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RESUMO

Dioscorea composita Hemsl. e D. floribunda Mart. & Gal., introdu-
zidas no Brasil, mostraram teores de diosgenina de 3,15 % 1,41% e
4,72 % 0,24% na matéria seca dos tubérculos, com pureza minima de
54,7 e 39,2% respectivamente. lamogenina também ocorre nos tubérculos
de ambas as espécies. O teor de diosgenina em D. composita & crescente
com a idade da planta, mostrando um maximo pronunciado em torno do
terceiro ano de cultivo e estabilizando-se ao redor do sexto ano.

Termos de indexagdo: barbasco, Dioscorea composita Hemsl., Dioscorea floribunda
Mart. & Gal., Dioscoriaceae, diosgenina, iamogenina.

1. INTRODUCAO

Diosgenina (25R-espirost-5-en-3 3-0l) é uma sapogenina esteroldica
isolada, inicialmente, de Dioscorea tokoro Makino (TSUKAMOTO & UENO, 1936)
e, posteriormente, de numerosas dioscoridceas mexicanas (MARKER et al.,
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1943). Com o desenvolvimento de métodos para sua transformagédo em progeste-
rona (MARKER et al., 1940; MARKER, 1947), tornou-se uma das matérias-primas
de importéncia para o desenvolvimento da moderna inddstria esteroldica (FIESER
& FIESER, 1959). A introducdo de D. composita Hemsl. e D. floribunda Mart. &
Gal., na Secdo de Ralzes e Tubérculos do Instituto Agronémico, realizou-se pela
inexisténcia, no Brasil, de dioscoridcea que permitisse a obtengado, economica-
mente vidvel, de diosgenina. Este trabalho caracteriza os teores desta sapogenina
no material introduzido no Pals e relata um método para sua extragio e purificacéo.

2. MATERIAL E METODOS

Material vegetal: Sementes de D. composita e D. floribunda, origindrias
do México, registradas no Servico de Introducdo de Plantas do IAC sob os
n% 41.455 e 41.456, foram semeadas em caixa coletiva em fevereiro de 1968, na
Sec¢ao de Ralzes e Tubérculos, e transplantadas para vasos individuais em abril.
Em setembro, 31 plantas de D. composita foram transferidas para a Esta¢do
Experimental de Ubatuba: sob reproducio e selecdo, fomeceram outras 210, que
foram plantadas na Estagdo Experimental de Pariquera-Agu em agosto de 1974.

Extracdo e isolamento de diosgenina: Tubérculos de barbasco foram
fatiados, secos a 60°C até peso constante e pulverizados em moinho tipo Wiley.
Cada 100 g de matéria seca foram refluxados por cinco horas com 500 mi de
4cido clorfdrico 1,92N. Apés resfriamento & temperatura ambiente, a mistura de
hidr6lise foi filtrada a vacuo em funil de Buchner e lavada com cerca de 1.500 mi
de dgua. O residuo de hidrélise foi seco em estufa a 65°C até peso constante e
extrafdo em soxhiet com 150 mi de hexano durante oito horas. A solugio hexs
nica foi concentrada em evaporador rotatdrio e seca em estufa a 105°C até peso
constante. A diosgenina bruta obtida foi isolada por recristalizagdo em acetona
e lavagem com hexano. Conceniragcdo das &guas-mde acetbnica e hexanica
combinadas e recristalizagdo em metanol forneceram uma segunda coleta de
diosgenina. '

Alternativamente, foi utilizado o método de MORRIS et al. (1956) para
a extracdo e isolamento de diosgenina de tubérculos frescos de barbasco.

Purificacao de diosgenina: Amostra analiticamente pura de diosgenina
foi obtida por cromatografia de adsorc&o em coluna, empregando-se, para cada
grama de diosgenina isolada, 20 g de sflica (70—200 “mesh”) @ 2 g de carvao
ativo (porgdo superior), eluindo-se com hexano (50 ml) e acetona (200 mi), se-
guindo recristalizacdo em metano! do eluato acet6nico concentrado.

Determinagdo da pureza da diosgenina bruta: A pureza de algumas
amostras de diosgenina bruta, extralda aos 39 meses, foi determinada por croma-
fografia em fase gasosa pelo método de ROZANSKI (1972} e por espectrofo-
tometria de ultravioleta. Ambas as andlises foram realizadas pelos Laboratérios
Lepetit.
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Acetilacdo de diosgenina: Foi realizada pelo método de BRUCE &
RALLS (1943), fornecendo o acetato de diosgenina.

Determinacdo dos pontos de fusdo e rotacdo dptica: Os pontos de
fusdo foram determinados em capilares selados e as rotagdes Opticas, em cloro~
férmio, em concentragdes de 10 mg/mil. '

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os teores de diosgenina em tubérculos de D. composita, cujo desenvol-
vimento no campo foi acompanhado, mostraram-se crescentes com a idade de
cultivo, tendendo a um limite & medida que a cultura se tomou perene e apresen-
tando um méximo pronunciado ao redor dos trés anos de cultivo, como mostra a
figura 1: esse méximo coincide com a época de floragdo mais vigorosa observada
na espécie. Tais dados sdo qualitativamente semelhantes aos apresentados por
CRUZADO et al. (1965) para o cultivo de D. floribunda. Embora se tenham
observado teores de diosgenina de até cerca de 7% na matéria seca do tubérculo
aos 39 meses de cultivo no campo, esse teor nessa época foi de 4,00
* 1,79%, enquanto em todo o perfodo foi de 3,10 £ 1,31%,
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FIGURA 1. Varia¢do dos teores de diosgenina na matéria seca dos tubérculos de D. com-
posita Hemsl. em funcio da idade da planta.
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Devido a D. floribunda apresentar um comportamento mais fragil no
campo, seus teores de diosgenina ndo foram examinados ao longo do tempo.
Tubérculos da espécie, com seis anos de cultivo, apresentaram 4,72 % 0,24%
de diosgenina.

Com base na verificacdo de que o teor de diosgenina nos tubérculos de
D. composita era crescente com a idade do cultivo, tubérculos desta espécie aos
33 e 36 meses, de quatro clones, foram divididos em tercos apical, mediano e
basal, e cada porgdo analisada quanto a diosgenina (Quadro 1). A andlise de
varidncia mostrou que os teores de diosgenina sao significativamente depen-
dentes do clone, da posicdo amostrada e da idade do cuitivo, bem como da inte-
ragdo entre clone e as outras varidveis.

QUADRO 1. Teores de diosgenina na matéria seca de tubérculos de D. composita em
funcao da idade do cultivo, posigdo amosirada e clone

Idade do Terco Clone
cultivo amostrado PA-1 PA-4 PA-10 PA-13
Meses diosgenina, %
33 Apical 1,45 5,36 2,44 2,67
Mediano 1,66 4,27 2,25 2,20
Basal 1,64 2,56 2,55 2,90
36 Apical 2,17 4,43 1,97 1,49
Mediano 1,56 4,69 2,06 1,41
Basal 1,80 2,35 1,85 2,16

Analisando diversas dioscoridceas mexicanas, MARKER et al. (1943)
encontraram 0,3% de diosgenina na matéria seca do tubércuio de D. composita, e
WALL et al. (1954), um minimo de 1,2% e um méaximo de 3,0%. SAUVAIRE &
BACCOU (1978) encontraram 3,2% de diosgenina na matéria seca de D. floribunda.
BARBOSA F? et al. (1982, 1983) isolaram diosgenina, em rendimento néo espe-
cificado, de D. trisepta, isolando p-sitosterol ‘e nenhuma ou insignificante quanti-
dade de diosgenina em sete outras dioscérias nativas no Nordeste brasileiro.

Para comparar o método de extragdo aqui descrito ao preconizado por
MORRIS et al. (1956), um mesmo tubérculo de D. composita foi analisado por
ambos os métodos. Pelo primeiro, o teor de diosgenina na matéria seca foi de
2,61 * 0,14%, em oito repetigdes, enquanto, pelo método de MORRIS et al.
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(1956), verificou-se um teor de diosgenina de 1,97 * 0,21% na matéria seca,
em duas repeti¢cbes. A extragdo mais efetiva aqui observada parece ser devida a
uma melhor homogeneizacio do material pela pulverizagdo da amostra: isso per-
mite uma hidrélise mais eficiente do material glicosidico presente no tubérculo,
como & indicado por corresponder o residuo de hidrélise, pela metodologia des-
crita, a 13,49 * 0,77% da matéria seca original, enquanto, pelo método de
MORRIS et al. (1956), corresponder a 15,82 * 0,34% da matéria seca origi-
nal. No material proveniente de D. floribunda examinado, este residuo corres-
pondeu a 20,27 * 0,51% da matéria seca original, em seis repeti¢es.

Anélise da diosgenina bruta de D. composita por cromatografia em fase
gasosa mostrou uma pureza de 58,64 * 2,92%, e por espectrofotometria de
ultravioleta, de 74,72 * 3,68%. A menor exatiddo do método espectrofotomé-
trico, neste caso devida a uma menor discriminagdo entre a substancia de inte-
resse e seus interferentes, € atestada pela pureza de 54,7% conseguida por
recristalizagdo. Em D. floribunda, o método de recristalizagdo revelou para a dios-
genina bruta obtida uma pureza minima de 39,2%.

A diosgenina isolada tanto de D. composita quanto de D. floribunda
apresenta-se junto a iamogenina (25S-espirost-5-en-3 §-ol), como observado pela
depressdo em seu ponto de fusdo (p.f.) de 189-193°C, com amolecimento a
180°C, e pela rotagdo dptica [ ] = —124,24°. Amostra analiticamente pura de
diosgenina apresentou p.f. 206-208°C e [a]3® = —115,05°. Est4 registrado que
diosgenina apresenta p.f. 205,5-208°C e [a]5 = -118° (ROTHROCK et al.,
1955) ou p.f. 208° e [a |3 = —123° (WALL & WALLENS, 1955); iarhogenina, p.f.
201°C e [a]?® = —123° (WALL & WALLENS, 1955), e g -sitosterol, p.f. 140°C e
[«]d = —36° (DIRSCHERL & NAHM, 1944). O acetato de diosgenina, obtido
em 85% de rendimento, mostrou p.f. 199—-200°C e [a]?* = —-115,11°, enquanto
a literatura registra seu p.f. 199-202°C e [a]®® = —115° (WALL & WALLENS,
1955) e cita p.f. 182°C e [a]3 = —113° para o acetato de iamogenina (WALL
& WALLENS, 1955) e p.f. 132°C e [«]®® = -39,4° para o acetato de [-sitoste-
rila (DIRSCHERL & NAHM, 1944). Esses dados confirmam a coocorréncia de
diosgenina e iamogenina em tubérculos de D. composita e D. floribunda, como
acontece em outras dioscoridceas (MARKER et al., 1943), e indicam a auséncia,
ou presenca em quantidade ndo detectével, de g -sitosterol na fragio esteroidica
dos tubérculos de barbasco aqui trabalhados.

SUMMARY
EXTRACTION AND ISOLATION OF DIOSGENIN FROM YAMS
Dioscorea composita Hemsl. and D. floribunda Mart. & Gal., intro-

duced in Brazil, .showed diosgenin contents of 3.15 * 1.41% and
4,72 * 0.24% on dried tubers, and minimum purities of 54.7% and 39.2%,
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respectively. Yamogenin co-occurs in the tubers of both species. The
diosgenin content in D. composita increases according to the age of the
plant, showing a pronounced maximum around the third year and stabilizing
around the sixth year of cultivation, Methods for extraction, isolation and puri-
fication are also described.

Index terms: yams, Dioscorea composita Hemsl., Dioscorea floribunda Mart. & Gal., Dios-
coriaceae, diosgenin, yamogenin.
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