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ANALISE FISICO-QUIMICA E FITOQUIMICA DO EXTRATO ETANOLICO
BRUTO DAS RAIZES DE Harrisia adscendens (Giirke) Britton & Rose
(CACTACEAE)

LEMOS, Emerson Leite * ; ALVES, Harley da Silva ?

RESUMO

O estudo de plantas medicinais tem grande importancia no desenvolvimento de novos
medicamentos. A espécie Harrisia adscendens (Giirke) Britton & Rose, conhecida
popularmente como rabo de raposa é usada no sertdo da Paraiba para tratamento de problemas
renais e odontalgia. Este trabalho teve como objetivo realizar um estudo fitoquimico
compreendendo uma andlise qualitativa e quantitativa dos metabdlitos secundarios presentes
no extrato etandlico bruto, bem como determinar as caracteristicas fisico-quimicas do pé das
raizes desta espécie seguindo técnicas descritas na Farmacopeia Brasileira. No screening
fitoquimico foram obtidos resultados confirmatoérios para a presenca de alcaldides de acordo
com os testes positivos para os reagentes de Dragendorff, Bouchardat e Mayer. Na analise
quantitativa, o teor de polifendis e flavonoides no extrato etanolico bruto total foi 2,212 g e
0,031 g respectivamente e ndo houve deteccdo de taninos. Na anélise fisico-quimica, o p6 foi
classificado como semifino, apresentando pH &cido no valor de 5,1 e densidade bruta e
compactada iguais a 0,4255g9/mL e 0,4762 g/mL respectivamente. O indice de Carr foi de
10,65% e a compressibilidade 2,5 mL. O valor obtido para o teor de cinzas totais foi 6,14% de
matéria inorganica e o percentual de umidade perdida por dessecacao foi de 12,7%. Os dados
fisico-quimicos obtidos do pdé das raizes de H. adscendens mostraram informacdes
importantes para o desenvolvimento de fitoterdpicos e o estudo fitoquimico permitiu

identificar e quantificar alguns dos metabolitos secundarios presente na espécie.

Palavras-chave: Cactos; Rabo de Raposa; Etnobotanica.

1 Académico em Farméacia pela Universidade Estadual da Paraiba. emerson.1107 @hotmail.com
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1. INTRODUCAO

O surgimento de novas doencas e 0 aumento da resisténcia de microrganismos faz
com que se busque a descoberta de novas substancias. As plantas produzem substéancias para
consumo préprio como agucares, lipideos e proteinas e também substancias com atividades
diversificadas, que desempenham funcGes de protecdo contra animais e patdgenos, funcao de
atracdo de insetos polinizadores etc. Esses compostos sdo conhecidos como metabolitos
secundarios. Muitos desses metabdlitos ja sdo utilizados como recurso terapéutico para o
tratamento de varias doencas, como exemplos, tem-se os alcaldides extraidos da Vinca rosea,
conhecidos por vincristina e vimblastina, que apresentam uma potente atividade

anticancerigena.

Identificar espécies que tenham propriedades farmacoldgicas através de estudos
etnobotéanicos se tornou mais promissor na pesquisa de compostos bioativos do que pesquisar
espécies de forma aleatoria ou através se selecdo quimiotaxonémica (ALBUQUERQUE et al,
2007). Segundo Albuquerque (2002) toda area de conhecimento que tem a preocupacdo de
estudar a relacdo das pessoas com as plantas possui o interesse de saber as estratégias
desenvolvidas pelas populagdes locais visando utilizar estas informacgdes em beneficios dessas

populacdes.

Quimica de produtos naturais € a ciéncia que busca descobrir e classificar compostos
quimicos de plantas. Segundo Simdes (2001) o investigacdo quimica de uma planta visa
descobrir 0s compostos quimicos presentes nos vegetais ou, até mesmo, quantifica-los. Se ndo
existem estudos fitoquimicos sobre a espécie é interessante identificar os metabolitos
secundarios principais. Porém para estudar esses compostos é preciso seguir uma série de
métodos que vdo desde a coleta do material vegetal até a separacdo e identificagdo dos
compostos isolados. Para o estudo de plantas € preciso delinear a area e o tipo de vegetacdo a

ser estudado.

A caatinga, vegetacdo de grande diversidade, € um bioma exclusivamente brasileiro
gue apresenta uma grande variedade de espécies vegetais adaptadas ao clima semiérido.
Muitas dessas espécies presente na caatinga sdo utilizadas pelas populagbes locais para a
alimentacéo, seja das pessoas seja dos animais, como insumo na industria e também para fins
medicinais que € uma surpreendente utilidade de alguns vegetais deste bioma. Segundo Zaapi

(2008) a caatinga na regido semiarida do Nordeste tem vegetagdo muito variada, possuindo



espécies lenhosas, por exemplo, as da familia Euphorbiaceae e Fabaceae, e ndo lenhosas
como Poaceae e Cactaceae.

A familia Cactaceae apresenta grande diversidade de espécies, entre as mais
conhecidas estdo o Cereus jamacaru (mandacaru) e o Pilosocereus gounellei (xique-xigue).
Porém muitas outras espécies vém ganhando destaque, principalmente no que diz respeito ao
uso medicinal, como é o caso da Harrisia adscendens (Girke) Britton & Rose (Rabo de
raposa) planta estudada neste trabalho e que, de acordo com a literatura, é Util para o
tratamento de “quentura”, problemas renais ¢ odontalgia (ALBUQUERQUE et al, 2007).

O objetivo deste trabalho foi realizar o estudo fitoquimico do extrato etandlico bruto
das raizes de H. adscendens visando a identificacdo e quantificacdo das classes dos compostos
do metabolismo secundario, bem como a determinacdo das caracteristicas fisico-quimica do

pé das raizes seguindo as técnicas descritas na Farmacopeia Brasileira.



2. REFERENCIAL TEORICO

2.1. Caatinga e Etnobotanica

A caatinga apresenta grande diversidade biologica de fauna e flora. Ela esta localizada
principalmente nos estados da regido nordeste do Brasil, engloba também o norte do Estado
de Minas Gerais-MG e apresenta, aproximadamente, 844.453 km? de 4rea, representando 11%
de todo territorio nacional (BRASIL, 2015).

Apesar dos poucos estudos sobre a utilizacdo dos recursos vegetais da caatinga, sabe-
se que muitos vegetais tipicos dessa regido sdo empregados na producdo de pastagem para
alimentacdo animal, no cultivo de lenho, no desenvolvimento de dleos essenciais e na
producdo de alimentos para as populacBes, sendo estas atividades responsaveis pelo
desenvolvimento agropecuério da regido. Outra atividade de grande importancia também vem
crescendo e esta relacionada ao uso medicinal de muitos vegetais pela populacdo que vive
neste bioma (BRASIL, 2015).

No sentido de estudar o uso medicinal das plantas desse bioma é preciso saber como
as populacdes locais as utilizam e para quais fins medicinais determinada planta se destina. A
ciéncia que se preocupa em estudar essa relacdo € a etnobotanica. Segundo Amorozo (1996) a
etnobotéanica é a ciéncia que estuda todo o conhecimento e defini¢cbes sobre o mundo dos
vegetais apresentada por uma determinada sociedade, que envolve desde a classificacdo dos
vegetais feita por esse grupo, assim como a utilizagdo dessas plantas. A partir desta viséo, se
torna fundamental fazer a relagdo entre etnoboténica e caatinga a fim de se investigar o
conhecimento medicinal da populacdo sobre plantas dessa regido e descobrir quais as

principais espécies utilizadas no combate as enfermidades.

As plantas possuem propriedades terapéuticas advindas de substancias presentes em
seus Orgaos vegetais ou plantas que sejam utilizadas para semisintese de compostos com
propriedades farmacoldgicas (BADKE, 2008). Diversas espécies caracteristicas do clima
semiarido possuem registro de utilizacdo para fins medicinais. Algumas dessas espécies séo: a
Punica granatum (Roma) bastante empregada nas inflamacdes de garganta, a Aloe vera
(babosa) utilizada em problemas de hemorroida e queda de cabelo e a Anacardium
occidentale L. (Cajueiro) empregada como medicinal devido a sua utilizacdo antisséptica e
anti-inflamatéria (ALBUQUERQUE et al, 2007). Além destas, existe uma grande quantidade



de registros que envolvem uma grande quantidade de familias vegetais com diversas espécies

representantes.

De acordo com Albuquerque e colaboradores (2007), que desenvolveram trabalho
quantitativo no semiarido nordestino, vinte e uma obras citaram um total de 389 espécies com
fins medicinais utilizadas por comunidades indigenas e pelas comunidades rurais no nordeste
do Brasil. Estudos etnobotanicos como este permitem criar uma base para o desenvolvimento
de pesquisas relacionadas ao descobrimento de novas substancias quimicas a partir de
espécies vegetais, facilitando o direcionamento do pesquisador para as espécies que
possivelmente poderdo ter algum composto biologicamente ativo responsavel pela atividade
evidenciada na prospeccao etnobotanica.

Os estudos sobre as atividades farmacoldgicas e a utilizacdo de plantas no semiarido
nordestino permite sucesso na pesquisa cientifica e no conhecimento quimico- farmacologico,
assim como classifica a importancia do uso terapéutico de alguns desses vegetais (MATOS,
1997).

2.2. Familia Cactaceae

A familia Cactaceae é um grupo de plantas representadas por, aproximadamente, 84
géneros e 2000 espécies. Em todas as regides do Brasil é possivel encontrar espécies desse
grupo de vegetais. S&o cerca de 32 géneros representados por um total aproximado de 160
espécies catalogadas. As cactaceas sdo plantas adaptadas ao clima seco (semiarido), sendo
classificadas como xerofitas. Geralmente, apresentam espinhos, sdo suculentas, perenes e de
habito diversificado. Os caules sdo chamados de cladddios e os espinhos sdo modificacdes

foliares que podem se apresentar de varias formas (NECCHI, 2011).

Muitas sdo as espécies representantes da familia cactaceas que apresentam uso
medicinal. Além disso, muitas espécies também sdo usadas na producdo de cosméticos e na
area alimenticia (BIAVATTI et al, 2007; MARIATH et al, 2009). Alguns cactos ja possuem
estudos relacionados ao uso medicinal. Estes sdo o Cereus jamacaru (Mandacaru) usado para
problemas cardiovasculares, infec¢bes respiratorias e inflamagbes (LUCENA, 2011), com
destaque para a atividade antimicrobiana (DAVET et al, 2009). Outras espécies importantes
sdo a Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck (Palma santa) que se caracteriza pela atividade

anti-inflamatoria que desempenha (NECCHI, 2011) e a Opuntia inermis que possui destaque



para a atividade antioxidante desempenhada pelo consumo de seu suco (MADRIGAL-
SANTILLAN, 2013).

Apesar dos exemplos citados, hoje sdo poucos os estudos relacionados a familia
Cactaceae no que diz respeito a atividade farmacoldgica e ao isolamento de compostos
quimicos, porém é possivel perceber, pelos estudos etnobotanicos na familia, que esta possui
potencial para a descoberta de novas substancias bioativas, uma vez que muitas espécies sao
utilizadas na medicina popular para o tratamento de doencas e este fator € importante para

direcionamento das pesquisas em favor da descoberta destas substancias.
2.3. A Espécie Harrisia adscendens (Gurke) Britton & Rose

O género Harrisia € um cacto colunar que compreende um total de 18 espécies nativas
na América do sul e Caribe, encontrado em florestas sazonalmente secas. Cinco espécies de
Harrisia sdo encontradas na regido de Gran Chaco (PRADO, 1993) da Argentina, Bolivia,
Brasil e Paraguai (KIESLING 1996; EGGLI 2002). A espécie Harrisia adscendens (Glirke)
Britton & Rose (Figura-1) ocorre na caatinga no Nordeste do Brasil (TAYLOR; ZAPPI
2004).

Figura 1: Foto da espécie Harrisia adscendens (Giirke) Britton & Rose

Os estudos botanicos sobre a espécie H. adscendens sdo mais abrangentes e pouco sao
os estudos referentes aos aspectos fitoquimicos. Porém, existem trabalhos com a espécie em
que pesquisadores conseguiram identificar a presenca de antraquinonas, fendis, alcaloides,
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cumarinas e saponinas no extrato bruto obtido da parte central do cladédio da planta, que é
representado pela parte aérea do vegetal (GOMES et al, 2009).

2.4. Produtos do Metabolismo Secundario das Plantas

Os compostos do metabolismo secundario s@o aqueles que fornecem caracteristicas
especificas as plantas, inclusive caracteristicas adaptativas e de protecdo, ndo sdo essenciais
para a sobrevivéncia do vegetal, mas, no longo prazo, sua auséncia pode levar & morte da
mesma. Exemplos destes compostos sdo alcaloides, taninos, saponinas, flavonoides e

catequinas.

As substancias do metabolismo secundario das plantas vém ganhando destaque devido
a importancia destes compostos no desenvolvimento de medicamentos (DINIZ et al, 2007).
Além disso, estes compostos sdo utilizados em outras areas como na obtencdo de sabores,
fragrancias, pesticidas, e diversos outros produtos (PHILLIPSON; ANDERSON, 1998).

Dentre 0s compostos secundarios existem trés classes que apresentam notdria
importancia para a planta e principalmente para o desenvolvimento de estudos relacionados a
obtencdo de medicamentos. S8o as classes dos terpenoides ou terpenos, dos compostos
nitrogenados e dos compostos fendlicos (MADY, 2010; ZHOU et al, 2008).

Os terpenoides séo derivados das unidades do isopreno, sendo utilizado para diversas
finalidades. As principais atividades farmacoldgicas desempenhadas por esta classe estdo
relacionadas com a atividade sedativa, tranquilizante e anticonvulsivante (PASSOS et al,
2009).

Os compostos fenolicos sdo de grande importancia para o crescimento e reproducéo
dos vegetais, sendo produzidos em condicdes de estresse, como ferimentos, radiacées UV e
infeccdes. (NACZK M; SHAHIDI F, 2004). Quimicamente possuem anel aromatico com um
ou mais radicais hidroxilicos. Existem vérias estruturas diferentes, com as mais diversas
funcbes (LEE SJ, UMANO K; SHIBAMOTO T; LEE KG, 2005). Os principais compostos
fenolicos séo os flavonoides, acidos fenolicos, fendis simples, taninos, cumarina, ligninas e
tocoferois (SHAHIDI F, NACZK M, 1995).

Os compostos nitrogenados apresentam o nitrogénio em sua estrutura, sendo derivado
dos aminoacidos. O principal representante dessa classe sdo alcaloides envolvidos no

processo de protecdo do vegetal (MADY, 2010; ZHOU et al, 2008). Farmacologicamente os
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alcaloides séo responsaveis por diversas atividades farmacoldgicas, entre elas, a atividade
antiulcerogénica.

Alguns estudos revelam o isolamento de compostos quimicos a partir de espécies
pertencentes a familia Cactaceae. A macromerina foi uma substancia isolada da espécie
Coryphantha calipensis, que apresenta semelhanga com a epinefrina (DAVET, 2005). Na
espécie Opuntia ficus-indica, foi isolado um alcaloide chamado de indicaxantina (PARK et
al., 2007). As betacianinas mais utilizadas na industria alimenticia (betanina, filocactina, e
hilocerenina) também foram isoladas de uma espécie de cacto, que € a espécie Hylocereus
polyrhizus (MOUSSA-AYOUB et al, 2011).
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3. REFERENCIAL METODOLOGICO

3.1. Coleta do Material Vegetal

O material vegetal utilizado para o estudo foram as raizes da cactaceae H. adscendens,
que foram coletadas no municipio de Itaporanga no alto sertdo da Paraiba (S 7° 18* 45”°/W
38° 09’ 59°°) no dia 27 de maio de 2014. O material vegetal foi processado na cidade de
Campina Grande — PB no Laboratoério de Fitoquimica (LAFIT) na Universidade Estadual da
Paraiba. A exsicata foi identificada por botdnicos e a mesma se encontra depositada no
herbario da Universidade Federal da Paraiba (UFPB), porém sem numero de identificacéo.

O material coletado foi levado a estufa com renovacdo de ar a uma temperatura de
40°C para secagem e ap0s apresentar constancia do peso foi triturado em moinho de rotor
vertical (moinho de facas) para a obtencéo do pé.

3.2. Obtencéo do Extrato Etandlico Bruto (EEB)

O po das raizes foi utilizado para a preparacdo do extrato etandlico bruto (EEB)
através do método de maceracdo a frio. Um total de 641,68 g do po seco foi colocado em
contato com o solvente extrator, nesse caso 0 etanol 96 % (v/v) e a cada trés dias fazia-se a
substituicdo do etanol. A solucdo extrativa foi evaporada em evaporador rotativo com o

intuito de se obter o EEB.

Figura 2: Foto do Evaporador rotativo

3.3. Identificacdo dos Compostos Secundarios (Screening Fitoquimico)

A identificacdo dos compostos do metabolismo secundario das raizes de Harrisia
adscendens (Gurke) Britton & Rose seguiu metodologia descrita por Suzany Costa (2010).
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Para a andlise, foi utilizado o extrato etandlico bruto (EEB). Foram realizados testes para a
identificacdo de fendis/taninos, flavonoides, alcaloides, catequinas, polissacarideos,

esteroides/triterpernos e saponinas.
3.3.1. Testes que utilizaram solucao aquosa

Para estes testes, foi preparada uma solugdo aquosa com 140 mg de extrato dissolvidos

em 30 ml de agua.

a) Identificacdo de polissacarideos
Foi adicionado 2 gotas de lugol a um tubo de ensaio contendo 5 mL da solucdo

aquosa. O surgimento de coloracdo azul indica resultado positivo para polissacarideos.

b) Identificacdo de fendis e taninos

Uma aliquota de 5 mL da solugdo aquosa foi transferida para a um tubo de ensaio e
nele foi adicionado 5 gotas de cloreto férrico (FeCls) a 1%. A presenca de um precipitado azul

ou esverdeado indica a positividade do teste.
3.3.2. Testes que utilizaram solucdo metandlica

Para os testes realizados, foi preparada uma solucdo metandlica com 120 mg de

extrato dissolvido em 24 ml de metanol.
a) Catequinas

Para a identificacdo de catequinas, 3 mL da solucdo aquosa de vanilina a 1% foi
transferida para um tubo contendo 3 mL da solu¢do de metanol. Ao sistema foi adicionado
1 mL de &cido cloridrico (HCI) concentrado. A coloracdo vermelha intensa indica reagdo

positiva para catequinas.
b) Identificacdo flavonoides

Na identificacdo da presenca de flavonoides, ao tubo de ensaio com aliquota da
solugé@o de metanol foram adicionados 5 gotas de &cido cloridrico (HCI) concentrado e raspas

de Magnésio. A formagéo de coloragdo rdsea indica positividade para flavonoides.
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c) ldentificacdo saponinas espumidicas
Um volume de 5 mL de solugdo de metanol foi adicionado a um tubo e este foi agitado
manualmente durante 2 (dois) minutos. Observar a formacdo de espuma persistente indica a

presenca de saponinas.

d) Identificacdo alcaloides

Para a analise qualitativa visando a identificacdo da presenca de alcaléides foram
realizados trés testes utilizando reagentes especificos. Foram tomados trés tubos de ensaio
sendo que no primeiro tubo foram adicionados 2 mL da solu¢do de metanol, 1 mL de HCI
concentrado e 4 gotas do reativo de Mayer; no segundo tubo foram adicionados 2 mL de
solucdo de metanol ,1 mL de HCI concentrado e 4 gotas do reativo de Bouchardat e no
terceiro foram adicionados 2 mL de solucdo de metanol, 1mL de HCI concentrado e 4 gotas
do reativo de Dragendorff. O surgimento de precipitados ndo sollveis e floculosos em cada

um dos testes indica a presenca de alcaloides.
3.3.3. Testes que utilizaram solucdo cloroférmica

A solucao cloroférmica foi preparada com 75 mg de extrato dissolvidos em 15 ml de

cloroférmio.
a) ldentificacdo de esteroides e triterpernos

Foram transferidos 10 mL da solucdo de cloroférmio, que foi filtrado sobre carvédo
ativado, para um tubo de ensaio. Ao tubo foi adicionado 1 mL de anidrido acético (C4HgsO3)
que foi agitado suavemente. Em seguida, foram adicionadas 3 gotas de acido sulfurico
(H,S0O,) concentrado e novamente agitado. O aparecimento de cores que vao do azul ao verde

persistente indicam resultado positivo.

3.4. Quantificacdo de Compostos Secundarios

O teor de polifendis, flavonoides e taninos foi determinado com base em métodos
espectrofotométricos. Cada um dos testes seguiu metodologia especifica, mas todos partiram
de um mesmo principio. Foi preparada uma solucéo padrédo de 100 pg/mL utilizada para o
preparo de outras solucdes diluidas a fim de se obter uma equacao da reta pela medida das
absorbancias dessas solugdes. Por meio da equacdo foi determinado o teor de polifendis,

flavonoides e taninos no extrato etandlico bruto (EEB) das raizes da espécie H. adscendens.
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3.4.1. Determinagéo do teor de polifendis

Para a determinacdo de polifendis foi utilizada metodologia descrita por Chandra e
Mejia (2004). Para a obtencdo da curva analitica utilizando essa metodologia foi preparada
uma solucdo padrdo de 100 pg/mL de &cido galico, dissolvendo 10 mg de acido galico em
100 mL de agua destilada. A partir dessa, foram obtidas solu¢Bes com 1, 3, 6, 9, 12, 15, 20,
25, 30, 35, e 40 pg/mL utilizadas para gerar a curva de calibracdo e consequentemente
fornecer a equacdo da reta utilizada para a determinacéo do teor de polifendis.

Para a determinacdo do teor de polifendis foi pesado 5 mg do extrato que foi
dissolvido em agua destilada e transferido para um baldo volumétrico de 10 mL, obtendo-se
uma solucdo com concentracdo de 500 pg/mL. Para a reacdo foi adicionado a um tubo de
ensaio 1 mL da solucdo aquosa do extrato mais 1 mL do reagente de Folin-Ciocalteau 1N que
ficou em repouso por 2 minutos. Em seguida, foi adicionado 2 mL de uma solugdo aquosa de
carbonato de sodio (Na2CO3) a 20% p/v, sendo que essa mistura permaneceu em repouso por
mais 10 minutos. Por ultimo, foi feita a leitura da absorbancia em espectrofotbmetro com
comprimento de onda de 757 nm contra um branco composto por agua destilada, reagente de
Folin-Ciocalteau e solugdo a 20% de Na2CO3 a absorbancia obtida foi a média de trés

determinacoes. .

3.4.2. Determinacdo do teor de flavonoides

Na determinacdo do teor de flavonoides a metodologia utilizada foi descrita por Meda
et al. (2005). Nesta metodologia, a obtencdo da curva analitica foi feita com uma solugéo
padrdo de quercetina a 100 pg/mL. Para a preparagdo, 10 mg de quercetina foram dissolvidas
em 100 mL de metanol e dessa solucdo se obteve solu¢cdes com concentracdes de 2, 4, 6, 8,
10, 13, 16, 19, 22, 26, 28 e 30 pg/mL, tais solucBes foram utilizadas para gerar a curva de
calibracdo e consequentemente fornecer a equacdo da reta utilizada para a determinacdo do
teor de flavonoides.

Para se determinar o teor de flavonoides foi pesado 50 mg do extrato que foi
dissolvido em agua destilada e transferido para um baldo volumétrico de 10 ml, obtendo-se
uma solucdo com concentracdo de 5 mg/mL ou 5000 pg/mL. Dessa solugcdo metandlica foi
retirada uma aliquota de 5mL, que foi misturada em um tubo de ensaio com mais 5mL de
cloreto de aluminio (AICI3) a 2% p/v. O sistema ficou em repouso por 10 minutos antes da

leitura em espectrofotbmetro com comprimento de onda de 415 nm, contra um branco
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formado pela solugdo de AICI3 a 2%. O valor da absorbéncia obtido foi a media de trés

determinagoes.

3.4.3. Determinacdo do teor de taninos

A determinacdo do teor de taninos foi realizada pelo método descrito por Makkar e
Becker (1993). A curva de calibracdo para o ensaio foi obtida a partir de uma solucdo padréo
de catequina de 100 pg/mL. Como nas outras determinacdes, essa solucdo foi utilizada para a
obteng&o de outras solucgdes de catequina nas concentragdes de 10, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80,
90 e 100 pg/mL. A medida da absorbancia destas solugdes permitiu a obtencdo da equacédo da
necessaria para o calculo do valor de taninos presente no extrato.

Para a analise foi preparada uma solucédo do extrato com concentracdo de 2 mg/mL ou
2000 pg/mL. Para isso foi pesado 20 mg do extrato que foi dissolvido em solugéo de etanol
50% (v/v) e, posteriormente, transferido para um baldo volumétrico de 10 mL. Dessa solucao
foi retirada uma aliquota de 0,5 mL e adicionado a 3 mL de uma solucdo de vanilina (4% p/v
em metanol) em tubo de ensaio; em seguida, foi adicionado 1,5 mL de &cido cloridrico (HCI)
concentrado (37%). A leitura da absorbancia foi feita em um comprimento de onda de 500 nm
contra um branco composto pela solugéo de vanilina, HCI e uma solugéo de etanol 50% (v/v)
em agua. Da mesma maneira que 0s testes anteriores o valor da absorbancia obtido foi a

media de trés determinacdes.

3.5. Analise Fisico-Quimica do P6 das Raizes de H. adscendens

A analise fisico-quimica das raizes de H. adscendens visou & determinacdo de
parametros importantes para 0 desenvolvimento de drogas vegetais, como: perda por

dessecacdo, cinzas totais, pH, granulometria, densidade bruta e compacta.

3.5.1. Determinacéo do pH

A determinacdo do pH seguiu metodologia descrita na Farmacopeia Brasileira (2000) na
qual € preparada uma solucgédo a 1% (p/v) do p6 da planta, em que se pesou 0,5 g de p6 em um
becker e se completou o volume para 50 mL de agua destilada. A solugédo foi aquecida até
ebulicdo em chapa-elétrica por 5 min e, em seguida, foi filtrada em funil tendo o algod&o
como elemento filtrante. Ap6s o resfriamento mediu-se o pH do filtrado utilizando
potencidmetro Meter Model — PHS-3B. A média de trés determinacdes forneceu o valor de

pH do po das raizes de H. adscendens.
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3.5.2. Granulometria do pd das raizes

A metodologia para a determinacdo granulométrica esta presente na Farmacopeia
Brasileira (2010). Para o procedimento foi utilizado o aparelho tamisador e os tamises com
orificios de 770 pm, 355 pm, 180 pm, 150 pm, 75 pm, e 38 pum. Para o procedimento foi
pesado 25 g do p6 que foi transferido para o tamis superior ou de maior malha. O conjunto foi
tampado e o aparelho acionado por 15 minutos com vibracdo adequada. Ap6s o término deste
tempo, foi removida toda a amostra retida na superficie superior de cada tamis para um papel
impermeével e realizado a pesagem. Para o calculo do percentual retido em cada tamis foi

utilizada a formula:

% Retida pelo tamis :FB 100

Em que: P1 é o peso da amostra retida em cada tamis (em gramas); P2 é a soma dos pesos
retidos em cada tamis e no coletor (em gramas);
Dependendo das porcentagens obtidas nos tamises o pd pdde ser classificado como

grosso, moderadamente grosso, semifino, fino e finissimo.
3.5.3. Densidade bruta e densidade de compactagéo

Para a determinacdo da densidade bruta e compacta foi utilizada metodologia descrita
na Farmacopeia Brasileira (1988). Foram pesados 10 g do p6 das raizes que foi transferida
para uma proveta de 25 mL e colocados em uma altura pré-fixada de 20 cm. O p6 contido na
proveta foi submetido a 10 (Vig) e 500 (Vsoo) quedas. O experimento foi realizado em
triplicata e os volumes de cada intervalo foram registrados. Para o calculo da densidade bruta
(db) e densidade compacta (dc) foram utilizadas as equacdes 1 e 2 respectivamente. Com 0s
valores de densidade é possivel determinar o indice de compressibilidade ou indice de Carr

(Equacdo 3) e a compressibilidade do pé (Equacéo 4):

] M
db = :{; de = ;H
(1) e
Onde: Ma =massa da amostra; Vb =volume bruto; V¢ =volume de compactacéo.
de = db
(== 10 C=Vio-Vin

3) (4)
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3.5.4. Teor de cinzas

Para a determinacgdo do teor de cinzas foi utilizado uma quantidade de 3 g do pé das
raizes que foi transferido para um cadinho previamente tarado em balanga analitica. Este foi
levado a mufla com temperatura de 450°C durante 2 horas, processo denominado de
calcinacao. Apos este periodo, o cadinho foi resfriado em dessecador até que se atingisse peso
constante. Por fim, se determinou a porcentagem de cinzas totais em relacdo a quantidade de
droga vegetal pesada no inicio do processo. O procedimento foi realizado em triplicada
(Farmacopeia Brasileira, 2010).

3.5.5. Perda por dessecacao

Para esta determinacdo, foram transferidas 3 g do pd das raizes para um pesa-filtro
seco. A amostra foi distribuida uniformemente no pesa filtro que foi colocado na estufa sem
tampa, esta também foi deixada na estufa. A amostra permaneceu na estufa do tipo Biopar®,
modelo S805T durante 2 horas a uma temperatura de 105° C. Apés este processo a amostra
foi resfriada em dessecador até a manutencdo da constancia de peso. O processo ocorreu em
triplicata seguindo a técnica preconizada na Farmacopeia Brasileira (2010). O percentual de
perda por dessecacdo foi determinado pela seguinte formula:

P
% perda= LIID ® x 100
a

Em que: em que: Pa = peso da amostra; Pu = peso do pesa-filtro contendo a amostra antes da

Dessecacdo; Ps = peso do pesa-filtro contendo a amostra apds a dessecacao.
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4. DADOS E ANALISE DA PESQUISA

4.1. Obtencdo do Extrato Etandlico Bruto (EEB)

A partir de 641,68 g de p6 das raizes de H. adscendens obteve-se 53,25 g de extrato

etanolico bruto (EEB), que expressa um rendimento de aproximadamente 8,29%.
4.2. Screening Fitoquimico do EEB da Raiz de H. adscendens

O resultado da analise qualitativa dos compostos do metabolismo secundario presente
no EEB das raizes de H. adscendens esté listado na tabela 1.

Tabela 1- Resultados do Screening Fitoquimico

Metabdlito secundario Testes realizados (Resultado)
Alcaloides Bouchardat (+)/ Mayer (+)/ Drangendorff (+)
Polissacarideos Reacdo com Lugol (-)
Fendis e taninos Cloreto Férrico (-)
Flavonoides Reacdo de Shinoda (-)
Saponinas espumidicas Teste de Espuma (-)
Catequinas Reacdo com Vanilina (-)
Esteroides e triterpernos Reacdo de Liebermann-Burchard (-)

Fonte: Dados da pesquisa, 2014.

Analisando o resultado da tabela 1 pode-se dizer que no screening fitoquimico do EEB
das raizes de H. adscendens apenas os alcaloides foram detectados. Os resultados foram
positivos para os testes de Bouchardat, Mayer e Drangendorff. Todos os outros testes:
polissacarideos, fendis e taninos, flavonoides, saponinas, catequinas, esteroides e triterpernos,
apresentaram-se negativos. E importante ressaltar que testes qualitativos ndo apresentam alta
sensibilidade, por isso é importante a realizacdo de andlises quantitativas para comprovar a

existéncia ou ndo de determinado composto do metabolismo secundario.
4.3. Quantificacao dos Compostos Secundarios do EEB da Raiz de H. adscendens

As técnicas de quantificacdo se baseiam em analises através de espectrofotometria e
foram realizadas através de técnicas especificas. Na andlise qualitativa foi possivel realizar
testes para muitos grupos de compostos secundarios, porém nos testes gquantitativos isso nao
foi possivel. A dificuldade de se encontrar reagentes para os testes impediu que se fizesse a

quantificacdo de alcaloides, composto que se apresentou positivo no screening fitoquimico, e
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também outros grupos de compostos. No entanto, foi feita a determinacdo do teor de
polifendis, flavonoides e taninos seguindo técnicas descritas por Chandra e Mejia (2004),
Meda et al (2005) e Makkar e Becker (1993) respectivamente. Apesar desses compostos néo
terem sido evidenciados na analise qualitativa € possivel, através da analise quantitativa,
verificar o teor desses compostos no extrato, uma vez que esta técnica apresenta uma

sensibilidade maior em relacdo a anterior.

O resultado da determinacdo do teor de polifenois e flavonoides estdo representados

nas tabelas 2 e 3, respectivamente.

Tabela 2 - Resultado da quantificacdo de polifendis no EEB das raizes de H. adscendens

Conc. Da solucéo ABS Conc. Polifenois Conc. Polifendis Conc. Polifendis
(Hg/mL) (Hg/mL) (%) (mg/g)
500 0,4383 20,7705 4,1541 41,5411

Fonte: Dados da pesquisa, 2014.

A curva de calibracdo para polifenois apresentou limite de deteccdo entre 0,147 e
0,917 de absorbancia. Como a absorbancia do teste foi 0,4383, dentro do limite de detecgéo,

foi possivel determinar o teor de polifendis.

Na solugdo com concentracdo de 500 pug/mL preparada a partir do EEB, a absorbancia
média foi de 0,4383 em um comprimento de onda de 757 nm. Com a equac¢do da reta obtida
para o experimento, x = (y + 0,0747) / 0,0247, foi possivel calcular o valor da concentracdo de
polifendis em pg/ mL, sendo y o valor da absorbancia e x a concentracdo de polifendis. A
partir dessa determinacdo pode-se calcular o teor de polifen6is em miligramas por gramas de
extrato, em que o valor obtido foi de 41, 5411 mg/g de extrato. Fazendo uma relacdo para a
quantidade total de extrato, o valor de polifendis é igual a 2,212 g em 53,25 g de EEB.

Em estudos com espécies da mesma familia utilizando a mesma metodologia, foi
verificado que na espécie Opuntia ficus-indica o extrato metandlico das cascas apresentou
teor de polifenois igual a 34,2 mg/g (LILIANA, 2011). Em outra pesquisa, a espécie Oputia
megacantha apresentou teor de polifendis de 130 mg/g (YAHIA; MONDRAGON-JACOBO,
2011). Apesar dos estudos serem diferentes, o teor de polifendis no EEB de H. adscendens
aproximou-se do teor encontrado na espécie Opuntia ficus-indica e ficou distante do teor
encontrado na espécie Oputia megacantha. Portanto, é possivel dizer que o teor de

determinado composto secundario é variavel de espécie para espécie e depende de varios
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fatores como: parte utilizada da planta, método de preparacdo do extrato e metodologia de
quantificagéo.

Tabela 3- Resultado da quantificacao de flavonoides no EEB das raizes de H. adscendens

Conc. Dasolugdo | ABS Conc. Flavonoides Conc. Flavonoides | Conc. Flavonoides

(Mg/mL) (ug/mL) (%) (mg/q)
5000 0,09367 2,9108 0,05822 0,5822

Fonte: Dados da pesquisa, 2014.

A curva de calibracdo para determinacgédo de flavonoides teve limite de deteccdo entre
0,049 e 0,872 de absorbancia. Como a absorbancia do teste foi 0,09367, dentro do limite de

deteccdo estabelecido, foi possivel determinar o teor de flavonoides.

Na determinacdo do teor de flavonoides, a solugdo com concentragcdo de 5000 pg/mL
preparada a partir do EEB teve valor de absorbancia média igual a 0,09367 em um
comprimento de onda de 415 nm. Com a equacao da reta obtida para a quantificacdo, x = (y +
0,0053) / 0,034, determinou-se a concentracdo de flavonoides em pg/mL, em que y o valor da
absorbancia obtida e x o valor da concentracdo de flavonoides. Com esses dados foi possivel
calcular o teor de flavonoides em miligramas por gramas de extrato, sendo o valor obtido
igual a 0,5822 mg/g. Fazendo a relagéo para a quantidade total de EEB, tem-se 0,031 g de
flavonoides em 53,25 g de EEB.

Como os estudos fitoquimicos na familia Cactaceae Sdo recentes, pesquisas
semelhantes com outras espécies da familia sdo escassas no que diz respeito a determinacéo
quantitativa do teor de flavonoides, mas tal analise foi importante para comprovar a existéncia
deste metabolito no extrato das raizes de H. adscendens, uma vez que, no teste qualitativo ele

nao foi evidenciado.

Quanto a determinacdo do teor de taninos no EEB, a absorbancia média obtida da
solucdo do extrato com concentracdo de 2000 pg /mL foi 0,039. Porém, a curva de calibracao
para este teste forneceu um limite de deteccdo entre 0,154 e 0,760 de absorbancia. Portanto,
mesmo com a equacéo obtida para o teste, x = (y — 0,0522) / 0,0024, ndo é possivel determinar
0 teor de taninos, uma vez que a absorbancia do teste ndo se apresentou dentro do limite de
deteccdo obtido. Por isso, pode-se dizer que ndo houve detecgdo de taninos na solugdo com

concentracdo de 2000 pg /mL obtida do EEB.
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4.4. Analise fisico-quimica do p6 das raizes de H. adscendens
Com base na metodologia presenta na Farmacopeia Brasileira foi possivel determinar
as caracteristicas fisico-quimicas do po das raizes de H. adscendens. Os resultados da analise
encontram-se na tabela 4.

Tabela 4- Valores obtidos da anélise fisico-quimica do p6 das raizes de H. adscendens.

Experimento Resultado
pH 51
Granulometria Semifino
Densidade bruta 0,4255 g/mL
Densidade de compactacéo 0,4762 g/mL
indice de compressibilidade 10,65%
Compressibilidade 2,5mL
Teor de cinzas 6,14%
Perda por dessecacéo 12,7%

Fonte: Dados da pesquisa, 2014.

A analise da granulometria permite determinar a dimensdo das particulas que
compdem determinada amostra. A partir dos dados apresentados o p6 das raizes foi
classificado como p6 semifino, pois na analise 28,4% do po ficou retido na malha de 180 pm.
Essa classificacdo é importante por que pos que apresentam particulas menores possuem
maior superficie de contato e, consequentemente, a eficiéncia na extracdo € maior quando

colocado em contato com o liquido extrator (PERTILE, 2007).

A solucdo preparada do pé das raizes apresentou pH &cido com valor de 5,1. A

Farmacopeia Brasileira ndo define valores especificos de pH para drogas vegetais.

A respeito da perda por dessecacao, que visa determinar o percentual de substancia
volatil presente na amostra, foi obtido um valor percentual de 12,7%. A importancia dessa
determinacdo esta relacionada a verificacdo da estabilidade microbioldgica e quimica do
material vegetal. O percentual de umidade residual encontrado estd dentro do limite

estabelecido pela Farmacopeia Brasileira que é de 8 a 14%.

A determinacdo do teor de cinzas totais objetiva definir o percentual de conteddo
mineral presente em determinada amostra vegetal. Estes minerais sdo representados por
fosfatos, cloretos, carbonatos e o¢xidos de silicio, aluminio, potéssio, entre outros. A

Farmacopeia Brasileira determina o limite maximo de 14% de cinzas totais, indicando que o
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material vegetal ndo possui excesso de minerais. O resultado de 6,14% obtido para o p6 das
raizes de H. adscendens indica que esta se encontra dentro do limite preconizado.

A densidade, outro parametro analisado no experimento, € uma grandeza importante
na caracterizacdo de substancias, através dela é possivel verificar a pureza de determinada
amostra. Neste trabalho se determinou a densidade bruta e a densidade de compactagdo do p6
das raizes de H. adscendens e apesar de na Farmacopeia Brasileira (1988) ndo apresentar
valores ideais de densidade para drogas vegetais, essa grandeza € importante para a
determinacdo do indice de compressibilidade do pd. Segundo Castagnet (2008)
compressibilidade de po6s corresponde a facilidade com que as particulas poderdo ser
compactadas quando expostas a uma pressao em espaco restrito, em que resultados acima de
20 mL indicam inadequacdo para manipulacdo de formas solidas, podendo dificultar o
enchimento de capsulas ou camaras. O indice de compressibilidade ou indice de Carr foi
obtido utilizando as densidades bruta e compacta. Ele é expresso em porcentagem e segundo
Wells (2005) indices de compressibilidade inferiores a 15% indicam que as particulas
apresentam excelentes propriedades de fluxo. Esta propriedade € importante por que tem
influéncia nas operacdes da industria que envolve formas farmacéuticas solidas como nos
processos de tamisagao, mistura, granulacdo e compactacdo (BANKER; ANDERSON, 2001).
O indice de Carr obtido para o pé das raizes de H. adscendens foi de 10,65%, valor dentro do

limite considerado ideal.
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5. CONCLUSAO

Por meio da analise fitoquimica do extrato etandlico bruto, foi possivel definir a
presenca de alcaloides no teste qualitativo, assim como se poOde determinar, no teste

quantitativo, o teor de polifendis e flavonoides no extrato;

Conhecer a presenca dos compostos secundarios é importante, pois permite tracar um
perfil especifico de isolamento para estas substancias, a fim de se obter um composto puro

que possa ser identificado estruturalmente;

A andlise fisico-quimica, seguindo os parametros preconizados pela Farmacopeia
Brasileira, forneceu informacgdes sobre pH, densidade, granulometria, cinzas totais e umidade
residual do p6 das raizes de H. adscendens. Estes dados sdo importantes no processo de

desenvolvimento de fitoterapicos a partir da espécie estudada.
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ANALISE FISICO-QUIMICA E FITOQUIMICA DO EXTRATO ETANOLICO
BRUTO DAS RAIZES DE Harrisia adscendens (CACTACEAE)

LEMOS, Emerson Leite * ; ALVES, Harley da Silva ?

ABSTRACT
The study of medicinal plants is very important in the development of new drugs. The species
Harrisia adscendens (Girke) Britton & Rose, popularly known as foxtail is used in the
backlands of Paraiba for the treatment of renal problems and toothache. This study aimed to
carry out a phytochemical studies comprising a qualitative and quantitative analysis of
secondary metabolites present in the gross ethanolic extract, and to determine the
physicochemical characteristics of the powder of the roots of this species following
techniques described in the Brazilian Pharmacopoeia. The phytochemical screening was
obtained results confirmatory of the presence of alkaloids according to tests positive for
reagent Dragendorff, Mayer and Bouchardat. In quantitative analysis, the content polyphenols
and flavonoids in the gross ethanolic extract was 2.212 g and 0.031 g respectively and there
was no detection of tannins. In physicochemical analysis, the powder was classified as semi-
fine presenting the acidic pH value of 5,1 and gross density and compact equal to 0,4255¢g /
mL and 0,4762 g / mL respectively. The Carr Index was 10,62% and the compressibility of
2,5 mL. The value obtained for the total ash content was 6,14% of inorganic matter and the
moisture percentage lost by drying was 12,7%. The physicochemical data from the dust of H.
adscendens root showed important information for the development of herbal medicines and
the study phytochemical identified and quantify some of the secondary metabolites present in

the species.

Keywords: Cacti; foxtail; ethnobotany.

!Académico em Farmacia pela Universidade Estadual da Paraiba. emerson.1107@hotmail.com
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