrassom (US), soxhlet, soxhlet associado a ultrassom e soxhlet associado a micro-ondas. ANOVA,
pos-teste de Tukey (p<0,05). Letras diferentes indicam diferenca estatistica significativa.
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E possivel observar que além do melhor rendimento, Soxhlet foi a técnica em
que obtiveram o menor desvio padrdo, mostrando ser um processo bastante
reprodutivel, diferentemente da extracdo assistida por ultrassom onde a sua
variancia foi maior quando comparado com as outras técnicas.

Os rendimentos obtidos com as associagdes: micro-ondas e Soxhlet (MO-S)
assim como ultrassom e Soxhlet (US-S) foram menores do que o obtido por Soxhlet
isolado. Justifica-se este fato pela possivel transformacgao de [6]-gingerol em outros
produtos como zingerona e hexanal (Figura 4, pag. 15), pois assim como o [6]-
shogaol, estes produtos sao artefatos do gengibre que ao ser submetido a
processamento térmico ou armazenamento em longo prazo sao produzidos (CHEN
& ROSEN & HO, 1986).

5.2 Otimizagao do processo de extragcdao do [6]-shogaol utilizando

planejamento fatorial 32

Como a técnica de Soxhlet foi a mais eficiente na extragcdo do [6]-shogaol,
esta foi utilizada no planejamento fatorial, com objetivo de otimizar a extragdo. Como
pode ser observado na Tabela 4, o maior rendimento de extrato bruto obtido na
otimizacao se deu na extracao realizada durante 15 horas sem pTSA (5,78 mg/g). Ja
o menor rendimento, foi observado na extragdo onde a quantidade de pTSA usada
foi 100 mg com duragéo de 6 horas, apresentando 4,00 mg/g (Tabela 5). O menor

tempo de contato da planta com o solvente pode explicar este baixo rendimento.
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Tabela 4- Rendimento de extragcdo dos experimentos realizados segundo o planejamento fatorial.

Ensaio | Tempo (h) | Massa do catalisador Rendimento do
(mg) extrato bruto (mg/g)
1 6 0 4,952 + 0,013
2 6 50 4,556 + 0,013
3 6 100 4,001 £ 0,022
4 15 0 5,783 + 0,069
5 15 50 5,143 £ 0,007
6 15 100 5,704 + 0,020
7 24 0 5,268+ 0,007
8 24 50 5,345+ 0,013
9 24 100 4,951 + 0,006

Analisando a quantidade de [6]-gingerol extraido, percebe-se que na extragao

realizada sem pTSA atingiu-se a maior quantidade de [6]-gingerol, fato claramente

explicado pela preservagao deste metabdlito no extrato, na auséncia do catalisador

(Figura 6).

Com 6 horas de extragcdo, na presenca de catalisador, nota-se que a

quantidade de [6]-gingerol € bem menor do que quando ndo se utiliza pTSA. Isto

ocorreu pois uma parte do [6]-gingerol foi convertido em [6]-shogaol. O baixo

rendimento de extragdo do [6]-gingerol se mantem ao longo do tempo quando se

utilizou 100 mg de pTSA. Ja quando utilizou-se 50mg de pTSA, percebe-se que a

medida em que o tempo passa, a concentragado de [6]-gingerol aumenta, mostrando

que a extragdo do [6]-gingerol continua sem a devida conversdo deste em seu

produto desidratado.
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Figura 6- Rendimentos de [6]-gingerol em diferentes tempos de extragdo e massa de pTSA ANOVA,
pos-teste de Tukey (p<0,05).

Como pode-se observar na Figura 7, o [6]-shogaol foi extraido em maior
quantidade no tempo de 24 horas na presenga do catalisador em sua concentragao
maxima, ou seja, tanto a presenga do acido quanto o tempo de extragédo favorece a
desidratacédo e entdo a sua formagédo. Como ja era de se esperar, o rendimento de
[6]-shogaol, na auséncia de pTSA foi pequeno, uma vez que a conversao do [6]-

gingerol a [6]-shogaol € bem menor (Figura 7).
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Figuras 7- Rendimentos de [6]-shogaol em diferentes tempos de extragdo e massa de pTSA. ANOVA,
pos-teste de Tukey (p<0,05).

Na Figura 8, € possivel comparar o rendimento das extragao de [6]-shogaol e
[6]-gingerol realizadas com diferentes concentracdes do catalisador, no tempo de 24

horas. O rendimento maximo de [6]-shogaol foi alcangado quando usou-se 100 mg
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do p-toluenossulfénico. Diferentemente das condigbes nas quais o [6]-gingerol foi
extraido com maior rendimento, sendo a extragao sem pTSA aquela que teve maior
rendimento desta substancia.

Quando foram utilizadas concentragdes maiores de pTSA, como 100 mg, o
rendimento de [6]-gingerol foi baixo, podendo ser justificado pela conversdo do [6]-
gingerol em [6]-shogaol, por meio da reacdo de desidratacdo. A formagado de
zingerona e hexanal, através da reacdo retro-aldol, também ocorre, uma vez que
concentracédo de [6]-shogaol ndo aumenta proporcionalmente com a diminuicdo da

quantidade de [6]-gingerol (Figura 8).

77 a a :
T E3 [6]-gingerol
57 Es l E3 [6]-shogaol
2]
O 4-
£
EY
il B E
1’4 1- e ﬁ
0 at e . e,
0 50
PTSA (mg)

Figura 8- Rendimentos de [6]-shogaol e [6]-gingerol usando massas diferentes do &cido p-
toluenossulfénico, apds 24 horas de extracdo. ANOVA, pos-teste de Tukey (p<0,05). Letras diferentes
indicam diferenca estatistica significativa. As letras mailsculas e minusculas devem ser analisadas
separadamente.

Os graficos de superficie de contorno, apresentado na Figuras 9 mostra o
efeito da combinagdo da massa de catalisador com o tempo de extracdo sobre a
quantidade de [6]-shogaol extraido. Ele mostra nitidamente que quanto maior o
tempo de extragdo nas quantidades mais altas de catalisador, maior € a quantidade
de [6]-shogaol extraido, demonstrando que o efeito combinado destes dois fatores é

importante para o maior rendimento de extragao deste metabdlito secundario.
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Figura 9- Superficie de contorno representando o efeito da interagdo da massa de catalisador (pTSA)
com o tempo de extragéo sobre a quantidade de [6]-shogaol extraido (mg/g).

Por meio do diagrama de Pareto (Figura 10) € possivel observar que o efeito
da interacao dos 2 fatores (massa de catalisador e tempo de extragao) € o unico que
apresenta significancia, sendo consistente com a discussao dos graficos anteriores.
Diz-se que o efeito € significante quando a coluna horizontal ultrapassar a linha

vermelha que indica p < 0,05

1lby2L | 2283225 4

(1)Massa de pTSA (mg)(L) 1.594359

Tempo de extracio (mg)(Q) | 9824892
Massa de pTSA (mg)(Q) -,291906
(2)Tempo de extracdo (mg)(L) - 1623982

p=.05
Standardized Effect Estimate (Absolute Value)

Figura 10- Diagrama de Pareto representando a analise de variancia para os componentes lineares e
quadraticos dos fatores estudados. Resultados sao significantes para p < 0,05.
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5.3 Isolamento do [6]-shogaol

Para o isolamento do [6]-shogaol utilizou-se a fragdo enriquecida com o [6]-
shogaol (FES) obtida por partigdo liquido-liquido utilizando-se hexano. Uma analise
por CCD das fragcbes obtidas apds a particado liquido-liquido pode ser observada na
Figura 11. Observa-se a auséncia da banda referente ao [6]-shogaol na fragao

hidroalcoodlica (FHA) e consequentemente presenca na fragdo hexéanica (FH).

Figura 11- Placa de Cromatografia em Camada Delgada desenvolvida com as fragdes obtidas apds a
realizagdo da particdo liquido-liquido. FHA (Fragdo Hidroalcodlica); FH (Fragdo Hexanica) e P
(Padrao: [6]-shogaol). Um retadngulo pontilhado destaca as bandas referentes ao [6]-shogaol.

No isolamento realizado por cromatografia liquida classica foram coletadas 20
fragdes (30 mL), monitoradas por CCD e entdo reunidas de acordo com o seu perfil
quimico. Com isso, foi possivel observar que o [6]-shogaol estava presente nas
fragbes 6 e 7, com razoavel grau de pureza, considerando esta analise, pois
observa-se, principalmente, a banda cromatografica com mesmo fator de retengéo
(Rf=0,55) que o padrdo. A esta reunido denominou-se de ZOSCH-C (Figura 12),
onde ZO refere-se ao extrato bruto do gengibre, S a técnica utilizada para o

isolamento, C a fragao cloroféormica e H a fragdo hexanica.
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- N

Figura 12- Placa de Cromatografia em Camada Delgada desenvolvida apés a realizacdo da
cromatografia classica apresentando as fragbes onde o [6]-shogaol estava presente. P: [6]-shogaol.
Retangulos pontilhados destacas as bandas referentes ao [6]-shogaol.

O cromatograma obtido apds analise da fragdo ZOSCH-C por Cromatografia

Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE-UV) pode ser observado na Figura 13.
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Figura 13- Cromatograma da fragdo ZOSCH-C, com a banda referente ao [6]-shogaol indicada por
uma seta (tr = 9,4 min). Condi¢des cromatograficas: coluna C18 (4,6 x 100 mm, 3,5 u); fase movel:
agua (A)/acetonitrila (B): 0,0-2,0 min, 10-55% B; 2,0-9,0 min 55% B; 9,0-13,0 min, 65% B; 13,0-20,0,
100% B. O volume de injegéo, 20 uL; vazdo 1 mL/min. O comprimento de onda utilizado foi 280 nm.

Pode-se observar no cromatograma a banda intensa referente ao [6]-shogaol

no tempo de retencdo de 9,4 minutos, no entanto observa-se também diversas
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outras bandas menos intensas, o que demonstra a baixa pureza desta substancia
nesta amostra. Desta forma € necessario que mais etapas de purificacdo, sejam
realizadas, seja por Cromatografia Liquida Classica (CLC) ou por Cromatografia
Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE) para se chegar a um produto com elevado grau de
pureza (>95%).

Este trabalho teve como finalidade a obtengdo de técnicas e variaveis que
conseguissem extrair ainda mais [6]-shogaol, uma vez que este metabdlito

secundario apresenta diversas indicagoes terapéuticas comprovadas em estudos.
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6 CONCLUSAO

A metodologia foi implementada para a otimizagdo das condi¢des
experimentais para obtengcdo do [6]-shogaol. Diante das analises, foi possivel
concluir que o método mais eficiente para extragcao de [6]-shogaol foi o Soxhlet. Os
resultados indicam que a massa do catalisador e tempo de extragao afetou de forma
positiva o rendimento do [6]-shogaol. Tanto o tempo maximo de extragdo como a
massa maxima do catalisador favorecem a reacdo de desidratacdo e entdo a
formacgao do [6]-shogaol a partir do [6]-gingerol, apesar do aumento da quantidade
de [6]-shogaol n&o ser proporcional a diminuigdo da quantidade de [6]- gingerol, com
0 aumento da quantidade de catalisador. Desta forma, deve haver um controle maior
das condigdes experimentais para que o [6]-gingerol seja convertido em sua maior
parte em [6]-shogaol e assim a eficiéncia de extragcdo deste importante composto
bioativo seja aumentada.

Devido a grande variedade de efeitos terapéuticos atribuidos ao [6]- shogaol,
a otimizacdo do seu processo de extracdo € um passo importante para producéo de
medicamentos a base desta substancia, assim podendo diminuir as reacdes

adversas e ser mais eficiente do que os que estdo no mercado.
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