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Caracterizacao fitoquimica e fisico-quimica das folhas
de Senna occidentalis (L.) Link

Vanessa da Silva Luna', Karina Perrelli Randau?, Magda Rhayanny Assuncd@o
Ferreirad, Luiz Alberto Lira Soares*

Resumo

Senna occidentalis (L.) Link, conhecida popularmente no Brasil como fedego-
so, € bastante utilizada na medicina popular devido suas atividades anti-
inflamatdria, antioxidante, laxativa, hepatoprotetora e antimaldrica, que po-
dem estar relacionadas a presenca dos flavonoides e antraquinonas em suad
composicdo. Com o objetivo de estabelecer especificacdes para o controle
de qualidade das folhas de S. occidentalis como matéria prima vegetal, foi
realizada a caracterizacdo fitoquimica (cromatografia em camada delgadal),
para a pesquisa das principais classes de metabdlitos e fisico-quimica (granu-
lometria, perda por dessecacdo, teor de cinzas totais e insolUveis em dAcido e
teor de extrativos), com base no preconizado na Farmacopeia Brasileira 6¢
edicdo. A prospeccdo fitoquimica permitiu observar a presenca de compostos
flavonoidicos, antraguinonas, triterpenos e esteroides, mono e sesquiterpenos e
polifendis. A granulometria caracterizou o material vegetal como pd grosso,
com particulas de tamanho médio de 393,0 um. Os resultados da perda por
dessecacdo se mostraram dentro dos limites aceitdveis pela Farmacopeia
(10,93 £ 0,057%), enquanto os valores relativamente altos de cinzas podem ser
justificados pelo fato de S. occidentalis ser uma espécie de crescimento rastei-
ro, € consequentemente permanecer mais em contato com as impurezas do
solo. Dessa forma, os resultados deste estudo sdo ferramentas importantes pa-
ra o processo de identificacdo e padronizacdo de qualidade das folhas de S.
occidentalis como matéria prima vegetal.

Palavras-chave: matéria prima vegetal; controle de qualidade; caracteriza-
cdo fisico-quimica; fitoquimica.

Phytochemical and physico-chemical characterization of Senna occiden-
talis (L.) Link leaves. Senna occidentalis (L.) Link, popularly known in Brazil as
fedegoso, is widely used in folk medicine due to its anti-inflammatory, antioxi-
dant, laxative, hepatoprotective and antimalarial activities, which may be re-
lated to the presence of flavonoids and anthraquinones in its composition. To
establish specifications for the quality control of the leaves of S. occidentalis as
a raw material, phytochemical characterization (thin-layer chromatography)
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was carried out, to research the main classes of metabolites and physicochem-
ical (granulometry, loss on dry, total ash content and insoluble in acid and ex-
tractive content), based on the recommendations in the Brazilian Pharmaco-
poeia 6™ edition. Phytochemical prospecting allowed the presence of flavo-
noid compounds, anthraquinones, triterpenes and steroids, mono and sesquit-
erpenes and polyphenols. The granulometry characterized the plant material
as coarse powder, with particles of average size of 393.0 um. The results of des-
iccation loss were within the limits acceptable by the Pharmacopoeia (10.93 +
0.057%), while the relatively high ash values can be justified by the fact that S.
occidentalis is a species of low growth, consequently it is more in contact with
soil impurities. Thus, the results of this study are important tools for the process of
identification and standardization of the quality of the leaves of S. occidentalis
as a raw material.

Keywords: raw material; quality control; physico-chemical characterization;

phytochemical.

1. Introducao

Senna occidentalis (L.) Link,
conhecida popularmente como
fedegoso (devido ao seu odor féti-
do), mata pasto (por ser faciimente
encontrada como contaminante
de dreas de pastoreio), manjerioba
e café negro (pois suas sementes
sdo torradas e utilizadas no preparo
de uma bebida semelhante ao cao-
fé), € uma espécie paleotropical,
nativa dos neotropicos, podendo
ser encontrada em praticamente
todo territdrio brasileiro, sendo uma
invasora frequente de dreas de
pastagem, pomares, e solos culti-
vados (CANDIDO et al., 2010).

Estudos fitoquimicos e farma-
coldégicos realizados com S. occi-
dentalis comprovaram que a espé-
cie POSSUI atividades anti-
inflamatdria, antiplaquetdria, rela-
xante muscular, anti-hnemolitica e
inibidora da peroxidacdo lipidica,
devido aos flavonoides presentes
em sua composicdo, além de laxa-
tiva, purgativa, antibacteriona, he-
patoprotetora, antifungica, antima-
ldrica, contra erisipela e doencas
cuténeas (VIEGAS JUNIOR et al.,
2009), larvicida (YANG et al., 2003),

antireumdtica, antipirética, antitu-
moral, expectorante e diurética
(SAMY et al., 1998), por ser também
um planta rica em derivados antra-
quindnicos (FRANZ, 1993).

A producdo de fitoterdpicos
requer, necessariamente, estudos
prévios relativos a aspectos botani-
cos, agronémicos, quimicos, farma-
coldgicos, toxicolégicos, e desen-
volvimento de metodologias anali-
ticas e tecnoldgicas (SONAGLIO et
al., 2017). Portanto, a definicGo des-
tes critérios minimos para aceitacdo
da qualidade é imprescindivel para
assegurar a eficdcia do produto
final, principalmente devido a natu-
reza complexa da composicdo des-
tas matérias primas, bem como as
variacoes relacionadas ao cultivo e
colheita do material vegetal, e ain-
da aos tfratamentos utilizados para
promover sua estabilidade (BARNI;
CECHINEL-FILHO; COUTO, 2009).

Tais par@metros de qualidade
para fins farmacéuticos encontram-
se descritos nos compéndios ofici-
ais, no entanto, ainda hd uma es-
cassez no que se refere s mono-
grafias farmacopeicas para muitas
matérias-primas  vegetais nativas
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(BRASIL, 2019), a citar como exem-
plo S. occidentalis. Com o objetivo
de determinar pardmetros que pos-
sam ser tomados como referéncia
para o controle de qualidade de S.
occidentalis como droga vegetal, o
presente trabalho teve como obje-
tivo a caracterizacdo fisico-quimica
e fitoquimica das folhas desta es-
pécie, de modo a estabelecer uma
padronizacdo farmacogndstica da
mesma.

2. Material e métodos

As folhas de Senna occidenta-
lis foram coletadas na regido me-
tropolitana do Recife, Pernambuco,
Brasil (latitude: 08°04'03" sul; longitu-
de: 34°55'00" oeste; altitude: 4 me-
tros). A exsicata foi depositada no
herbdrio do Instituto Agronémico de
Pernambuco, sob o numero 87.030
(IPA-PE). Adicionalmente, seu cao-
dastro também foi realizado no Sis-
tema Nacional de Gestdo do Po-
timonio Genético e do Conheci-
mento Tradicional Associado (Sis-
gen) sob numero A415309. Na pre-
paracdo do material para os estu-
dos, as folhas foram separadas e
colocadas para secagem 4 som-
bra, em temperatura média de 32
°C, durante 96 h, e em seguida fo-
ram pulverizadas em moinho de
facas (Modelo 340, Adamo®).

As técnicas para a avaliacdo
da qualidade do material vegetal
foram realizadas de acordo com os
testes descritfos na Farmacopeia
Brasileira 6° edicdo (2019), descritos
a seguir.

Andlise granulométrica por
tamisacdo: foram readlizadas frés
pesagens de exatamente 25,0 g do
material vegetal pulverizado. Em
seguida, o material foi submetido
a0 processo de tamisacdo utilizan-
do o conjunto de tamises com
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abertura das malhas de 850, 600,
425, 250 e 150 um, em agitador ele-
trénico (Bertel®), a 60 vibracdes por
segundo, durante 15 min. Para a
andlise dos dados, as fracoes reti-
das nos tamises e coletor foram pe-
sadas e os cdlculos realizados.
Determinacdo da perda por
dessecacdo: amostras contendo
1,0 g do pd6 das folhas foram trans-
feridas para pesa-filtros previomen-
te dessecados durante 30 min nas
mesmas condicdes a serem em-
pregadas no procedimento. As
amostras foram colocadas em estu-
fa (Quimis®), com temperatura de
105 £ 2 °C durante 2 h, seguidas de
resfriamento em dessecador por 30
min e pesagem em balanca anali-
tica (Shimadzu®). A operacdo foi
repetida em ciclos de uma hora até
peso constante. O resultado foi ex-
presso pela média de trés determi-
nacdes, em porcentagem.
Determinacdo de cinzas totais:
replicatas com 3,0 g do pdé das fo-
lhas foram distribuidas uniforme-
mente em cadinhos de porcelana
previomente calcinados e pesados
nas mesmas condicoes do experi-
mento. As amostras foram incinera-
das em mufla por 3 h, sob gradiente
crescente de temperatura (30 min a
200 °C, 60 min a 400 °C e 90 min a
600 * 25 °C). Em seguida foram arre-
fecidos por 30 min em dessecador e
pesados. O resultado foi expresso
pela média de trés determinacoes,
em porcentagem de cinzas.
Determinacdo de cinzas inso-
lUveis em dcido: para a determina-
cdo de cinzas insolUveis em dcido,
o residuo obtido na determinacdo
de cinzas totais foi fervido em chao-
pa aquecedora, com 25,0 mL de
dcido cloridrico a 7% (p/v). durante
5 min, no cadinho original coberto
com vidro de relogio. Apds fervura,
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o vidro de relégio foi lavado com
5,0 mL de dgua quente, juntando a
dgua de lavagem ao cadinho. Em
seguida, o liquido foi filtrado em
papel de filtro e o residuo lavado
com dgua guente. O papel de filtro
conftendo o residuo foi entdo colo-
cado no mesmo cadinho, seco na
chapa aquecedora e incinerado a
500 °C. A cada 30 min, os cadinhos
foram retirados da mufla, desseca-
dos durante 30 min e pesados, re-
petindo-se o procedimento até pe-
so constante. A porcentagem de
cinzas insolUveis em dcido foi calcu-
lada em relacdo d massa seca ao
ar partir da média das trés amos-
tfras.

Teor de extrativos: amostras de
1,0 g do pd das folhas foram sub-
metidas d decoccdo com 100,0 mL
de agua, durante 10 min. Apos arre-
fecimento, os volumes foram com-
pletados para 100,0 mL e as solu-
coes foram filtradas, desprezando-
se 0s 20,0 mL iniciais. Com auxilio de
pipeta volumétrica, 20,0 mL do fil-
trado foram colocados em pesa-
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filtros (previamente pesados e des-
secados) e levados a evaporacdo
até secura do liquido em banho-
maria (Lucadema®). Em seguida, as
amostras foram levadas a estufa
por 2 h, a 105 °C, resfriadas em des-
secador por 30 min e pesadas. O
procedimento foi realizado até ob-
ter peso constante e o resultado foi
expresso pela média das pesagens
e o teor de extrativos calculado.

Para a readlizacdo dos testes
de prospeccdo fitoquimica, foi ob-
tida uma solucdo extrativa a partir
da infusdo de 3,0 g das folhas de S.
occidentalis devidamente pulveri-
zadas com 30,0 mL de metanol.
Aliguotas desta solucdo foram apli-
cadas, com o auxilio de capilares
de vidro, em placas cromatogrdfi-
cas de aluminio contendo silica gel
60 Fas4 (Merck®) com 0,200 mm de
espessura, empregando-se fases
moveis e reveladores adequados
conforme a classe de substdncias
pesquisadas (Tabela 1). Apds reve-
lacdo as placas foram visualizadas
sob luz ultravioleta (UV).

Tabela 1 - Prospeccdo fitoquimica das folhas de S. occidentalis

Clos,s_e de me- Sistema de eluicdo Propor¢ao Revelador Padrdo

tabdlito (v/v)

Polifendis Cloreto Acido gdlico
100:3:3:3 férrico

Taninos con- AcOEt: CO- R Vanilina Enicatequina

densados OH:AcOH:H20 Cloridrica P 9

Alcaloides i Dragendorff | Pilocarpina

Flavonoides 100:11:11:27 NEU Rutina

Terpenos . Tolueno:AcOEt 97:3 Vor1,||{no Timol

(Mono e Sesqui) Sulfurica

Triterpenos e . . Lieberman- .

Esteroides Tolueno:AcOEt 90:10 Burchard B-Sitosterol

Antraquinonas AcOEt:MeOH:H0 100:13,5:10 Hldrox[dg Senosideo A

de potdssio

AcOEt: Acetato de etila; HCOOH: Acido férmico; AcOH: dcido acético; H.0: dgua;

NEU: &cido eftilborilaminoéster a 1% em etanol.

Para a identificacdo de sapo-
ninas foi realizado o teste de afro-
genicidade. Esse teste consistiu no

aqguecimento, em placas de Petri,
do extrato metandlico para a elimi-
nacdo do solvente. Os extratos se-
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cos foram diluidos em agua destilo-
da, colocados em tubos de ensaio,
submetidos a agitacdo manual por
aproximadamente 30 seg e manti-
dos em repouso por aproximada-
mente 5 min. Em seguida, foi obser-
vada a consisténcia e a persistén-
cia da espuma produzida. O critério
usado para avaliar a presenca de
saponosideos foi a formacdo de
uma espuma abundante e persis-
tente por mais de 15 min (COSTA,
2001). A andlise estafistica dos da-
dos foi realizada com o auxilio do
programa computacional  Excel
(Microsoft Office, 2007).

3. Resultados e Discussiao

Para certificar gue uma ma-
téria prima possui qualidade ne-
cessdria para a preparacdo de
produtos farmacéuticos, sdo rea-
lizados ensaios fisico-quimicos
para determinar as principais
caracteristicas do material. Estes
ensqaios sAo requisitos obrigato-
rios para a obtencdo de registro
de quaisquer produtos fitotera-
pico, como especificado na Re-
solucdo Especifica n. 26 de 2014
(BRASIL, 2014; 2019).

Segundo Baccarin et al
(2009), a andlise granulométrica
tem a finalidode de fornecer
dados a respeito do tamanho
médio e a distribuicdo de tama-
nho do material vegetal. O to-
manho da particula pode influ-
enciar na conservacdo quimica
e microbiolégica, bem como na
reprodutibilidade dos processos
extrativos e ainda na velocidade
de dissolucdo dos constituintes
ativos encontrados na droga
vegetal. A Farmacopeia Brasilei-
ra 6° ed. (2019) classifica os pods
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de acordo com sua passagem
por diversas aberturas de mao-
lhas. Desta forma, o material des-
te estudo é considerado um pod
grosso. Os resultados observados
através do histograma de distri-
buicdo granulométrica das fo-
lhas de S. occidentalis (Figura
1A) demonstram que as particu-
las se encontram predominan-
temente distribuidas entre os ta-
mises de 250 e 425 um (34,23%).
Adicionalmente, foi possivel de-
terminar o tamanho médio das
particulas igual a 393,0 um (Figu-
ra 1B).

Outro par@metro importante
na andlise da qualidade da matéria
prima vegetal € o percentual de
umidade, uma vez que O excesso
de umidade em uma droga vege-
tal estd relacionado ao desenvol-
vimento de micro-organismos, inse-
tos, hidrdlise, e favorece a atividade
de algumas enzimas, podendo
acarretar a degradacdo dos seus
constituintes (COUTO et al., 2009). A
Farmacopeia Brasileira (2019) pre-
coniza um limite de aceitacdo de 8
a 14% de teor de umidade para
drogas vegetais. Para as folhas de
S. occidentalis, os valores percentu-
ais obtidos foram de 10,93 + 0,057%,
estando dentro dos limites estabe-
lecidos, sugerindo que houve efici-
éncia durante o processo de seca-
gem e assegura a conservacdo e
estabilidade microbioldgica do ma-
terial.

O ensaio de cinzas possibilita a
determinacdo de subst@ncias que
ndo se solubilizam mesmo na pre-
senca de dcido, como os silicatos,
além de avaliar a presenca de con-
taminantes de cardter intrinseco,
representando a porcdo de mate-
rial inorgdnico integrante da espé-
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cie, bem como de cardter extrinse-
CO, ou seja, materiais estranhos,
como terra e areia (SOARES; FARIAS,
2017). Embora ndo haja limites es-
tabelecidos para o teor de cinzas
nos compéndios oficiais, valores
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altos sugerem contaminacdo ou
adulteracdo do material com
compostos inorgdnicos, comprome-
tendo a qualidade do material. Os
resultados estdo apresentados na
tabela 2.
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Figura 1 - Histograma de distribuicdo granulométrica e curvas de retencdo e passa-

gem das folhas de Senna occidentalis L.

Tabela 2 - Resultados dos ensaios de
teor de cinzas totais e insolUveis em
acido.

Resultados (%) -

Ensaio (%) Média = DP (CV%)

Teor de Cinzas

oS 10,2+0,17 (1,69)

Teor de Cinzas
insolUveis em &cido 7,72%0,19 (2,49)

DP = desvio padrdo; CV%= coeficiente
de variacdo em percentagem.

Adicionalmente, o teor de cin-
zas insolUveis em dAcido cloridrico
permite a evidenciar contaminan-

tes como residuo de terra e areiq,
geralmente observado em raizes
(SOARES; FARIAS, 2017). Os valores
altos detectados sdo justificaveis
por S. occidentalis ser uma planta
rasteira.

O teste de teor de extrativos é
empregado para indicar a presen-
ca de compostos hidrossolUveis,
como aminodcidos, acucares, he-
terosideos e mucilagens, ndo ha-
vendo, de acordo com a literatura
um limite geral estabelecido. O vao-
lor encontrado para as folhas de S.
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occidentalis foi de 3535 £ 0,061%
(0,86%).

O perfil fitoquimico por CCD
das folhas de S. occidentalis revelou
a presenca de diferentes grupos de
metabdlitos secunddrios. De acordo
com Gupta e Singh (1991), espécies
do género Senna sdo ricas em fla-
vonoides, polissacarideos e antra-
quinonas. Ainda foram relatados
para este género substancias per-
tencentes 4 classe das xantonas,
esterdis, taninos, alcaloides e ftriter-
penos (LOMBARDO; KIYOTA;
KANEKQO, 2009). A literatura relata o
isolamento de mais de 200 metabo-
litos secunddrios em diversas partes
de espécies do género Cas-
sia/Senna (KHURM et al., 2021).

Neste estudo, foi observada a
presenca de polifenois, antraquino-
nas, flavonoides, triterpenos e este-
roides, mono e sesquiterpenos (Ta-
bela 3), corroborando com alguns
autores.

Tabela 3 - Resultados da andilise fitoquimica
das folhas de S. occidentalis.

Classe de metabdlito Resultado

Polifendis +
Taninos condensados -
Alcaloides

Flavonoides

Terpenos (Mono e Sesqui)
Triterpenos e Esteroides
Anfragquinonas

+ o+ o+ o+

Gupta e Singh (1991) desta-
cam a presenca de flavonoides O e
C-glicosilados nas folhas e, Singh e
Singh (1985) e Purwar e colabora-
dores (2003) evidenciaram flavonas
e apigenina. Kathirvel e Sujatha
(2012) evidenciaram a presenga de
flavonoides em extratos das flores e
sementes, obtidos com éter de pe-
tréleo, cloroférmio e metanol.

O género Senna se destaca
pela & notdvel abundéncia deriva-
dos de anfracénicos em sua com-
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posicdo. Rai e Shok (1983) citam
que a presenca desta classe € mais
evidente nas sementes, a ponto de
ser téxica quando consumidas in
natura por alguns animais. Essa toxi-
cidade é atribuida a presenca de
antraquinonas como  crisofanol,
emodina e os respectivos heterosi-
deos (YADAV et al., 2010).

Na literatura, ndo sdo obser-
vadas discussdoes em relacdo a pre-
senca de mono e sesquiterpenos no
género Senna. No entanto, neste
frabalho mereceu destaque em
virftude da intensidade e quantido-
de das bandas observadas para
essa classe nas folhas de S. occi-
dentalis. Em relacdo a presenca de
triterpenos e esteroides, os resulta-
dos foram positivos, indicando a
presenca de PR-sitosterol. Entretanto,
Rizvi e colaboradores (1971) e Lal e
Gupta (1973) so identificaram esses
metabdlitos em raizes e sementes
de S. occidentalis. Rajni, Gautam e
Navneet (2014) indicaram a pre-
senca de esteroides em extratos
obtidos com éter de petrdleo, ace-
tona, metanol e dgua por Sohxlet.

Duke (1992) e Evans e colabo-
radores (2002), mencionaram a pre-
senca de dcido ténico em semen-
tes e raizes de S. occidentalis. A
pesquisa de compostos da classe
dos alcaloides é bastante discutivel
nesta espécie, pois os autores se
dividem em relacdo a presenca
destes metabdlitos. Os resultados
obtidos nesse frabalho ndo indica-
ram a presenca de alcaloides.
Lombardo et al. (2009), evidenciam
a presenca de alcaloides apenas
nas folhas e, Viegas-Junior et al.
(2006) citam o isolamento de alcao-
loides piperidinicos em folhas da
espécie a.

Para S. occidentalis, o teste de
afrogenicidade foi negativo, com
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formacdo de camada de espuma
ndo persistente. Tais resultados dis-
cordam dos estudos de Evans e co-
laboradores (2002), Ogunkunle e
Ladejobi (2006), que comprovaram
a presenca destes compostos nas
folhas e raizes da espécie.

4. Conclusao

Os resultados obtidos neste fro-
balho forneceram informacdes pre-
liminares importantes quanto ao
perfil de producdo de metabdlitos
secunddrios produzidos por Senna
occidentalis, sendo coerente com o
descrito na literatura para a espé-
cie. Os testes farmacopéeicos para a
caracterizacdo das folhas como
droga vegetal apresentaram resul-
tados aceitdveis de acordo com o
Compéndio, compreendendo as-
sim ferramentas importantes para a
padronizacdo e controle de quali-
dade da matéria prima vegetal.
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