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RESUMO

O presente trabalho constitui um estudo da planta "DICEROCARYUM".
Esta planta é parte da flora nacional, e o interesse no seu
estudo deve-se em parte pela sua utilizacdo a nivel tradicional
pelas comunidades para diversos fins, particularmente como
substituto do sab3o para a lavagem do cabelo e do vestudrio, dai
a sua import8ncia cientifica, porque de um lado a partir da
avaliagdo da sua composicdo quimica pode-se alargar o seu campo
de aplicagdo nas diferentes esferas de interesse, quer sociais,
quer cientificas, e por outro lado a possibilidade da sua
aplica¢do na industria cosmética local.

0 seu estudo foi desenvolvido em duas partes, tendo a primeira
consistido_ em:

l-levantamento das espécies existentes no pais e possibilidades
de cultivo e colheita.

2-Inquéritos sobre a utilidade da planta ao nivel tradicional.

3-Pesquisa bibliogrdfica dos métodos de andlise fitogquimicos
(extracgdo, ensaios qualitativos, separacdo e isolamento de
componentes e métodos de identificacdo dos mesmos ).

A segunda fase consistiu na aplicacdo dos métodos de andlise
Pesquisados para a separacio e isolamento.

Na separagdo e isolamento dos componentes foram usadas as
técnicas de cromatografia de camada fina em conjugagcio com a
cromatografia de coluna de média pressdo e a cromatografia de
camada fina preparativa.

Dos ensaios qualitativos efectuados nos extractos, os resultados
mostraram um comportamento que justifica a sua utilizac¢do como
alternativa ao sabdo industrial.

Foram isolados oito componentes.
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1.INTRODUCKO E OBJECTIVOS

1.1.Insercio do problema

Jé& desde os tempos remotos que o Homem para além de outras necessidades como a de
cobrir o corpo, alimentar e abrigar-se, procurou no seu meio ambiente recursos que
a natureza dispde para a satisfagio dessas necessidades mais elementares de
higiene e saude.

Neste contexto, as comuniidades tém recorrido & pratica de métodos tradicionais,
aproveitando as propriedades que certas substéncias naturais apresentam.

0 presente trabalho pretende avaliar um desses métodos tradicionais usados pelas
comunidades para a producdio de detergente.

Este aspecto mostra a preocupagiio das comunidades em cumprir com as regras de
higiene de modo a evitar doencas cuténeas, pois considera-se o ambiente onde vive
0 Homem de forma transitéria ou permanente, um factor ecolégico importante.[10]

Por outro lado admite-se que as relagBes inter-humanas no Ambito familiar, na
escola, no trabalho e no lazer sfo miltiplas e variadas o que condiciona a
fisiologia cuténea.[10]

0 uso destes recursos ainda hoje subsiste apesar do nivel de desenvolvimento quer.
por o Homem viver no interior das zonas rurais distantes, quer por razdes de
baixos recursos financeiros ou ‘quer ainda por razdes culturais.

As saponinas como componentes responsdveis pelas propriedades detergentes, sdo
glicosideos de triterpenos e de esterdides e podem estar presentes em mais de 70
familias de plantas, sendo facilmente detectadas pela sua capacidade de formar
espuma.[4]
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1.2.Triterpendides e esterdides

1.2.1.Quimica e distribuicio

Os compostos ligados a planta em estudo com propriedades detergentes pertencem a
estas familias.

A maioria das subst8ncias da planta é coberta pela palavra "terpenéide', um termo
que é usado para indicar que todas substincias tém origem biosintética comum.
Assim, terpenbdides sdo todos baseados na molécula de isopreno

CH2=C(CH3)-CH=C}12 e 0s seus esqueletos carbonados sdo construidos a partir da
unido de duas ou mais destas unidades de cinco carbonos.

UNIDADES 1SOPRENICAS

cabe
e &
_ cauda cabega l

cauda

Os terpendides sdo classificados de acordo com o nimero destas unidades de G

quando contém duas (cm), trés (Cls), quatro ((*10), seis (Cm) ou oito (Clﬁ)' sdo
respectivamente monoterpenos, sesquiterpenos, diterpenos, triterpenos ou
tetraterpenos, B

Cada uma destas classes de terpenoé é determinante no crescimento, metabolismo ou
ecologia da planta,

Embora os terpendides derivem biosinteticamente da molécula do isopreno, a qual
ocorre como produto natural, esta substincia ndo é precursora "in vivo". No seu
lugar, o composto envolvido é o pirofosfato de isopentenilo CHZ=C(CH3)—CH2~CH2—OPP

que se forma a partir do acetato, via 4cido mevalénico CHZOH—CHZ-C(OH,GHJ)-CHZ—
COOH.

0 pirofosfato de isopentenilo existe em células vivas em equilibrio com o isémero
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pirofosfato de dimetilalilo ((}§)20=CH—C}§—OPP.

Na biosintese, uma molécula de pirofosfato de isopentenilo e uma do pirofosfato
de dimetilalilo ligam-se para formar o pirofosfato de geranilo.(Cm), precursor
na formagdo de monoterpeno; o pirofosfato de geranilo e o pirofosfato de
isopentenilo por sua vez ligam-se para formar o pirofosfato de farnesilo (Cg),
precursor da sintese de sesquiterpeno.

Diferentes combinagBes destas unidades G, €. Cyg sdo depois envolvidas nas
sinteses de terpentides superiores, triterpendides que se formam a partir de duas
unidades de farnesilo.

A maioria dos terpendides naturais tém estruturas ciclicas com um ou mais grupos
funcionais (hidroxilo, carbonilo, carboxilo) tal que a etapa final na sintese
envolve ciclizagdo e oxidagdio ou outras modificacBes estruturais.

Os terpenéides sdc normalmente extraidos das plantas com éter de petrdéleo ou
cloroférmio e podem ser separados por cromatografia em silica-gel usando os mesmos
solventes,

Contudo, é dificil detectar os terpendides por serem incolores {com excepgdo de
carotenéides (Cw)) e ndo haver reagente universal cromogénico sensivel para esta

classe de compostos.

O isomerismo 6 comum entre terpendides e os compostos isolados sdo pares de
isémeros, como por exemplo o geraniol e o nerol em monoterpenos. [6]

CH,OH
CH,OH

NERO L GERANLOL.
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Os Triterpehéides como terpenos de seis unidades de isopreno (2-metil-butadieno-
-1,3) derivam biosinteticamente do hidrocarboneto aciclico, o esqualeno.

Estes compostos tém estrutura ciclica complexa, podendo ser dlcoois, aldeidos ou
dcidos carboxilicos. S3o incolores, cristalinos, muitas vezes com elevados pontos

de fusdo, sdo bpticamente activos e geralmente dificeis de caracterizar por
possuir pouca reactividade quimica.

Contudo, para a sua caracterizagfo emprega-se o teste de LIEBERMANN-BURCHARD, que

- consiste numa mistura de anidrido acético com 4cido sulfurico conc. que produz

coloragdc azul-esverdeada com estes compostos quer com esterdides.

Também, existem os Esteréides, os quais possuem estruturas ciclicas semelhantes
as dos triterpenédides, mas em vez de 30 dtomos de carbono contém em geral 27 a 29

dtomos de carbono. Baseiam-se no sistema anelar de ciclopentano-
perhidrofenantreno.[4]

H

£STE Ro/{ i “TrRiTER PENOI DE.

A biosintese de terpen6ides pode ser dividida em trés etapas:[3]
1) A formagdoc de uma unidade biolégica a partir de acetato.

2) A condensagdo desta unidade para formar terpendides aciclicos.
3) A conversdo de terpenéides aciclicos em ciclicos.

Neste processo, o &cide mevalénico {MVA) possui seis atomos de carbono, perde um
desses Atomos no grupo carboxilo e forma © isopentano.

YRABALID R LICENCIAYURA - RSTUZO DA PLANTA DICEROCARTTM




Autor

TCHECO ,Paulo

2 lhd] Bl ey, s ems..
A4 Eloe, Chsgoada o e

PV
JBANA plen Choywlle i e
2t OS] Apps




—

5

As etapas envolvidas nesta transformag8o s3o como se mostra (ADP & difosfato de
adenosino e ATP é trifosfato de adenosino).

o RS

HG,C CH,0H HO,C CH,0P

U]

""Hzo

C}'\O CHorr  ~CO
H-0
(Ir

)

—

A primeira fosforilagdo de MVA produz MVA 5-fosfato {I) (P:POﬁﬁ), depois segue-se
a segunda fosforilagdo para dar MVA 5-pirofosfato (II) (PP:P%%Ha).

Seguidamente o (II) perde uma molécula de 4gua para formar 3-metilbut-3-enil
(pirofosfato de isopentenilo) (III).

Embora os detalhes desta conversdo ainda nio estejam clarificados, consideremos
esta trans-eliminac3o:

(%
-—_._.b.
C)’\‘o CH,OPP S CH.Oopp
H*0 13 o CH:0P
H+0

(M
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/'\/CHZOPP + €O, + Hop

(I

A evidéncia disso resulta do facto de uma mole de ATP ser convertida numa mole de
ADP e também se produzir uma mole de fosfato inorganj._co.

Assim, a unidade de isopreno biogenética é o pirofosfato 3-metilbut-3-enil, mas
a sua participagdo na biosintese de terpendides envolve o seu equilibrio, em

presenca de uma enzima apropriada, com o pirofosfato 3-metilbut-2-enil(B,R-
dimetilalile) (IV).

Esta isomerizagdo é estereo-especifica:

(1Im)

sendo H, o protdo que elimina-se.
0 grupo metilo estd na posicdo trans em relagio ao grupo CH,OPP.
Na base de estudos biosintéticos realizados, uma outra regra de .isopreno

estabelece que os membros do grupo isopentano devem ser derivaveis a partir de um
Precursor hipotético como o geraniol, o farnesol e o esqualeno.
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farnesol
Biosintese de monoterpendides- Todas as evidéncias experimentais mostram que as
unidades (III) e (IV) combinam-se para formar pirofosfato de geranilo
(C!-!a)z(‘;-CH—CI-IZ—CHz-C(CHJ)-:CH—CHz—OPP (isémero trans), (III) actuando como reagente
nucledfilo e (IV) como reagente electréfilo (para dar. ligagdo cabega-cauda).
As etapas envolvidas nfo foram ainda esclarecidas.

A reaccdo é a sequir mostrada na sua forma simples:

%/\OPP = OPP =
PP H __.__E.._‘ OPP
| (TIL ) —— HOPP + l ~— '

(E) Pirofosfato de Pirofosfato de
geranilo geranilo

{trans) {cis)

Daqui, o pirofosfato de geranilo serve como precursor de monoterpendides
monociclicos via isémero-cis (nerol).

Os mecanismos envolvidos na formagSo do anel ainda nio foram esclarecidos, mas o
favorével é via intermedidrio iénico (veja ciclizag8o do geraniol catalizada por
4cido para dar a-terpeniol.
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JPP
OH

O - terpeniol

Biogintese de sesquiterpendides- O argumento considerado em monoterpendides pode
ser aplicado para sesquiterpenéides, mas neste caso o precursor é o pirofosfato
de farnesilo. O pircofosfato de geranilo contém estrutura 3-metilbut—2-enil donde
se pode deduzir que este pode reagir com o nucleofilico pirofosfato de 3-metilbut-
3-enil para aumentar a cadeia através da unidade de cinco carbonos. Este forma o
isémero-trans e entdoc tal como monoterpenéides ciclicos, o pirofosfato de-
farnesilo pode passar por ciclizagdo via ides carbénio para formar
sesquiterpendides ciclicos. Contudo, o curso de ciclizacdo depende da geometria
do pirofosfato de farnesilo.

Corp .
'
H | —» jorr

Biosintese de_triterpen¢ides- O composto precursor é o esqualeno mas a biosintese
continua objecto de muita discussdo. Formalmente, deve-se considerar como sendo
formado por ligagdo de dois residuos de pirofosfato de farnesilo unidos cauda-
cauda. Esta reacgdo bode ser representada na forma:
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Esqualeno

Na formag¢do da ligagdo os in@:ermediérios envolvidos continuam por esclarecer.

1.3.Solubilizacdo_por agentes de superficie activa
)

Agentes de superficie activa sdo substlncias compostas de dois grupos na sua
estrutura quimica.

Um dos grupos é a cadeia carbonada da molécula (grupo hidrofébico), solivel em

6le0 ou gordura e o outro é um grupo ionizado, soluvel em dgua (grupo
hidrofilico).

Como exemplo tomemos a molécula de sulfato lauril de sédio CH:,—(CHQ )11—804'Na* onde
a parte carbonada é hidrofdbica e a outra é hidrofilica.

Chama-se anfipatia & exist&ncia de duas partes numa molécula, uma das quais tem
afinidade pelo solvente e a outra antipitica a ele [Hartley,p.56].

Estas substéncias, como uma classe de compostos, incluem sabdes, detergentes e
shampoos que formam associagdes em solucdes e originam particulas de dimensdes
coloidais chamadas micelas responsdveis pela actividade superficial e
solubilizagdo.
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(Y7 g :

XTI i NS HEeOa g o L s ==
"':}" ,‘:‘\—)-T-:z. ﬂ 7 e AY .‘.a.- 3% A o
RS RN B, ORI N

fiqura 1. Estrutura micelar. Secqfo tramsversal da estrutura sugerida de yea micela.

A- nicelas en dqua
B- zicela envolvendo upa goticula de 6leo en dqua

Os _principais tipos de micelas podem ser:

Anidnico: O anifo é a espécie de superficie activa.
Laurato de potdssio CHy-(CH,);—COOK'

Catidnico: O catido é a espécie de superficie activa.
Brometo de hexadecil trimetilaménio
CHy~(CH, )y5-N'~(CHy );-Br”~

Anfolitico: Dependendo do pH da solucdo, este tipo comporta-se como aniénico, no
iénico ou catiénico.

N-dodecil-N:N-dimetil betaina

CypHys—N'~( CHy )y~CHy~COO"

Ndo idnico: Metade deste tipo & solivel em dgua, pode conter ' grupos hidroxilo
ou uma cadeia polioxietilénica.

Eter monohexadecil polioxietileno
CHy~(CHy )15~ ( OCH)CH, )y -OH
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Compostos_de ocorréncia natural: Fosfatideos sdo também agentes de superficie
activa como a lecitina (dialquilglicerilfosforil colina).

THZ_O_CORi

CHO-COR,
0

|
CHz"'O-P—O"CHT‘CHZ—N( CHa ) 3

OH CH

sendo R e R; residuos de 4cidos gordos variando de ch'CIB'

As propriedades de lavar, humedecer, dispersar e emulsificar se devem A existéncia
destes dois grupos.[2]

Para complementar estas consideragBes tomemos o caso cldssico de hidrélise de

gorduras (saponificagdo) para a formagio de sabdes e como sdo obtidos os
detergentes.

1.3.1.SabBes

A hidrélise bésica de glicerideos (ésteres derivados de glicerol) d4 origem aos
sais dos Acidos carboxilicos (sabdes) e ao glicerol.

O sabdo ordindrio pode ser simplesmente uma mistura ou nio de sais de Acidos
gordos de cadeia longa.

0 sabdo, por batimento pode incorporar-se-lhe ar e dar-lhe a propriedade de
flutua{; podem adicionar-se-lhe perfumes, corantes e germicidas. Quimicamente,
porém, o sabdo permanece esseﬁéialmente ¢ mesmo e actua do mesmo modo.

A acgdo detergente dos sabdes, através desta figura, permite fazer uma ideia dos
factores em causa.
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Fiqura 2. Esulsificagdo do dleo em 4gua por internédio do sabdo. s cadeias carbonadas dissolven-se no §le0; 0s qripos polares -C00~
dissolven-ge en dqua. )

As goticulas, agora com-cargas idénticas, repelem-se umas as outras.

As moléculas do sabdo tém uma extremidade polar, -COO'Na! , e uma extremidade
apolar, a longa cadeia carbonada de 12 a 18 dtomos de carbono; a extremidade polar
é soluvel em 4gua e a apolar soluvel em &leo.

Normalmente, as goticulas de 6leo em contacto com agua tendem a aglutinar-se;
disto resulta a formagdo de uma camada de 6leo e de uma camada da dgua; porém, a
presen¢a do sabdo altera a situacdo. As extremidades apolares das moléculas do
sab3o dissolvem-se na goticula do 6leo, enquanto as extremidades carboxilicas se
projectam para o exterior, para a camada aquosa circundante (ver a figura 2).

Devido & presen¢a dos grupos carboxilato carregados negativamente, cada uma das
goticulas fica assim rodeada de uma atmosfera iénica. A repulsgo entre cargas

eléctricas idBnticas impede a coalescéncia das goticulas de 6leo e obtém-se assim .
uma emulsdo estével de 6leo em Agua.

0 sabdo limpa, ao emulsionar a gordura que constitui ou contém a sujidade.
Esta propriedade emulsionante e, portanto, detergente ndo é exclusiva dos 4cidos

carboxilicos: apresenta-a qualquer molécula formada por uma longa parte apolar e
por uma parte polar.

TRARALHO DR LICKRCIATURA - ESYUDO DA PLANYA DICEROCARTTY




1.3.2.Detergentes

Os &lcocis de 12 a 18 4tomos de carbono utilizam-se em quantidades enormes na
manufactura de detergentes (produtos tenso-activos para a limpeza}.
Embora os detergentes sintéticos difiram consideravelmente uns dos outros quanto
a estrutura quimica, as suas moléculas t&m uma caracteristica comum, a qual ¢
também apresentada pelo sabdo ordindrio: uma parte muito grande apolar, com
natureza de hidrocarboneto, e uma extremidade polar soltvel em dgua.

Os 4lcoois de 12 a 18 4tomos de carbono convertem-se em sais de hidrogenc-sulfato
de alquilo, como exemplo, o dlcool laurilico tratado com 4cido sulfurico seguido
da soda cdustica forma-se o sulfato de laurilo e sédio onde a parte apolar é a
longa cadeia carbonada e a parte polar é o grupo idnico —OSOj)Eﬂ.

A equacdo da reacgdo 6 :

n-CuH”—CHz-OH + H2304 n—CnHH—CHZ—OSOJH
dlcool laurilico hidrogenosulfato de laurilo

KaOH

~ayat
- n"'CuH”—CHZ-OSO] Na

sulfato de laurilo e sdédio

Um outro exemplo & o tratamento dos Alcoois com éxido de etilenc em meio bdsico
com formacdo de um detergente nio idnico

CHJ"' ( CHZ )IU_CHZ-( 0CH2CH2 )B_OH ( etoxilato ) . [9]

A reacgdo é:

CHy~(CH, )19~CH;—-OH + 8C*\‘2\C—/CH2 e CHy~(CH, )y~CH,~ (OCH,CH, )4—OH
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1.4 Caracteristicas da planta

1.4.1.Descricio da planta

Esta planta pertence a familia PEDALIACEAE, género DICEROCARYUM, apresenta duas

espécies SENECISIDE e ERIOCARPUM.

E uma erva com raiz principal lenhosa e persistente da qual caules prostrados
sustentam numerosos ramos laterais.

As folhas tém formas variadas, sendo estreitamente laminadas ou largamente ovadas
e serradas.

As flores tém cor branca, rosa ou violeta e encontram-se nas axilas das folhas.
O fruto é lenhoso com dois picos levantados na parte central da superficie
superior. Tem duas cu cinco sementes castanho-escuras a pretas.[12]

As duas espécies da planta diferenciam-se em: {8]

Espécie ERIOCARPUM
Tem folhas alongadas, ovais e grossamente dentadas.

Fruto de forma circular com a parte central ligeiramepte levantada e densamente
pubescente.

Tem duas sementes com funicolos longos em cada um dos dois l1lébulos.

Espécie SENECIOIDE
Tem folhas laminadas.

Fruto de forma largamente eliptica com a parte central distintamente bem levantada
e normglmente liso.

Tem cinco sementes com funicolos curtos em cada um dos dois lébulos.

Em termos de habitat, esta planta encontra-se:

Espécie ERIOCARPUM- Em terrenos arenosos junto & costa, por vezes associado a
Dactyloctenium e Ipomoea'Bilboa € em zonas arenosas de pasto, encostas de dunas
e nas margens dos rios.[12]
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Espécie SENECIOIDE- Em zonas de pastagem ou savana aberta, zonas arenosas e abunda
na vegetagdo de terrenos abandonados e em dunas de areia maritima.[8]

1.4.2.Localizac8o da planta e sua distribuicio nacional

Sem distingdo da espécie, encontra-se distribuida em todas as regifes e em todas
as épocas do ano, especialmente no Ver3o e na época das chuvas.

0 seu nome verndculo depende da sua localizagio geografica:

- Cabo Delgado: Piriviri

- Zambézia: C8a, Ecua

- Manica e Sofala: Cesso

- Sul do Save: Lihlehlua

1.4.3.Aplicaces da planta

Além desta planta ser comumente utilizada como substituto do sabdo, possui outras
aplica¢Bes conforme as diferentes partes que a compdem.

Folhas.

- A infusfo das folhas é usada como remédio de desordens gastricas
e intestinais e na obstetricia do gado.[8]
— Como um substituto do sabdo para a limpeza.[8]

Para alimentacdc. As folhas sdo cosidas como espinafre.[10]

Para lavagem do cabelo e da roupa. Mergulha-se a planta num recipiente contendo
certa quantidade de &gua conforme a quantidade das folhas disponiveis que depois
de espremidas libertam um liquido viscoso aplicado sobre o cabelo e a roupa.[10]
A planta fresca ou seca , a dgua aplicada pode ser fria ou morna.[10]

Folhas e Raiz.

- Contra o sarampo. Lava-se a pessoa com as folhas, a raiz é fervida e é dada para
beber.[10]
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Planta inteira.[10]

- Ajuda a dilatagdo nos partos de mulheres e fémeas. A infusio & instalada no
interior do sexo e tamhém dada para beber.

- Contra varias doengas: dores abdominais, constipacdes, pneumonia, variola,
gonorreia, hidrocelo.

- Anticonceptivo.

1.5.Importincia cientifica e econdmica

Sendo esta planta de aplicagdo diversificada e particu;armente como substituto do
sabdo, o seu estudo reveste-se de grande importéncia cientifica ao conhecer os
componentes que lhe conferem as propriedades detergentes, da mesma forma que é do
dominio cientifico a comp051qao e a produgdo do sabdo industrial, detergentes e
shampoos .

A importéncia econémica deste estudo pode resumir-se no aproveitamento da planta
para a sua aplicagdo na indistria cosmética local, embora nio se tenha feito o
estudo de viabilidade econémica por nio ser do &mbito deste trabalho.

0 estudo limitou-se ao nivel da avaliacdo das potencialidades da planta.

1.6.Métodos_de limpeza[10]

Existem diferentes métodos para a manutengdo da apaiéncia cutdnea constituindo
actos correntes da vida diédria. ‘

De entre virios métodos destacam-se os seguintes:

-Agua

-0leos e cremes

—Detergentes

~Sabbes e sabonetes

—Shampoos

-Dicerocaryum.
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1.6.1.Aqua

A dgua varia na sua composicdo e quantidade em substincias minerais.

1.6.2.0le0s e cremes

Para individuos que toleram mal o sab3o, tém procurado outras substincias para a
limpeza entre as quais 6leos e cremes.

Tal como os sabonetes e sabBes, o objectivo é reduzir a tensdo na superficie da
pele, em contacto com o ar.

1.6.3.Detergentes

Os detergentes sdo compostos de moléculas que contém grandes grupos de
hidrocarbonetos:

-0s grupos hidrofébicos (que nfo tém afinidade pela dgua) contém um ou mais grupos
apolares;

~0s grupos hidrofilicos(que tém afinidade pela 4gua)

As partes ndo polares (grupos hidrofébicos) dissolvem—se em gorduras e Gleocs, e
as porgdes polares (grupcs hidrofilicos) s3o soluveis em agua.

>

1.6.4.8abbes e sabonetes

Sdo formas de uso didrio como meio de limpeza; quando se lhes adicionam agua,
emulsionam as gorduras.

Alguns investigadores consideram o uso de sabBes e sabonetes como estando
condicionado fundamentalmente pelo tipo da pele {seca ou oleosa) e o seu estado
seja irritada ou eczematizada.
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1.6.5.Shampoos

Os shampoos sdo detergentes que se usam como meio de lavagem do coiro cabeludo,
em certos casos até como forma de aplica¢do terap8utica.

Estes podem tomar diferentes tipos que permitem a classificagdo de acordo com a
sua aparéncia fisica, ingredientes e propriedades. De acordo com Sagarin, os
shampoos podem tomar as seguintes formas:

-Liquidas

~Creme liquido ou logdo, creme

-Shampoos de ovos

-Shampoos de ervas

Os shampoos de ervas, apesar da sua popularidade em &reas como aguas duras, estes
apresentam uma aplica¢do limitada.

Neste grupo de shampoos inclui-se a Dicerocaryum.

&
1.7.0bjectivos

Tem-se como objectivos ao realizar este estudo:

1-fazer levantamento das espécies existentes no pais e possibilidades de cultivo
e colheita.

2-fazer inquéritos sobre a utilidade da planta ao nivel tradicional.

3-fazer pesquisa bibliografica dos métodos de andlise fitoquimicos (extracgdo,
ensaios qualitativos, separagdo e isolamento de compornientes e métodos de
identificagdo dos mesmos).
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2 . METODOS

Os métodos utilizados no estudo desta planta foram os métodos fitoquimicos e
estudam a enorme variedade de substéncias orgdnicas elaboradas e acumuladas pelas
plantas,

‘Estes métodos incluem a extracgdo, separacdo e isolamento e identificg;éo.tSI““

2.1.Extraccio[1]

A extracg@io € uma técnica usada para separar uma substincia de uma mistura. Pode
definir-se como a separacio de um componente de uma mistura por meio de um
solvente.

A extrac¢do pode ser liquido—liduido ou sélido-liquido.

Na prdtica, a extrac¢iio liquido-liquido & utilizada para separar substéncias de
solugBes ou suspensfes liquidas; a extracgéo‘sélido-liquido é utilizada para
separar substincias de um s6lido por meio de um solvente.

No caso da extracgdo liquido-liquido, -0 procedimento consiste en agitar por algum
tempo, num funil de separagdo, duas solucdes imisciveis e deixar em seguida
separar as duas camadas. Os diferentes solutos distribuem-se entre as duas fases
de acordo com as suas solubilidades relativas.

Deste modo, os sais inorg8nicos, praticamente insoliveis em solventes orgédnicos
mais comuns, permanecem na fase aquosa enquanto os compostos brganicos que ndo
formam pontes de hidrogénio (hidrocarbonetos, derivados halogenados)} insoltiveis
em agua, passam para a fase orginica.

A extracgdo pode ser descontinua ou continua. A continua utiliza-se quando um
sistema a extrair forma emulsdes intratédveis, ou quando o composto orgénico é mais
solivel em dgua do que em solvente orgdnico usado para o efeito.

b

2.1.1.Métodos de extraccio

Dos métodos de extraccdio sélido-liquido, entre os quais na realizagdo do trabalho
usaram-se a maceragdo e o soxhlet, consideremos:

TRABALHD DE LICERCIATURA - ESYUDO DA PLANTA DICEROCARTON




)
|
|
|
|
|
|
|
|
|
'
|
'|
|
!
l
'
|
|
|
i

20

IS

1.Maceracdo - consiste em submeter um material s6lido previamente moido A accgdo
de um solvente a temperatura ambiente.

Certas substéncias do éélido solubilizam-se no solvente de acordo com a sua
polaridade.

2.Infusdo ~ consiste em impregnar um solvente em ebulig¢do sobre um material sélido
previamente moido, deixando ficar em contacto durante certo tempo,

3.Decoccdo - consiste em ferver subst8ncias para lhes extrair principios activos.
Se o material é sélido previamente moi{do, junta-se-lhe o solvente adequado e
submete-se A fervura.

4.8oxhlet - é uma extracgdo exaustiva de um sélido por meio de um liquido e
consiste em fazer reflux® a quente durante certo tempo até descoloracgio do
material em extraccdio contido no interior de um cartucho. Esta extracgido é muito
Gtil para tratamento de produtos naturais existentes em tecidos animais.

4]

Figura 3. Extraccdo por soxhlet.
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2.2.Ensaios qualitativos (testes preliminares)

Sdo testes para a verificacdio da presenga de certos componentes orginicos
determinantes nas propriedades da planta. '

Esses componentes orgédnicos sd3o as saponinas que 'podem ser esteroidais e
triterpencidais e também a verificagdio da acg@io lavadora dos extractos.

No caso das saponinas, a solugdo para o ensaio é obtida tomando um certo volume

de extractos concentrados no rotavapor e evaporam-se até a secura, e para o outro
caso consideram-se extractos brutos.

2.2.1.Teste para esteréides e triterpendides (Liebermann-Burchard)

Extrai-se o residuo seco contido em pequenos copos, trés vezes com duas gotas de ‘
cloroférmio. Filtra-se a solugdo cloroférmica para um tubo de ensaio seco. Junta-
se 1 ml de anidrido acético e agita-se suavemente. Junta-se trés gotas de &cido
sulfirico e agita-se suavemente.[4] '

2.2.2.Teste para saponinas

Toma-se o residuo insoluivel em cloroférmio no teste anterior, redissolve-se em
dgua e filtra-se para um tubo de ensaio. Agita-se fortemente o tubo.[10]

2.2.3.Teste para confirmacio da presenca de saponinas

Juntam-se 2 ml de &cido cloridrico ao tubo de ensaio do teste anterior. Deixa-se
em banho-maria durante 1 hora. Depois de arrefecer neutraliza-se com hidréxido de
sédio agitando.[10]
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2.2.4.Teste para capacidade lavadora dos extractos

Para este teste consideremos a tabela:

|
" tubo de ensaio 1 tubo de ensaio 2 tubo de ensaio 3

dgua da torneira extracto aquoso da- sabdo liquido
(ensaio em branco) planta {amostra) industrial (padrdo)

6leo do motor 6leo do motor 6leo do motor

=d|

Onde os trés tubos de ensaio limpos e secos cont&m volumes iguais de &gua da
torneira (ensaio em branco), extracto aquoso da planta (amostra) e sabdo
liquido industrial (padrac) réspectivamente no primeiro, no segundo e no
terceiro tubo. Em seguida junta-se aos trés tubos, trés gotas de élec de motor
e submetem—se a um aquecimento moderado durante cerca de 5 mn.[10]

2.3.Separacdo e isolamento

A separag¢do e o isolamento dos componentes da planta foi realizada usando a
cromatografia de camada fina[5]) apoiada a cromatografia de coluna,
cromatografia de coluna de média pressdo e cromatografia de camada fina -
preparativa.

2.4.Identificacio[5]

A identifica¢do da substanc1a isolada é feita com base nas suas proprledades
e depois comparada com os dados da 11teratura, tais como:

-ponto de fusdo, se se tratar de um sélido

-ponto de ebuligdo, se se tratar de um liquido

-valor de R;, sob condigGes padrdo

-reglsto de espectros de infra-vermelho (IV), ressonanc1a magnétlca nuclear
(RMN) e de massa (MS).
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2.5.Descricdo dos métodos[11]

2.5.1 . Cromatografia de camada fina

E a técnica mais largamente usada para a separacdo de umé mistura nos seus
componentes. ' '

E de facil execucdo, larga aplicagdo a diversas amostras, elevada sensibilidade,
velocidade de separacd3o e de baixo custo. '

A cromatografia de camada fina é a técnica de separag¢do na qual uma camada fina

de alumina ou silica-gel é usada como adsorvente sobre uma placa, sendo a mais
comum a de aluminio.

0 adsorvente mais comumente usado é a silica-gel no qual se pode

incorpérar indicadores ultra-violeta (U.V)} para ajudar a localizacdio de
substdncias separadas através de absor¢do de luz ultra-violeta (U.V) no
comprimento de onda de 254 e 366 nandémetros (nm).

Na prética, a amostra a ser separada é aplicada sobre a camada 1 a 2 cm de uma
extremidade da placa ou origem. A fase estaciondria com zonas da amostra na base
é colocada na vertical num tanque contendo pequena quantidade da fase;mével. A
separagdo é atingida quando um solvente (fase mével) atravessa uma fase fixa (fase
estaciondria).

A natureza e a composigio quimica da fase mével é determinada pelo tipo da
substéncia a separar e o tipo de adsorvente a ser usado.

A accdo capilar faz com que a fase mével se desloque através do meio num processo
chamado desenvolvimento, sendo o mais comum o ascendente.

Depois de secar a placa, as manchas separadas podem ser visualizadas POr meio de
luz U.V, de iodo ou por pulverizagdo com reagentes especificos.

Para exprimir a posigdo de uma substlncia separada num cromatograma usa-se o valor

de Ry ou R.

2.5.2.Cromatografia de coluna de média pressio

E também uma técnica de separa¢do de misturas.

Difere da cromatografia de camada fina na adsorcgdo que ocorre no interior de um
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tubo contendo o adsorvente empacotado e a mistura a separar.
A cromatografia de coluna é também uma técnica de fraccionagdo dos componentes da

mistura de acordo com as suas polaridades. Funciona também como técnica de pré-
purificacdo antes de testar a pureza duma substéncia.

Figura 4. Cromatografia de coluna de aédia pressio.

2.5.3.Cromatografia de camada fina preparativa

E uma cromatografia de camada finé na qual a amostra é aplicada na forma de banda
numa placa, normalmente de dimensdes de 20x20 cm.

Esta cromatografia é usada para o isolamento de substancias cujos Ry defiram
significativamente em cromatografia de camada fina simples.

A vantagem desta técnica é, as zonas separadas serem facilmente removiveis da
placa, extrafdas e filtradas.

Se a aplicag8o da banda for manual, torna-se dificil isolar uma substéncia de
outras sem contaminagdo devido a ondulacdo da banda.
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2.5.4.Preparacio do extracto hidrolisado[13]

Ao extracto etanélico das folhas da planta seca (Folhas-P.S/EtOH) fez-se uma
hidrélise 4cida.

Mediu-se 10ml do extracto para um baldo de 100 ml e 6,3 ml de Acido sulfurico
concentrado. Aqueceu-se a mistura sob refluxo durante 1 hora.

Depois de arrefecer, transferiu-se a mistura para um funil de separacio e extraiu—
se com 4,2 ml de cloroférmio. Repetiu-se a operagdo trés vezes e os extractos
reunidos.

Filtrou-se o extracto final em presenga de sulfato de sédio anidro.

Ao filtrado, evaporou-se A secura e o residuo foi dissolvido em 2 ml de mistura
cloroférmio/metanocl (i:1).

2.6.Procedimento para separacdo e isolamento

2.6.1.Extractos ndo hidrolisados

0 extracto etandlico do caule da planta seca (caule-P.S/EtOH) foi submetido a
cromatografia de camada fina cujo o cromatograma constitui a referéncia {R), a

partir do qual se confirma a planta tratar-se de uma mistura complexa de diver§o§
componentes.

fase mével: cloroférmio/metanol (64:50)

fase estaciondria: silica-gel 60 Fyy adsorvida em placa de aluminio. A espessura
da camada é de 0,2 mm.

revelagdo: vanilina-&cido sulfirico.
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Fiqura 3, Cronatograna de referéncia (R),

0_procedimento consistiu nos ségg;ntes PaSS0S !
a) Cromatografia de coluna de média pressio

A amostra depois de concentrada quase a secura no rotavapor, é misturada com
sflica-gel 60 (230-400 mesh ASTM) na proporgdo de 1:3 e moida para melhor
homogeinizacdo.

Esta mistura é colocada no interior da coluna previamente montada contendo silica-
gel 40 (70-230 mesh ASTM) que constitui a fase estaciondria.

0 eluente é o sistema éter de petrdleo (75ml):cloroférmio (75ml) / cloroférmio
(75m1) :metanol (75ml) que vai eluindo a amostra no interior da coluna.

0 eluente é aplicado na forma de gradiente para se obter frac¢des de polaridade
diferénte, que sdo recolhidas em tubos de ensaio pequenocs. As fraccdes depois de
concentradas sdo submetidas & cromatografia de camada fina.

b) Cromatografia de éamada fina TLC-1

fase mével: éter de petrdleo/cloroférmio {(1:1)

fase estacionédria: silica-gel 60 Fy;, adsorvida em placa de aluminio. A espessura
da camada & de 0,2 mm.

YRARALH) DX LICENCIATURA - ESYODO DA PLANYA DICRROCARTON




- revelagdo: cadmara de iodo, vanilina-4dcido sulfurico.

Neste cromatograma obtiveram-se trés grupos de componentes:
1A- Os de menor polaridade, foram arrastados até a frente.

1B- Os de polaridade média, que depois de misturados foram submetidos ao
tratamento subsequente.

1C- Os de polaridade elevada, que permaneceram na origem.

< P
o
o
PR
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Figura 6. Cromatograpa fLC-1.

c) Cromatografia d;a camada fina TLC-2
0 grupo 1B depois de misturado foi submetido & cromatografia de camada fina TLC-2.

fase mével: cloroférmio/tolueno/metanol (11:2:0,2)

fase estaciondria: silica-gel 60 Fyy adsorvida em placa de aluminio. A espessura
da camada é de 0,2 mm.

revelagdo: clmara de iodo, vanilina-4cido sulfurico.
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Piqura 7. Croratograma TLC-2.

Deste cromatograma se conclui que a mistura permanece complexa, dai a necessidade
de continuar a fraccionagdo do grupo 1B.

d) Cromatografia de coluna de média pressio

0 principio de funcionamento é o mesmo, apenas variou o volume dos eluentes:
60ml de éter de petrdleo:60ml de cloroférmio / 60ml de cloroférmio:60ml de
metanol .

As fracgbes recolhidas depois de concentradas foram submetidas a cromatografia de
camada fina.

e) Cromatografia de camada fina TIC-3

Mantiveram-se todas as condigdes do desenvolvimento como na alinea c).
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fase mével: cloroférmio/tolueno/metanol (11:2:0,2)

fase estaciondria: silica-gel 60 Fisy adsorv1da em placa de aluminio. A espessura’
da camada é de 0,2 mm.

revelagdo: clmara de iodo, vanilina-dcido sulfirico.

Obtiveram-se trés grupos de componentes:
3A- Os de baixa polaridade, depois de misturados foram submetidos ac tratamento
subsequente.

3B- Os de polaridade média.
3C- Os de polaridade elevada.

1 & 4?.-?6 3

Figura 8. Cromatograma T1C-3.
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f) Bxtraccdo

0 grupo 3A fol submetido & extracgdo depois da sua adsor¢do em alumina bdsica
(actividade I). Os solventes foram n-hexano, cloroférmic e acetona. A extracgdo
foi feita com ajuda de agitador eléctrico durante meia hora trés vezes cada
solvente.

Depois - da concentracdic dos solventes no rotavapor, foram submetidos &
cromatografia de camada fina.

v

g) Cromatografia de camada fina TIC—4

Foi desenvolvida nas mesmas condig¢Bes da alinea e}, excepto a fase mével na qual
se aumentou a polaridade.

fase mével: cloroférmio/tolueno/metancl (11:2:0,25)

fase estaciondria: silica-gel 60 Fy; adsorvida em placa de aluminio. A espessura
da camada é de 0,2 mm.

revelagdo: cdmara de iodo, vanilina-4cido sﬁlf(xrico.

Neste cromatograma visualizaram-se dois componentes com Ry distintos no extracto
de acetona. _ _

TLC -4

{
v
3 .

1 2 2

Fi&ura g, Cronatoqraﬁé LG4,
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Como estes dois componentes estdo separados, torna‘se necessario isola-los, o que
¢ feito usando a cromatografia de camada fina preparativa.

h) Cromatografia de camada fina preparativa

fase mével: cloroférmio/toluéno/metanol (11:2:0,25)

fase estaciondria: silica-gel G adsorvida em placa de vidro 20x20 cm. A espessura
da camada é de 0,5 mm.

revelac¢do: vanilina-4dcido sulfurico.

Depcis de demarcar as zonas separadas, foram raspadas, extraidas em metanol,
f11tradas e concentradas. Assim se isolaram os dois componentes, e para verificar

a sua pureza, foram submetidas A cromatografia de camada fina usando as mesmas
condi¢des do cromatograma TLC-4. T

i) Cromatografia de camada fina TLC-5

Verificac8io da "pureza" dos componentes isoladqé.

fase mével: cloroférmio/tolueno/metanol (11:2:0,25)

fase estaciondria: silica-gel 60'FH4 adsorvida em blaba de aluminioc. A espessura
da camada é de 0,2 mm.

revelacdo: cdmara de iocdo, vanilina-Acido sulfurico.
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Fiqura 10. Croeatograsa 1LC-5.

2.6.2.EBxtractos hidrolisados

Q procedimento consistiu nos sequintes passos:

a) Cromatografias de camada fina TLC-1 e TLC-2

Ao extracto hidrolisado na mistura cloroférmio/metancl (1:1), fizeram-se .

' cromatografias de camada fina usando fases méveis singulares na ordem crescente

de polaridade, n-hexano, tolueno, cloroférmic e acetona para ver o comportamento
do extracto em cada uma dessas fases méveis tendo-se chegado A sequinte conclusdo, .
com base nos cromatogramas individuais:

—-No cromatograma com n-hexano como fase mével, apds a revelagio em cémara de iodo,
concluiu-se a amostra ser de polaridade elevada, porque permaneceu na origem.

-Nos cromatogramas com fases méveis tolueno e cloroférmic que a seguir se
identificam comc TLC-1 e TLC-2 respectivamerite, apds a revelagdo em clmara de
iodo, observou e concluiu-se que a amostra contém mistura de componentes de
polaridade média.
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-No cromatograma com acetona, que nio é aqui apresentado, concluiu-se esta fase
mével, é muito polar, porque foi arrastada até A frente.

Fiqura 11, Cromatogramas TLC-1 e TLC-2.

b) Cromatografia de coluna de média pressdo

Pelo comportamento observado nos cromatogramas atrés referidos, houve necessidade
de fraccionar a amostra usando de cada vez os eluentes tolueno e cloroférmio.

A preparacado da amostra para a eluicdo ja foi considerada no caso de extractos nio
hidrolisados.

.

Eluicdo_com_tolueno

Usando um volume de 80ml deste eluente, fez-se correr a coluna a uma
velocidade de 1 gota/minuto.

Recolheram-se as frac¢gdes em dez tubos pequenocs.

Eluicdo com cloroférmio
Com um volume de 90ml de eluente recolheram-se 12 fracgbes.
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¢) Cromatografia de camada fina

1. Cromatografia TLC-3

fase mével: tolueno

fase estaciondria: silica-gel 60 Fyy adsorvida em placa de aluminio. A espessura
da camada é de 0,2 mm.

revelacdo: vanilina-4dcido sulfirico.

Figura 12. Cromatograma 1iC-1.

Neste cromatograma foram obtidos cinco grupos de componentes com caracteristicas
quase similares em termos de polaridade.

3AA- Com duas manchas, uma boa indicagdo para proceder ao isolamento.

3BB- Mistura das fracgSes 2 e 3 com trés manchas separadas, também
isoldveis uma da outra,

3CC- Mistura das fracgBes 4 a 8 com duas manchas separadas, também isoldveis uma
da outra. '

3DD- Mancha solitéria, ggmggneﬁte isolado

3EE- Mancha solit4ria, componente isolado
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Pelas caracteristicas do grupo 3AA, verifica-
de baixo valor R;.

Se ser oportuno isolar o componente

Para isso, montou-se uma bequena coluna para remover a mancha de maior valor Rs.
Para enchimento da coluna usou-se silica-gel 60 (230-400 mesh'ASTH). Como fase
mével usaram-se os eluentes na seguinte ordem crescente de polaridade:

-n-Hexano para remover a 'mancha de maior R;.
A medida que ia-se recolhendo os eluidos, procedia-se ao controle

através de cromatografias de camada fina usando tolueno como fase mével.
Foram recolhidas 14 fracgdes (1 a 14).

- —Tolueno para separar a mancha de baixo valor de Rf (mancha de interesse).

Com este eluente foram recolhidas 12 fracgdes assinaladas de 15T a 26T,
Também ia-se procedendo ao controle das fracgdes recolhidas em pequenos tubos
através de cromatografias de camada fina usando a mesma fase mével, ¢ tolueno.

-Mistura tolueno/cloroférmio.

Apenas foram recolhidas duas fracgbes, a 27TC e 28TC.

Nota: No cromatograma de camada fina TLC-4, as frac¢Ses de 1 a 14 siio os eluidos

de n-hexano; de 15T a 26T 880 os eluidos de tolueno; de 27TC e 28TC sdo os eluidos
da mistura tolueno/cloroférmio (1:1).

2. Cromatografia TLC-4

ApGs concentrar todas asg fracgSes obtidas na uGltima coluna-
cromatografia de camada fina TLC-
fracgdes.

, fez-se a
4 em duas placas por causa do tamanho das
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Piqura 13. Cromatograma TLC-1,

fase mével: tolueno

fase estacioniria: silica-gel 60 Fj;, adsorvida em placa de aluminio. A espessura
da camada é de 0,2 mm.
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revelacdo: clmara de iodo, vanilina-Acido sulfirico.

Deste cromatograma se conclui que foram isolados cinco componentes:
A fracgdo 4AA resultado da mistura das fracgles 6 a 18T.
A fracgdo 4BB resultado da fracgdo 197.
A fracgao 4CC resultado da fracgdo 20T.
A fracgdo 4DD resultado da fracgdo 21T.

A fraccdo 4EE resultédo da mistura das fracgdes 22T a 24T com um valor Ry
aproximado & mancha da fracgdo 3AA que se propSs isolar em cil.

3. Cromatografia TLC-5 .

fase mével: cloroférmic

fase estaciondria: silica-gel FH& em placa de aluminio. A espessura da camada €
de 0,2 mm.

revelagdo: c8mara de iodo, vanilina-4cido sulfurico.

Figura 14. Cromatograma TLC-5
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As fracgbes 6 a 12 relacionadas com o cromatograma TLC-5, iam cristalizando
durante a concentracdo das mesmas. Nesta base, houve necessidade de purificar os
cristais fazendo lavagens sucessivas com n-hexano.

Em seguida fez-se a cromatografia TLC-6.

3.1 Cromatograma TLC-6

fase mével: cloroférmio

fase estaciondria: silica-gel Fy; em placa de aluminio. A espessura da camada &
de 0,2 mm.

revelagdo: clmara de iodo, vanilina-dcido sulfurico.

o

Figura 15. Crosatograma TiC-6

Deste cromatograma, considercu-se a mancha 6 como coméonente com caracteristica
d;ferente das restantes fracgdes 7 a 12.

Mas como as manchas das fracgbes 7 a 12 apresentavam duas cores na sua °
constitui¢do, escolheu-se ao acaso a fraccio 9 e juntamente com a fraccdo 6,
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submeteram-se & cromatografia de camada fina TLC-7, tendo-se usado como fase mével
a mistura de 11 ml de cloroférmio e 0,25 ml de metanol. Como resultado desta
cromatografia apenas subiu o valor R mas as duas cores ndo se separaram. Dai que
se pode concluir trata-se de dois componentes ndo separdveis através de
cromatografia de camada fina, o que exige portanto métodos mais refinados para a
sua resolucdo, '

Assim, a cromatografia TLC-6 apresenta os componentes 6AA (componente isolado) e
6BB (mistura das fraccgdes 7 a 12).

Seque-se o cromatograma (TLC-7) ilustrativo:

6 9

Figura 16. Cromatograma %LC-7.
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3.RESULTADOS

Como resultados das experiéncias realizadas, obtiveram-se:

a) Sobre teste para esterdides e triterpenéides {Liebermann-Burchard), ndo se
formou nenhuma coloracgdo.

b) Sobre o teste para saponinas:

Formou-se espuma na superficie do lfquido.

c) Sobre a confirmagdo da presenca de saponinas nos extractos:

Em todos extractos formou-se precipitado.

O precipitado é -aglicona (sapogenina), o que indica existirem saponinas nos
extractos porque estas contém duas partes na molécula uma das quais precipita e
é solivel em cloroférmio ou qualquer outro solvente de baixa polaridade e a outra
(a parte agucarada) mantem-se em solucSo.

d) Sobre a capacidade lavadora dos extractos, os resultados s3o mostrados na
tabela.

tubo de ensaio 1 tubo de ensaio 2 tubo de ensaio 3

ndo ha emulsdo hi ligeira emulsdo I hi emulsdo

e) Sobre a separagdo e o isolamento dos componentes da planta, o resultado é
mostrado pelos cromatogramas TLC-5 do extracto nido hidrolisado; TLC-4 e TLC-7 do

extracto hidrolisado, falta o registo de espectros para a identificacdo e outros
testes complementares.
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4.DISCUSSEO DOS RESULTADOS

A falta de dados de referéncia para comparacdo dos resultados nas condigdes padrdo
ndo oferece nenhuma informagdio sobre componentes isolados nesta planta.
Contudo, sem confirmar uma vez que n3o se fizeram registos de espectros, que
desses compostos podemos ter:([11]

1.-Alcoois de alto peso molecular, cetonas, 4cidos-biliares e esteréides porque
as manchas de componentes nos cromatogramas t&m coloragido azul-esverdeadas quando
reveladas com vanilina-4cido sulfurico.

2.-Acidos gordos insaturados porque formam manchas amarelas a castanhas quando
reveladas com iodo.

A presenga de insaturagdo num composto é indicada pela coloragdo da mancha. O iodo
forma compostos saturadqs.

3.-Acidos fendlicos porque produzem fluorescéncia azul, verde, roxa ou amarela
quando reveladas com luz U.V. a A=360nm.
Neste caso deve-se fazer testes quimicos especiais adicionais.

Na realizagdo préatica do trabalho tinha & disposigdo meios e condicdes minimas
para o efeito.

Na fase de isolamento, a deposigdo da amostra na forma de banda foi manual, o que
criava muitas possibilidades de contamina¢do das zonas demarcadas por causa da

ondulacdo das bandas, dificultando assim a separac¢do das zonas a isolar.

0 teste para esterdides e triterpenéides (Liebermann-Burchard) foi negativo.
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5 . CONCLUSGES

O estudo desta planta foi positivo porque os objectivos foram alcangados.

~Todos 0s ensaios qualitativos (testes preliminares) foram positivos excepto para
os esterdides e triterpentides ao que se supde a causa ser a baixa concentragao
dos extractos (0,006-0,021g/ml).

Estes testes confirmam a existénéia de saponinas, o que se manifesta pela formacdo
de espuma, de precipitados e de emulsdo.

Isso constitui uma indicagdc de que a planta apresenta um comportamento que
justifica a sua utilizagio como substituto do sabdo.

-0s resultados obtidos foram com base na cromatografia de camada fina como técnica
de separagdo recomendada na bibliografia.

-Dos componentes isolados, dois foram no extracto etandlico ndo hidrolisado do
caule-P.S/EtOH e Seis no extracto etanélico hidrolisado de Folhas-P.S/EtOH.

~-A falta de informacdo bibliografica limita as conclusdes sobre os componentes

'isolados nas condi¢des padrdo.
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ANEXQOS

I.Reagentes e solventes usados

.Eter de petréleo

.n-hexano

.Tolueno

.Cloroférmio

.Acetona

.Metanol

.Etanol

.Vanilina

.Acido sulfurico concentrado
.Acido sulfarico 0,5 molar
.Amdénia 3 molar

.Hidré6xido de sédio 1 molar
.Cristais de iodo

.Acido cloridrico 1 molar
.Anidrido acético

.Alumina bésica (actividade I), 80-200 mesh
.Sulfato de sédio anidro
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I1.Material usado

-Baldes volumétricos de fundo chato de 500ml de capacidade
.Balles volumétricos 100ml de capacidade

.Provetas graduadas de diferentes capacidades

.Copos de diferentes capacidades

.Funis simples, funis de Blichner, funis com placas filtrantes
.Varetas

.Pipetas de diferentes gradua¢les e capacidades

.Pipetas de Pasteur

.Tubos capilares

.Bomba de vdicuo

.Compressor

.Placas de cromatografia de camada fina de aluminio revestidas
de silica-gel 60 Fp5 com 0,2mm de espessura da camada

.Placas de cromatografia de camada fina de vidro revestidas de
silica~gel G com 0,5mm de espessura da camada

.Tanque de desenvolvimento de cromatografia de camada fina, sem
torneira

.Estufa de 120cC

.Pulverizador

.Luz ultra-violeta de comprimento de onda de 254 a 366nm
.Tesoura

.Baldes erlenmeyer com boca esmerilada

.Pipetas doseadoras

.Rotavapor acoplado a um recirculador de &gua com regulador _de
temperatura

.Manta de aquecimento

.Condensador de serpentina

.Cartucho de soxhlet

.Condensador

.Coluna de média pressio

;Tubos de ‘ensaio peqﬁenos colectores de fracgdes

.Coluna de Cromatografia por gravidade
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III.Tabela de concen;raqao e percentagem da expracg&o da planta

[ (21 | (3] @) | (5 6) ] (1) | (8)
A. 22,967 Etanol 2 48 22,31 0,021 {2,039

A, 22,967 | Etanol/ 1 até 45,01 0,006 |1,176
soxhlet descorar

B.}l 22,712 Etanol 120 23,570,015 |1,552

(1) Parte da planta

{2) Peso da amostrafg)

{3) Solvente

(4) nimero de extraccgdes

(5) Tempo de extracgdo(horas)
(6) Volume final(ml)

(7) Concentragdo{g/ml)

(8) Percentagem de extracgdo
A- Folhas-P.S ‘
B- Caule-P.S

P.S-(Planta seca)
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IV.Férmulas estruturais de algumas saponinas

1.Saponinas triterpenoidais .

Primnlagenina A
keido oleanflico: B R, BCH,
kcido quillaja: B 70H; R=CRO
Gipsogenina: Byl R=CHO

Bederagenina: Ryl; R=CHOH

Protoaescigenina: R1=R2=R3=H; R=0OH
Barringtogenocl: R1=R2=R3=R4=H

Aescina: R;=residuos isobutiril, a-metilbutiril
R2=acetil; R3=H; R4=H(0H)
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2.S8aponinas esteroidais

Sarsasapogenina: R #H; R=H;.56,258 Recogenina; 5u,‘20ﬂ, 25¢
Sailagenina: RsH; BH; 58,250 '

Gluc &,
\
Rha =+ Gluc—0Q

Glue ,/

Sarsaparilosido

Huatigenina .

Gluc= kcide qlucurbnico
Bb = Raanose
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