Revista Brasileira de Farmacognosia
Brazilian Journal of Pharmacognosy
19(4): 865-870, Out./Dez. 2009

Received 8 April 2008; Accepted 29 November 2008

Caracterizacao quimica e tecnologica das folhas, caules e planta
inteira da Ipomoea pes-caprae (L.) R. Br., Convolvulaceae, como
matéria-prima farmacéutica
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RESUMO: Ipomoea pes-caprae (L.) R. Br., (Convolvulaceae), planta que ocorre abundantemente
nas dunas do litoral ¢ popularmente conhecida como “salsa-da-praia”, ¢ usada na medicina popular
devido as suas propriedades analgésica, antiinflamatoria e cicatrizante. A partir das partes aéreas
frescas foram desenvolvidos protocolos para o seu tratamento prévio e controle de qualidade, com o
proposito de caracterizar a planta como matéria-prima farmacéutica. A perda por secagem mostrou
que as folhas apresentam menor rendimento de matéria seca em relagdo aos caules, devido ao seu
maior teor de agua. A secagem e moagem teve por objetivo a manutengdo da perda por dessecagio
abaixo do valor maximo permitido para drogas vegetais. As folhas e caules secos ¢ moidos foram
classificados como pos grossos através da analise granulométrica por tamisagdo, e caracterizados
segundo testes farmacopeicos para drogas vegetais. A determinagdo de cinzas indicou a presenga
de material inorganico, possivelmente areia, associado ao habitat da espécie. O teor de extrativos
soluveis em agua foi maior nas folhas, seguido dos caules e proporcional na planta inteira,
correlacionando-se ao teor de flavonoides totais. A cromatografia em camada delgada das solugdes
extrativas hidroetanodlicas mostrou diferencas apenas com relagdo a intensidade das manchas, e
indicagdo da presenca de isoquercitrina, sendo mais evidente nas folhas.

Unitermos: controle de qualidade, matéria-prima vegetal, Ipomoea pes-caprae, flavonoides
totais.

ABSTRACT: “Chemical and technological characterization of Ipomoea pes-caprae (L.) R.
Br., Convolvulaceae, leaves, branches and entire plant as a pharmaceutical raw material”.
Ipomoea pes caprae (L.) R. Br., (Convolvulaceae), a pantropical stand plant, popularly known as
“salsa-da-praia”, is used in folk medicine because of its analgesic, antinflammatory and healing
properties. Protocols were developed from the fresh aerial plants to establish their previous
treatment and quality control in order to get it characterized as a pharmaceutical raw material. The
loss of water on drying in an air oven, showed that leaves represent a lesser dried mass yield than
branches, as a result of its higher water content. Drying and milling were aimed at keeping the loss
on drying below the limit value accepted for herbs. Dried and milled leaves and branches were
classified as thick powder through the sieving method, before they were characterized according
to pharmacopoeial tests for herbs. The determination of ashes indicated the presence of inorganic
materials, most probably due to sand content which came from the herb habitat. The soluble
water extractives were greater from the leaves, followed by the branches and proportional for the
entire plant. These results showed to be correlated to the total flavonoid content. The thin layer
chromatography for the hydroethanolic solutions only demonstrated differences related to the spots
color intensity, and indicated the presence of isoquercitrin, being more evident from the leaves.

Keywords: quality control; herbal raw material; [pomoea pes-caprae; total flavonoid content.

INTRODUCAO nas diversas areas de pesquisa ¢ desenvolvimento, sendo,

portanto, alvo de esforgos multidisciplinares (Sonaglio et

A riqueza de recursos naturais, da qual o Brasil
se privilegia, oferece uma gama inesgotavel de espécies
vegetais com potencial na profilaxia e tratamento de
varias enfermidades. A transformacdo desse potencial
em beneficios para a saude humana requer investimentos
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al., 2003; Calixto, 2005; Cragg & Newman, 2007).

A definigdo de critérios de qualidade para insumos
farmacéuticos de origem vegetal ¢ de suma importancia
para garantir a manuten¢ao da eficacia do produto final,
especialmente devido a complexidade de composigdo

ISSN 0102-695X

865



Samyra T. Barni, Valdir Cechinel Filho, Angélica G. Couto

destas matérias-primas ¢ as variagdes ligadas as condigoes
de cultivo e coleta do vegetal, assim como de tratamentos
empregados para promover sua estabilidade (Sonaglio et
al., 2003).

Ipomoea pes-caprae (L.) R. Br., Convolvulaceae,
¢ uma planta de restinga, conhecida popularmente
como salsa-da-praia, encontrada extensivamente sobre
as dunas das praias em toda regido litoranea brasileira,
tradicionalmente usada na medicina popular como tdnica
e purgativa. A decocgdo das raizes e folhas dessa planta
também tem sido utilizada no tratamento do reumatismo,
gota e gonorréia. Externamente, a pasta das folhas ¢
aplicada para o tratamento de queimaduras, especialmente
causadas pelo veneno de agua-viva (Wasuwat, 1970). Além
disso, foi demonstrado que o extrato metandlico da planta
exibe efeito espasmolitico em preparagdes de musculo
liso (Emendorfer et al., 2005), confirmando os resultados
obtido anteriormente (Pongprayoon et al., 1989, 1991a, b,
1992). Estudos pré-clinicos em camundongos (Krogh et
al., 1999; De Souza et al., 2000) validaram as propriedades
analgésicas da planta, confirmando que os flavonodides e
terpenos sdo os principais principios ativos.

A legislagdo vigente, para autorizacdo de
producdo ¢ comercializagdo de produtos fitoterapicos
(Brasil, 2004), exige a documentacdo de todas as agdes
direta ou indiretamente relacionadas a sua producdo. Para
tanto, a existéncia de especifica¢des oficiais de matérias-
primas farmacéuticas, oriundas de plantas medicinais,
representa um passo importante para o estabelecimento de
critérios minimos para aceitagdo da qualidade.

A abundante ocorréncia natural, o uso frequente na
medicina popular, a confirmagdo do potencial terapéutico
em estudos pré-clinicos e o conhecimento fitoquimico
para esta espécie vegetal, estimulam o estudo tecnologico
da I pes-caprae como matéria-prima farmacéutica. O
presente estudo pretende contribuir para o controle de
qualidade desta espécie a partir do conhecimento das
suas caracteristicas fisicas, quimicas e de interesse ao
desenvolvimento tecnoldgico de fitoterapicos.

MATERIAIS E METODOS
Material vegetal

A planta foi coletada na praia de Esplanada,
municipio de Jaguaruna-SC, em fevereiro de 2006. Uma
exsicata do vegetal foi depositada no Herbario Barbosa
Rodrigues (Itajai-SC) sob o registro V C Filho 009.

Tratamento prévio do material vegetal

Apods a coleta foi realizada a triagem através
da separagdo manual das folhas, caules, botdes ¢ flores,
com vistas a eliminagdo de material estranho ¢ secagem
individual das diferentes partes vegetais. Cada parte
foi disposta separadamente em bandejas na estufa com
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circula¢do de ar a temperatura de 35 °C durante 11 dias.
Apds a secagem, cada parte seca foi moida em moinho de
martelos, com abertura de saida de 3 mm.

Determinacio da perda por secagem e rendimento de
matéria seca

Apds a triagem, as folhas, caules, botdes e flores
frescos foram pesados. A perda por secagem foi calculada
apos o tratamento de secagem em estufa, expressando-se o
resultado em porcentagem (%, m/m) de matéria seca para
cada parte da planta.

Matérias-primas vegetais

Foram empregadas como matérias-primas
vegetais as folhas, caules e planta reconstituida a partir
das proporgdes das partes que representam a planta inteira,
apos a triagem, secagem, moagem ¢ mistura, no caso da
planta inteira.

Determinacio da perda por dessecacio das matérias-
primas vegetais

Cerca de 0,5 g foram transferidos para cadinho
de porcelana, previamente tarado, e levado a estufa a 105
°C. Ap6s duas horas, foram transferidos para dessecador,
provido de silica, ¢ pesados imediatamente apds 20 min.
A secagem e o resfriamento foram repetidos em ciclos de
1 h até peso constante. Os resultados expressam a média
de trés determinacdes para cada matéria-prima vegetal (F.
Bras. IV, 1988).

Analise granulométrica por tamisacio

Cerca de 70 g das folhas e caules secos ¢ moidos
foram submetidos a passagem por tamises, previamente
tarados, com aberturas de malha de 2 mm, 1 mm, 0,6
mm, 0,5 mm, 0,3 mm e 0,125 mm, a sessenta vibragdes
por segundo, durante 20 min com trés repetigdes para
cada amostra. Para a analise dos dados foram calculados
o tamanho médio das particulas pelo método aritmético,
conforme a Equagdo 1, e construido o histograma de
freqiiéncia para a analise da distribui¢do granulométrica.

d . =%(AM.Fr%) [1]
100%

Onde: d , = didmetro médio aritmético (mm); AM =
abertura média de malha (mm) ¢ a Fr% = fracdo retida

percentual em cada tamis (Allen et al., 2007).

Determinacdo de cinzas totais, insoliveis em acido
cloridrico e sulfatadas

As analises foram realizadas em série de trés



Caracterizagdo quimica e tecnoldgica das folhas, caules e planta inteira da Ipomoea pes-caprae (L.) R. Br., Convolvulaceae

repetigdes, a partir de cerca de 1,5 g, de cada matéria-
prima vegetal (F. Bras .1V, 1988).

Caracterizacio quimica qualitativa por cromatografia
em camada delgada

Cerca de 1 g das amostras, juntamente com 20
mL de alcool 70 °GL foram submetidos ao refluxo por 20
min, prensados através do tecido Sontara® e filtrados sobre
papel de filtro, para preparagdo das solu¢des-amostra das
matérias-primas vegetais. As amostras foram aplicadas no
volume de 20 pL em cromatofolhas de silica gel GF,_,,
empregando-se como sistema eluente: acido formico:acido
acético:agua:acetatodeetila(11:11:27:100 v/v) (F. Bras. 1V,
2001). Como substancias de referéncia foram empregadas
solugdes etanolicas de quercetina e isoquercitrina. Como
sistema revelador, foi utilizada solugdo metanolica de
difenilboriloxi-etilamina a 1 % (m/v) e como fixador, a
solugdo etanolica de polietilenoglicol 4000 a 0,5% (m/v).

Teor de extrativos soliiveis em agua

Cerca de 1 g da matéria-prima vegetal seca ¢
moida foi adicionado de 100 g de 4gua, ¢ levados a ebulicado
durante 10 min. Apods resfriamento, foi adicionada agua
até recompor o peso inicial. A seguir o extrato foi prensado
através de tecido Sontara® e filtrado sobre papel de filtro.
Cerca de 20 g do filtrado foram transferidos para cadinhos
de porcelana, previamente tarados, evaporados em chapa
quente a 250 °C, até secura, ¢ levados a estufa a 105 °C.
Apds 2 h foram transferidos para dessecador, ¢ pesados
imediatamente apds 20 min. A dessecagdo e resfriamento
foram repetidos em ciclos de 1 h até peso constante.
Foram realizados quatro ensaios para cada matéria-prima
vegetal, com trés repeticdes cada. Para o calculo do TE foi
empregada a Equag@o 2.

TE = g.FD
m - (m . ppd)
100

J100 2]

Onde: TE = teor de extrativos soliveis em agua (%, m/m);
g =residuo seco (g); FD = fator de dilui¢do (5); m = planta
seca ¢ moida (g); ppd = perda por dessecacdo da planta
seca ¢ moida (Bundesvereinigung, 1986).

Analise espectrofotométrica para quantificacio do teor
de flavonoides totais

Foi realizada a quantificagdo de flavonoides a
partir de 0,4 g da matéria-prima vegetal seca ¢ moida,
seguindo a descrigdo na F. Bras. IV (2001). Os resultados
representam a média de quatro repetigdes.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Para o conhecimento do rendimento de matéria
fresca e seca, foi calculada a perda por secagem de cada
parte do material vegetal. Conforme demonstram os
resultados da Tabela 1, as folhas representam a parte
vegetal onde o teor de 4gua ¢ mais abundante, o que faz
com que seu rendimento em matéria seca seja inferior aos
caules.

Tabela 1. Relagdo de massa fresca e seca das diferentes partes da
Ipomoea pes-caprae.

Partes Planta fresca Planta seca Perda por
vegetais massa(g) (%) massa(g) (%) sec(z;/g)e m
0

folhas 1544 48,83 213 32,24 86,20
flores, frutos 465 14,71 102,5 15,46 77,95

€ sementes

caules 1153 36,46 345,18 52,24 70,06
Total 3162 100 660,68 100 79,11

Apds as operagdes preliminares, como a

triagem, secagem e moagem, foram caracterizadas as
diferentes partes da planta, como caule, folha e a planta
inteira. Especialmente para a planta inteira, foi realizada
reconstitui¢do, por meio de mistura das porcentagens de
cada parte da planta seca (Tabela 1).

Os resultados da perda por dessecagdo das
matérias-primas vegetais estdo descritos na Tabela 2. O
teor de umidade em matérias-primas vegetais permite
a acdo de enzimas, podendo acarretar a degradagdo de
constituintes quimicos (Farias, 2003). O teor méaximo
de umidade estabelecido varia de 8-14%, (F. Bras. 1V,
1988). Portanto, as operagdes preliminares empregadas
nas folhas, caules e a planta reconstituida foram efetivos
quanto a normalizacdo do teor de umidade aos valores
estabelecidos.

Tabela 2. Perda por dessecagdo das partes vegetais secas e
moidas da Ipomoea pes-caprae.

Parte planta ~ Média (g) Desvio padrao DPR %
Folha 8,017 0,025 0,468
Caule 10,456 1,625 15,54
Inteira 10,154 0,016 0,157

DPR % = desvio padrio relativo percentual.

Conforme o calculo do tamanho médio das
particulas, os pds das folhas (983,57+£9,10 um, DPR
= 0,93%) e caules (732,95+4,65 um, DPR = 0,63%) da
1. pes-caprae, foram classificados como grossos (1,70
mm/355 pm) segundo a descrigdo da F. Bras. IV (1988).
No entanto, as folhas apresentaram granulometria média
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superior aos caules. Esta diferenca pode ser atribuida
aos fatores operacionais ligados ao tipo de moinho ¢ as
caracteristicas originais da amostra. Como os caules secos
da I. pes-caprae apresentam-se mais grossos ¢ rigidos,
enquanto as folhas, mais finas e macias, é provavel
que a eficiéncia quanto ao grau de reducdo do tamanho
de particula no processo de moagem seja mediado por
mecanismos diferentes, podendo a energia da moagem ser
dissipada em deformagoes elastica e plastica, que ndo a de
fratura (Parrot, 1986).

A Figura 1 ilustra a distribui¢do granulométrica
para as folhas e caules secos e moidos. O conhecimento
da distribuicdo granulométrica ¢ relativamente 1til na
indicac¢do da tamisacdo como o procedimento prévio aos
processos, onde a homogeneidade do tamanho de particulas
pode interferir. Embora a distribuigdo seja bimodal, as
diferentes partes do material vegetal apresentaram um
perfil muito semelhante de distribuicdo granulométrica, o
que faz com que a distribuicdo da mistura das diferentes
partes seja muito previsivel.

60 1
g
1
b CIFOLHAS
2 EICAULES
8
o
£
(=

0-125 125-300 300-500 500-600 600-  1000-  2000-
1000 2000 3000
classe granulomeétrica (um)

Figura 1. Distribui¢ao granulométrica de caules e folhas secos e
moidos de Ipomoea pes-caprae.

Os resultados das determinagdes das cinzas totais,
insoluveis em acido cloridrico e sulfatadas estao descritos
na Tabela 3.

Tabela 3. Determinagdo de cinzas (média + desvio padrio,
desvio padrao relativo%) das partes vegetais secas e moidas de
Ipomoea pes-caprae.

ng it(;a Cinzas totais Cinziinilﬁocllﬁ veis Cinzas sulfatadas
Folha  12,51+0,82 (6,55) 12,60+0,44 (3,53)  12,60+0,44 (3,53)
Caule  7,99+£0,89 (11,11)  6,85+0,25 (3,64)  6,85+0,25 (3,64)
Inteira  9,84+0,13 (1,35)  8,48+0,65 (7,62)  8,48+0,65 (7,62)

A determinagdo do teor de cinzas permite a
verificacdo de impurezas inorganicas ndo volateis que
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podem estar presentes como contaminantes (Farias,
2003). Os resultados indicam que a presenca de materiais
inorgdnicos na planta inteira reconstituida ¢ proporcional
ao teor dos caules, que estd presente em maior quantidade
na mistura. As cinzas insoliveis em acido cloridrico
permitem a verificagdo de contaminantes como residuo
de terra ou areia, geralmente observada em raizes (Farias,
2003). Assim podem-se justificar os altos valores de
impurezas pela origem da [pomoea pes-caprae, sendo uma
planta rasteira e encontrada extensivamente sobre as dunas
das praias.

A cromatografia em camada delgada permite
analisar a composi¢do ¢ a pureza do material estudado,
auxiliando na identifica¢do de problemas como a
adulteragcdo ou falsa identidade da espécie vegetal de
interesse. Observou-se que nos cromatogramas para as
solugdes-amostra de [pomoea pes-caprae, ha indicagdo da
presenca de isoquercitrina (Tabela 4), nas folhas e planta
inteira, ndo sendo evidente nos caules, para a concentragao
aplicada. Além disso, ndo foi possivel visualizar a presenga
de quercetina em todas as amostras, muito provavelmente
devido a sua concentracdo insignificante no extrato, ja que
se sabe que a mesma ja foi isolada da espécie (Krogh et al.,
1999).

Observou-se também a presenga de outros
compostos sinalizados pelas manchas com valores de
R, presentes de forma semelhante nas folhas, caule e na
planta inteira, com maior intensidade de coloragdo nas
folhas, seguida da planta inteira ¢ caules.

Tabela 4. Resultados da cromatografia em camada delgada para
as solug¢des hidroetanolicas de folhas, caules, planta inteira,
quercetina e isoquercitrina apds elui¢do em sistema acido
formico:acido acético:agua:acetato de etila (11:11:27:100 v/v)
reveladas com solugdo metanolica de difenilboriloxi-etilamina
a 1% (m/v), fixadas com solug@o etanolica de polietilenoglicol
4000 a 0,5% (m/v), e observadas sob luz UV em 356 nm.

Manchas R, Coloragao
1 0,59 Azulada

2% 0,76 Alaranjada
3 0,85 Esverdeada
4% 0,87 Alaranjada
quercetina 0,97 Alaranjada
Isoquercitrina 0,71 Alaranjada

*para a concentracdo aplicada, nao foi visualizada a mancha na
amostra referente aos caules.

Os resultados do teor de extrativos soluveis
em agua e teor de flavonoides totais estdo descritos
na Tabela 5. O teor de extrativos indica a presenga de
compostos hidrossoliiveis presentes no material vegetal,
como aminoacidos, acucares, heterosideos flavonoidicos
e mucilagens (Costa, 2002). Verificou-se no presente
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estudo que nas folhas ha maior quantidade de substancias
hidrossoluveis.

Tabela 5. Resultados (média + desvio padrio, desvio padrao
relativo%) do teor de extrativos (TE) soluveis em agua e teor de
flavonoides totais (TFT) das partes vegetais secas ¢ moidas de
Ipomoea pes caprae.

Parte da planta TE (%, m/m) TFT (g%)
Folha 44,51+7,69 (17,27)  2,409+0,2114 (8,77)
Caule 29,22+4.26 (14,57)  0,365+0,0057 (1,58)
Inteira 31,26+2,60 (8,34)  0,814+0,0110 (1,36)
Para o teor de flavonoides, observaram-
se diferencas quantitativas (Tabela 5), comumente

encontradas entre as diferentes partes de uma mesma
espécie vegetal (Hostettmann et al., 2003). Nas folhas, o
teor de flavonoides totais representa cerca de quatro vezes
o teor encontrado nos caules. Em relagdo a planta inteira,
espera-se que o teor de flavonoides seja diluido devido a
maior propor¢do de caules, os quais apresentaram valores
bastantes reduzidos desta classe de substancias.

Nas folhas verificou-se que o teor de extrativos
¢ diretamente proporcional a concentracao de flavondides
(Figura 2), sendo a correlagao estatisticamente significativa
(r=10,9962, a.= 0,05).

3,0
'g 25 y=0,1289x - 33152 FOLHAS
% R2=0,9924
2 E 2,0 1
]
£E 5
N
E -~ 1’0 i
© PLANTA INTEIRA
g 07 CAULES
0,0
0 10 20 30 40 50

teor de extrativos soliveis em dgua (%, m/m)

Figura 2. Correlacdo entre o teor de extrativos soliiveis em agua
e o teor de flavonoides totais para as diferentes partes vegetais da
Ipomoea pes-caprae.

Os resultados da analise quimica qualitativa,
obtidos a partir da CCD para polifendlicos, permitem
concluir que folhas, caules, bem como a planta inteira
possuem composicdo semelhante, porém indicam que
nas folhas sdo quantitativamente superiores. Quanto aos
flavonoides totais, a presenca ¢ abundante nas folhas.
Cabe ressaltar que embora sejam diferentes quanto a
composicdo, os dados sdo insuficientes para selecionar
a parte da planta a ser utilizada, pois outros critérios
devem ser ponderados como a viabilidade econdomica
e sustentavel para a sua utilizagdo como matéria-prima

vegetal, tendo em vista os rendimentos de matéria seca.
O teor de flavonoides foi diretamente proporcional ao teor
de extrativos soluveis em agua entre as folhas, caule ¢
planta inteira, podendo ser utilizado como auxiliar util na
identificag@o de adulterantes nos lotes de planta inteira, ou
da proporgéo entre as diferentes partes.
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