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RESUMO

As bridfitas apresentam metabdlitos secundarios de interesse farmacéutico e biotecnolégico, mas sua
escassez e sensibilidade exigem processos de extracdo eficientes e sustentaveis. Este estudo objetiva
otimizar a extracdo assistida por ultrassom (UAE) por planejamento experimental. Como etapa
preparatoria, foi otimizada a secagem de uma matriz vegetal modelo por fatorial 2* e Delineamento
Composto Central, avaliando tipo de estufa, temperatura, tempo e forma da amostra. A circulacdo de
ar foi o fator critico, e a condicdo CAE/88 + 2 °C/6,0 + 0,5 h foi validada experimentalmente, com
ganho aproximado de 28% em fendlicos frente ao protocolo de referéncia. Na continuidade, foram
desenvolvidos os ensaios de fendlicos totais, flavonoides totais e atividade antioxidante por DPPH,
que compdem as respostas analiticas do planejamento da UAE. A abordagem integra quimiometria,
economia de recursos e quimica verde para orientar a otimizacdo multirresposta da extracdo de
bridfitas.
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INTRODUCAO

Briofitas do Cerrado e da Antartica constituem fontes promissoras de metabdlitos
secundarios, incluindo compostos fendlicos, flavonoides e terpenoides, associados a atividades
antioxidantes, antimicrobianas e anti-inflamatorias. Entretanto, a exploracdo dessas matrizes exige
especial atencdo a sustentabilidade, pois a disponibilidade de biomassa é limitada e procedimentos
convencionais podem consumir grandes volumes de solventes e favorecer perdas de compostos
termossensiveis (Asakawa & Ludwiczuk, 2018; Sabovljevi¢ et al,, 2016).

A extracdo assistida por ultrassom (UAE) representa alternativa relevante por intensificar a
transferéncia de massa e permitir reducdo do tempo de processamento e do consumo de solventes.
Contudo, o desempenho da UAE depende simultaneamente do tipo de solvente, da proporg¢ido
solvente/agua, da temperatura e do tempo de extracdo. Avaliar esses fatores isoladamente pode
ocultar interacoes e conduzir a condi¢des subdtimas; por isso, o Delineamento de Experimentos
(DoE) e a metodologia de superficie de resposta sdo adequados para construir modelos preditivos e
identificar regides operacionais de maior desempenho (Neto et al., 2010; Silva et al., 2022).

Antes da extragdo, o pré-processamento térmico também deve ser controlado, uma vez que a
secagem pode alterar a estabilidade dos compostos bioativos. Temperatura, tempo, circulacdo de ar
e forma da amostra afetam simultaneamente a remoc¢do de umidade e a exposi¢do dos metabdlitos ao
estresse térmico. Como a biomassa de briéfitas é limitada, foi adotada uma matriz vegetal modelo
para estabelecer e validar o raciocinio experimental da etapa de secagem, reduzindo o consumo de
material biolégico de interesse antes da transposicdo do protocolo para as briéfitas (ElGamal et al,,
2023).

Além dos fendlicos totais, a avaliacdo da eficiéncia de extracdo foi ampliada pela
implementacdo de duas respostas complementares: flavonoides totais, determinados pelo método do
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cloreto de aluminio, e atividade antioxidante pelo radical DPPH. Essa ampliacdo é metodologicamente
importante porque maior rendimento de fenélicos ndo implica, necessariamente, maior recuperacao
de flavonoides ou maior capacidade antioxidante. Assim, o conjunto de respostas permite interpretar
a qualidade quimica e funcional do extrato de forma mais abrangente e prepara a futura otimizacao
multirresposta do processo.

OBJETIVO

Otimizar, por planejamento experimental, as condicdes de pré-processamento e extracdo
assistida por ultrassom de compostos bioativos, estabelecendo respostas analiticas complementares
para fenodlicos totais, flavonoides totais e atividade antioxidante por DPPH, com foco na obtencio de
um processo eficiente, reprodutivel e alinhado aos principios da Quimica Verde.

METODO

A etapa inicial avaliou o pré-processamento por secagem empregando um planejamento
fatorial completo 2% totalizando 16 corridas. Foram investigados: tipo de estufa (sem circulacio
versus com circulagdo de ar), temperatura (40 e 90 °C), tempo (6 e 24 h) e forma da amostra (inteira
versus triturada). Apds a secagem, a biomassa foi extraida em metanol:agua 80:20 (v/v) por
ultrassom durante 20 min a 25 °C e centrifugada a 5.000 g por 10 min. O teor de fenélicos totais (TPC)
foi determinado por Folin-Ciocalteu a 765 nm, com curvas diarias de R? = 0,995.

Os dados foram ajustados por minimos quadrados a um modelo linear com efeitos principais
e interacdes de primeira ordem, e a significancia foi avaliada por ANOVA (a = 0,05), grafico de Pareto,
diagndstico de residuos, falta de ajuste e comparacdo entre valores preditos e observados. A
otimizacdo subsequente empregou Delineamento Composto Central com trés fatores, mantendo tipo
de estufa, temperatura e tempo, para avaliar curvatura e refinar a regido 6tima.

Na etapa analitica associada a UAE de briéfitas, o planejamento 2* considera tipo de solvente,
proporcdo solvente/agua, temperatura e tempo. As respostas implementadas sdo: fendlicos totais por
Folin-Ciocalteu (mg EAG/g), flavonoides totais por complexacdo com AlCl; e leitura a 510 nm (mg
EQ/g) e atividade antioxidante por DPPH a 517 nm (% de inibicdo). Essas respostas permitem
comparar nio apenas rendimento global, mas também composic¢io e funcionalidade antioxidante dos
extratos.

RESULTADOS

Atriagem 2% apresentou modelo consistente (R2 =95,63%; F=10,9; p=0,008), sem evidéncia
de falta de ajuste. A circulacdo de ar foi o principal fator associado a preservacio dos fendlicos. A
interacao circulacao de ar x temperatura foi positiva (p = 0,0008), enquanto circulacio de ar x tempo
foi negativa (p = 0,0186), indicando que temperaturas mais elevadas podem ser vantajosas quando
acompanhadas de remocdo eficiente de umidade, mas periodos prolongados de secagem aumentam
o0 estresse térmico. Temperatura e tempo, isoladamente, ndo foram significativos nas faixas avaliadas,
e a forma da amostra nao influenciou a resposta.

No refinamento por Delineamento Composto Central, o ajuste permaneceu robusto (R* =
94,3%; F = 24,9; p = 0,00004), sem falta de ajuste significativa (p = 0,653). A condigdo 6tima estimada
foi estufa com circulacdo de ar, 88 + 2 °C e 6,0 + 0,5 h. A validagdo experimental apresentou 0,46 *
0,02 mg EAG/g de matéria fresca, com erro relativo aproximado de 4,5%. Em relagdo ao protocolo de
60 °C/24 h, o ganho foi de aproximadamente 28%, associado ainda a redu¢do estimada de 38% no
consumo energético por quilograma de agua removida.
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Paralelamente, foram desenvolvidos e incorporados ao fluxo experimental os métodos de
flavonoides totais e DPPH. A inclusdo dessas respostas amplia o estudo para uma abordagem
multirresposta: uma condi¢cdo de extracdo pode maximizar TPC, mas produzir comportamento
distinto para flavonoides ou atividade antioxidante. Assim, a proxima etapa de UAE podera selecionar
condi¢des que conciliem rendimento, composicao quimica e bioatividade, em vez de otimizar um
unico marcador.

Tabela 1
Respostas analiticas implementadas no estudo
Resposta Método Leitura/expressdo Papel no DoE
Fenolicos totais Folin-Ciocalteu 765nm; mg EAG/g Rendimento fendlico
Flavonoides totais AlCl; 510 nm; mg EQ/g Recuperagao de
flavonoides
Flavonoides totais DPPH 517 nm; % inibicao Bioatividade
antioxidante

Nota. EAG = equivalente de 4cido galico; EQ = equivalente de quercetina.
Fonte: Elaboracdo dos autores a partir do relatoério parcial (2026).

Figura 1
Grdfico de Pareto da triagem 2* e superficie de resposta representativa da extracdo de CFT
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Nota. O grafico de Pareto evidencia os efeitos estimados no planejamento fatorial e a superficie de resposta
exemplifica a interacdo entre temperatura e proporgio de solvente. Imagens extraidas do banner do estudo.
Fonte: Elaboracao dos autores (2025).

CONCLUSAO

0 estudo demonstrou que a circulagio de ar é determinante para o desempenho da secagem
e que a combinagdo de temperatura elevada com tempo curto pode preservar a resposta fendlica
quando a remog¢ao de umidade é eficiente. O protocolo CAE/88 °C/6 h mostrou boa capacidade
preditiva e foi confirmado experimentalmente, reduzindo simultaneamente tempo e demanda
energética.

A consolidacdo dos ensaios de fendlicos totais, flavonoides totais e DPPH representa avango
metodoldgico para a etapa de UAE, pois estabelece respostas quimicas e funcionais complementares
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para o planejamento experimental. Dessa forma, a continuidade do projeto podera empregar
otimizacdo multirresposta para definir condicdes de extracdo que conciliem maior recuperacio de
metabolitos, atividade antioxidante e menor impacto ambiental, fortalecendo a aplicacio de
principios de Quimica Verde a exploragdo biotecnoldgica das bridfitas.
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