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Abstract

This work proposes the application of the
thermogravimetry (TG) in the control of quality of Cissampelos
sympodialis, known popularly as‘milona . After the extraction
process, the alkaloids became the majority substances and the
extracts showed the kinetic behavior of the
bishenzylisoquinoline alkaloids. This seems to be an important
and useful parameter for the quality control of the ‘milona
extracts.

A busca de metodologias confiaveis e de répida
execucao € um desafio enfrentado por nosso grupo e surge
como uma necessi dade das industrias farmacéuticas, bem como
dos érgéos ambientais™.

As novas metodologias analiticas visam substituir os
atuais métodos classicos utilizados no controle de qualidade de
produtos naturais, que consomem muito tempo e alto custo,
além de utilizarem grandes quantidades de solventes organicos
e reagentes toxicos.

O presente estudo tem como objetivo a aplicagdo da
termogravimetria(TG) no controle de qualidade de Cissampel os
sympodialis, conhecida popularmente como milona.

Os métodos fitoquimicos classicos utilizam grandes
guantidades de extratos vegetais, eles também utilizam a
cromatografia em placa ou coluna em alumina ou gel de silica
paraobter o alcaldide principal em quantidades suficientes para
identificacdo pel os métodos espectroscopicos (UV, MS, RMN).
Porém esta metodologia ndo é adequada para o controle de
qualidade de fitoterdpicos, pois as industrias farmacéuticas
exigem resultadosimediatos. Andlises atravésdo HPLC e GC é
utilizado com bastante eficiéncia, porém apresentam atos custos
operacionais.

O desenvolvimento de um método, répido e simples
para identificacdo dos extratos da milona através da TG, que
possa ser utilizado como rotina no controle de qualidade dos
extratos vegetai s destinados ao uso na producao defitoterapicos,
parece estar préximo.

AscurvasTG dasFOL eTF (Figural, curvas1le12),
bemcomoasRA easTR (Figural, curvas 10 e 12) apresentaram

Rev. Bras. Farmacogn., v. 12, supl., p. 60-61, 2002.
ISSN: 0102-695X

perfil térmico semelhante, isto ocorreu porque em uma matriz
vegetal complexa, 0 comportamento cinético é comandado pelas
substéncias mgjoritarias. Nasfolhas e nasraizes vegetaisexistem
uma grande quantidade de graxas, resinas, fibras (hemicelulose
e celulose) e lignina nas amostras®, fazendo com que estas
substancias sgjam responsaveis pelo comportamento cinético
dereacdo nasfolhas eraizes. Apds o processo de extracdo, EBF
eEBR (Figural, curva7 e8), osalcal 6ides presente passaram a
ser as substancias majoritarias e os extratos hidroal codlicos
passam a assumir 0 comportamento cinético dos alcaldides
bishenzilisoquinolinicos.

oA
=
|

Figura 1. Curvas TG das folhas secas (FOL), torta da folhas
(TF), raizes(RA), tortadaraizes (TR), extratos brutos dasfolhas
(EBF), extrato bruto dasraizes (EBR), fracdo dos al cal Gidestotais
dasfolhas (FAT-f), fracdo dos al cal ides totais das rai zes (FAT-
r), fragbes (F 10-12), metilwarifteina(MWAR), fractes (F 36-64)
ewarifteina(WAR).

Isto indica ser um par@metro importante e Util para o
controlede qualidade dos extratos damilona, poisasvel ocidades
das reacdes (inclinacdo da reta, na faixa de temperatura entre
270 - 325 °C (Figura 1 - quadro em detalhe; tabela 1)), sdo
semelhantes para os EBR e EBF e os alcaldides
bisbenzilisoquinolinicos (WAR e MWAR).

Tabela 1. Velocidades das reacdes, calculadas em diferentes
intervalos de temperaturas, das amostras de Cissampelos
sympodialis

Amostras Velocidade de reacdo (Dm / Dt)(SD*)**
270-325°C
EBF 2,36(x0,33)
EBR 1,12(+0,13)
WAR 1,01(+0,31)
MWAR 1,24(+0,44)
F10-12 0,78(x0,21)
F34-65 0,99(+0,28)
FAT-f 1,63(+0,62)
FAT-r 1,13(+0,26)
FOL 5,20(+0,70)
RA 7,46 (+2,26)
TF 5,24 (+1,04)
TR 8,65(+2,77)

*SD= desvio padrdo; **n = 23
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Os dados preliminares nos levam a pensar que se
conhecendo o comportamento térmico (curva TG) do
componente majoritério de uma planta, podemos identificar a
autenticidade de um extrato bruto.

A andlise comparativa das curvas TG das amostras
obtidas das folhas de milona revelou a seguinte ordem de
estabilidade: WAR > MWAR > TF > FOL > FAT-f > EBF. A
analise comparativa das curvas TG das amostras das raizes de
milonasugere aseguinte ordem de estabilidade: WAR > F 34-64
>MWAR>RA >TR>FAT-r > F10-12. Estesdadosevidenciam
uma maior estabilidade das amostras acaloidicas (Figura 1,
curvas 1- 6).

A alta estabilidade térmica dos alcaldides
bisbenzilisoquinolinicos presentes na milona (temperaturas
superioresa200 °C) permite autilizacdo de processos de secagens
que utilizam calor, especialmente Spray Dryer, sem alterar
significativamente a qualidade do extrato seco.

A pequena quantidade de amostra utilizada, a rapidez
de resultados e alimpeza da técnica fazem da termogravimetria
uma poderosa ferramenta nos estudos tecnol 6gicos para
padronizacdo das matérias-primas vegetais utilizadas nos
medicamentos fitoterapicos.

Material eM éodos

As amostras obtidas, das folhas secas (FOL) e raizes
(RA), foram moidas e tamisadas (mesh de 0,85 mm) sendo
submetidas a maceracéo com etanol :agua 70:30 até a exaustao,
obtendo-se os extratos brutos das folhas (EBF) eraizes (EBR) e
as tortas das folhas (TF) e raizes (TR). Os extratos foram
submetidosamarchaparaextracdo de alcaGidestercidriostotais
obtendo-se as fracOes dos al cal dides totais das folhas (FAT-f) e
dasraizes(FAT-r). E foram submetidasacromatografiaem coluna
(adsorvente Al203), eluidacom hexano-clorofrmio, cloroférmio
e cloroférmio-metanol aumentando-se gradativamente a
polaridade da fase movel. Das fragbes (F 10-12) foi isolado
metilwarifteina (MWAR) e das fragbes (F 36-64) foi isolado
arifteina(WAR).

Foramobtidascurvas TG dasFOL, RA, EBF, EBR, TF,
TR, FAT-f, FAT-r, F 10-12, MWAR, F 36-64 e WAR numa
termobalanca SHIMADZU, modelo TGA-50H, com atmosfera
denitrogénio a50 ml/minear sintéticoa20 mi/min, narazéo de
aquecimento de 10 °C/min, numafaixadetemperaturade 25 - 900
°C, asamostrasforam empacotadas numacélulade aluminacom
massade 5,00 mg.
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