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RESUMO 132 

 133 

A espécie Phyllanthus niruri L. (quebra-pedra) tem grande potencial fitoterápico, 134 

sendo empregada para o tratamento de diversas patologias. Essa erva é 135 

consumida principalmente na forma de infusão. O objetivo do presente trabalho é 136 

avaliar o teor total de flavonoides (método do cloreto de alumínio), a capacidade 137 

antioxidante (Folin-Ciocalteu, DPPH, ABTS e FRAP), o perfil de compostos 138 

orgânicos voláteis (microextração em fase sólida) de infusões de P. niruri 139 

produzidas a partir de amostras de referência ou comerciais e a autenticidade das 140 

ervas comerciais. Essa avaliação foi realizada com o auxílio de equipamentos de 141 

espectrofotometria, cromatografia a gás com detector de ionização em chamas e 142 

cromatografia a gás acoplada à espectrometria de massas. Os resultados 143 

mostraram que os flavonoides parecem ter uma influência substancial sobre o 144 

potencial antioxidante dessas infusões de P. niruri, principalmente naquelas 145 

originárias das amostras de referência. As infusões das folhas das amostras de 146 

referência destacam-se quanto ao potencial antioxidante, principalmente quando 147 

medido através do ensaio FRAP. Esse estudo apresenta dados inéditos sobre o 148 

perfil de compostos voláteis das infusões de P. niruri. Foram identificados trinta e 149 

sete compostos orgânicos voláteis no conjunto das infusões analisadas, com 150 

destaque para o grupo dos ésteres (14 representantes), hidrocarbonetos (6) e 151 

compostos terpênicos oxigenados (6). 152 

 153 

 154 

Palavras-chave: Phyllanthus niruri, flavonoides, capacidade antioxidante, fração 155 

volátil. 156 

157 
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ABSTRACT 158 

 159 

Phyllanthus niruri L. (stonebreaker) is a medicinal plant with significant 160 

phytotherapeutic potential; it is widely used for the treatment of various diseases. 161 

This herb is mainly consumed in the form of an infusion. The objective of this study 162 

was to evaluate the total flavonoid content (using the aluminum chloride method), 163 

antioxidant capacity (Folin-Ciocalteu, DPPH, ABTS, and FRAP assays), the profile 164 

of volatile organic compounds (via solid-phase microextraction) in P. niruri 165 

infusions prepared from reference and commercial samples and the authenticity of 166 

commercial herbs. This evaluation was carried out with the aid of 167 

spectrophotometry, gas chromatography with flame ionization detector and gas 168 

chromatography coupled to mass spectrometry equipments. The results showed 169 

that flavonoids appear to have a substantial influence on the antioxidant potential 170 

of P. niruri infusions, particularly those derived from reference samples. Infusions 171 

made from the leaves of reference samples stood out in terms of antioxidant 172 

potential, especially as measured by the FRAP assay. This study presents novel 173 

data on the volatile compound profile of P. niruri infusions. A total of thirty-seven 174 

volatile organic compounds were identified across all analyzed infusions, with 175 

esters (14 compounds), hydrocarbons (6), and oxygenated terpenes (6) being the 176 

most prominent groups. 177 

 178 

Keywords: Phyllanthus niruri, flavonoids, antioxidant capacity, volatile fraction.  179 

180 
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 269 

1. INTRODUÇÃO 270 

As plantas medicinais constituem um recurso terapêutico relevante, sobretudo 271 

em países em desenvolvimento, onde entre 60% e 90% da população depende da 272 

medicina tradicional para o tratamento de enfermidades comuns (LIHELUKA et al., 273 

2023). O crescente interesse por espécies biologicamente ativas está frequentemente 274 

relacionado ao seu baixo custo em comparação com os fármacos sintéticos (AMIN et 275 

al., 2012a). No Brasil, estima-se que apenas 10% da flora nacional tenha sido objeto de 276 

investigação científica, o que evidencia o vasto potencial para a descoberta de 277 

compostos bioativos ainda inexplorados, considerando-se a notável biodiversidade do 278 

país (BERNSTEIN et al., 2018). 279 

Além da prospecção de novas espécies, é igualmente relevante aprofundar o 280 

conhecimento sobre plantas já utilizadas tradicionalmente, por meio da análise de 281 

frações químicas menos estudadas (como a fração volátil), visando à identificação de 282 

novos constituintes com potencial terapêutico. A caracterização do perfil químico 283 

dessas frações pode contribuir também para a verificação da autenticidade e da 284 

qualidade de produtos comerciais. 285 

Dentre as espécies amplamente utilizadas no Brasil destaca-se Phyllanthus 286 

niruri L., popularmente conhecida como quebra-pedra (ROSARIO; ALMEIDA, 2016; 287 

BEZERRA et al., 2014). Suas partes aéreas e radiculares são tradicionalmente 288 

empregadas no tratamento de cálculo renal e infecções intestinais (LORENZI; MATOS, 289 

2012). Diversos estudos têm atribuído à espécie uma variedade de atividades 290 

farmacológicas, incluindo ações antivirais, antimicrobianas, antitumorais e 291 

antidiabéticas (PATEL et al., 2011). 292 

Diante desse amplo potencial fitoterápico, torna-se relevante investigar as 293 

infusões preparadas a partir de P. niruri, uma vez que essa é a forma predominante de 294 

uso pela população brasileira. No entanto, quando comercializados como alimentos, os 295 

produtos dessas ervas (por exemplo, amostras para a confecção de chás) não podem 296 

apresentar alegações terapêuticas em rótulos ou materiais promocionais e não exigem 297 

registro prévio junto à ANVISA, o que pode favorecer práticas fraudulentas e 298 

adulterações (CARVALHO et al., 2012). Nesse contexto, é fundamental promover 299 
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estudos científicos voltados à identificação de princípios ativos, autenticação botânica e 300 

avaliação da qualidade, eficácia e segurança dessas preparações tradicionais. 301 

302 
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 303 

2. REFERENCIAL TEÓRICO 304 

2.1. PHYLLANTHUS NIRURI L. - ORIGEM E LOCALIZAÇÃO 305 

A espécie Phyllanthus niruri L., cujo nome popular é quebra-pedra, 306 

pertencente ao gênero Phyllanthus e família Euphorbiacea (MARQUES, 2010). O 307 

gênero Phyllanthus contém mais de 600 espécies de arbustos e árvores 308 

(OMURUGESAN, 2012). 309 

Essa planta nativa da América, pode ser encontrada de norte a sul do 310 

Brasil, onde cresce espontaneamente, como planta daninha e invasora, em 311 

frestas, rachaduras de muros e calçadas de jardins e terrenos baldios em períodos 312 

chuvosos. Essa erva recebe o nome de quebra-pedra, pois ela cresce nas frestas 313 

do chão como se quebrasse a pedra, além de ser nomeada assim por alguns 314 

autores por atuar na prevenção e tratamento de cálculo renal (ROSARIO; 315 

ALMEIDA, 2016; BEZERRA et al, 2014). 316 

 317 

2.2. PHYLLANTHUS NIRURI L. - MORFOLOGIA E BOTÂNICA 318 

Phylianthus significa "folha e flor" porque a flor, assim como o fruto, 319 

parecem tornar-se uma coisa só (OMURUGESAN, 2012). A erva quebra-pedra é 320 

classificada como uma planta herbácea, anual, atingindo até 0,5 metro de altura, 321 

ramificada, ramos globosos (desprovido de pelos) e folha com limbo (parte larga e 322 

plana das folhas). Possui caule muito fino com até 50cm de altura e flores 323 

pequenas, amarelas ou esverdeadas dispostas na parte inferior dos ramos 324 

(BEZERRA et al, 2014). 325 

 326 
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Figura 1. Imagens de P. niruri. A: ramo, B: flor masculina. 

Figura adaptada de Martins; Lima (2011). 
 327 

2.3. PHYLLANTHUS NIRURI L. - COMPOSIÇÃO QUÍMICA 328 

Os estudos fitoquímicos identificaram uma variedade de compostos 329 

bioativos em diferentes partes da Phyllanthus niruri, incluindo flavonoides, ácidos 330 

fenólicos, taninos, proantocianidinas, lignanas, terpenos e esteróis vegetais. 331 

Entre os flavonoides identificados na P. niruri, destacam-se a quercetina, 332 

rutina, kaempferol, catequina e epicatequina (KUMAR et al., 2017; ALBRECHT et 333 

al., 2023). Os ácidos fenólicos presentes na planta incluem ácido gálico, ácido 334 

elágico, ácido cafeico, ácido ferúlico, ácido p-cumárico, ácido protocatecuico, 335 

ácido salicílico, ácido benzoico, ácido 4-hidróxi-benzoico, ácido 2-hidróxi-cinâmico, 336 

ácido metil salicílico, ácido p-cumaril glicólico e ácido 8-5’-diferúlico (KUMAR et al., 337 

2017). Os principais taninos encontrados na P. niruri são a corilagina, geraniina, 338 

elaeocarpusina, phyllanthusiinas A, B, C e D e isocorilagina (KUMAR et al., 2017). 339 

A planta apresenta oligômeros de proantocianidina, incluindo os diméricos B1 a 340 

B5 e o trimérico T2. O oligômero dimérico B4 [(+)-catequina-(4α→8)-(−)-341 

epicatequina] foi o mais abundante, seguido pelos oligômetos diméricos B2 [(−)-342 

epicatequina-(4α→8)-(−)-epicatequina], B3 [(+)-catequina-(4α→8)-(+)-catequina] e 343 

B1 [(−)-epicatequina-(4β→8)-(+)-catequina], enquanto o oligômero dimérico B5 344 

[(−)-epicatequina-(4β→6)-(−)-epicatequina] foi encontrado nas menores 345 

proporções (NAVARRO et al., 2017). 346 
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Além dos compostos mencionados anteriormente, a planta contém lignanas 347 

(filantina e filotetralina), terpenos (p-cimeno e limoneno), triterpenos (lupeol e 348 

phyllantheol), esteróis vegetais (beta-sitosterol e 24-isopropil-colesterol), 349 

alcaloides pirrolizidínicos (norsecurinina, 4-metóxi-norsecurinina, nor-ent-350 

securinina), salicilato de metila, cafeato de etila e vitamina C. Esses compostos 351 

contribuem para as diversas atividades biológicas da planta (KUMAR et al., 2017). 352 

 353 

2.4. FATORES INFLUENCIADORES DO PERFIL QUÍMICO DA PLANTA 354 

A composição química da Phyllanthus niruri é influenciada por diversos 355 

fatores, desde as condições de cultivo até o processamento pós-colheita. Esses 356 

aspectos impactam diretamente a concentração e a qualidade dos compostos 357 

bioativos, especialmente dos compostos fenólicos, reconhecidos por suas 358 

propriedades antioxidantes. 359 

As condições de cultivo impactam substancialmente a produção de 360 

metabólitos secundários da P. niruri. Braga (2018), por exemplo, evidenciou que o 361 

estresse hídrico de curto prazo, induzido artificialmente, pode aumentar a 362 

concentração de compostos como ácidos orgânicos, aminoácidos e corilagina. Tal 363 

efeito se deve a um mecanismo de aclimatação da planta, no qual há ativação de 364 

vias biossintéticas de metabólitos secundários como resposta ao estresse. Este 365 

fenômeno, conhecido como hormese, caracteriza-se pela estimulação de 366 

respostas fisiológicas benéficas sob baixos níveis de estresse abiótico (POTTERS 367 

et al., 2010). No entanto, quando o estresse hídrico é prolongado, observa-se uma 368 

queda na produção desses compostos, indicando a necessidade de um manejo 369 

criterioso da irrigação. Esses mecanismos envolvem também a ativação de 370 

sistemas antioxidantes, tanto enzimáticos (como catalase, peroxidase e 371 

superóxido dismutase) quanto não enzimáticos, que ajudam na defesa da planta e 372 

aumentam o valor medicinal do vegetal (BRAVO et al., 2012). 373 

O processo de secagem é um dos principais fatores que afetam a 374 

estabilidade dos compostos bioativos. Mediani e colaboradores (2015) 375 

demonstraram que a liofilização preserva melhor os compostos fenólicos em 376 

comparação aos métodos de secagem com ar e em forno. A eficácia da 377 
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liofilização é atribuída à desidratação por sublimação em baixas temperaturas (-378 

80°C), que inibe a atividade enzimática, como a das polifenol oxidases, 379 

responsáveis pela degradação (oxidação) desses compostos. Já nos métodos de 380 

secagem com ar, a preservação é comprometida devido à insuficiente desativação 381 

enzimática, e na secagem em forno pode ocorrer uma degradação térmica 382 

adicional desses compostos fenólicos termossensíveis. Isso sugere que há uma 383 

faixa térmica ideal para a manutenção desses compostos, onde temperaturas 384 

mais baixas não inativam completamente enzimas degradativas e temperaturas 385 

mais altas causam degradação térmica não enzimática. 386 

A descontaminação da planta é essencial para garantir segurança ao 387 

consumidor, mas também pode impactar em seu perfil fitoquímico. Métodos 388 

térmicos e químicos são eficazes contra microrganismos, mas podem prejudicar 389 

os compostos bioativos. A radiação gama, por outro lado, tem se mostrado eficaz 390 

na higienização sem perdas nutricionais e bioativas significativas. Narayan e 391 

colaboradores (2021) relataram que a aplicação de radiação gama em amostras 392 

de P. niruri em pó resultou em aumento da atividade antioxidante, especialmente 393 

nas folhas, e elevação nos teores de compostos fenólicos em todas as partes 394 

analisadas. Esses efeitos foram atribuídos à liberação dos compostos fenólicos de 395 

suas formas glicosídicas e à fragmentação de moléculas de alto peso molecular 396 

em formas livres mais bioativas (JAMSHIDI et al., 2014). 397 

O tipo de solvente utilizado também interfere na composição química dos 398 

extratos produzidos. A polaridade do solvente pode ter influência sobre a 399 

eficiência da extração de diferentes grupos de compostos, como flavonoides, 400 

taninos e ácidos fenólicos, resultando em variações quantitativas e qualitativas 401 

nos extratos (MEDIANI et al., 2015; AMIN et al., 2012A). 402 

 403 

2.5. PHYLLANTHUS NIRURI L. – PROPRIEDADES BIOATIVAS  404 

A Phyllanthus niruri é uma planta amplamente estudada devido ao seu 405 

potencial farmacológico, com destaque para suas ações antioxidante, anti-406 

inflamatória, hepatoprotetora, antitumoral, antiviral, antimicrobiana, nefroprotetora 407 
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e antidiabética. Tais propriedades estão diretamente relacionadas à diversidade 408 

de compostos bioativos presentes em sua constituição. 409 

Dentre os metabólitos secundários identificados, as lignanas destacam-se 410 

por suas atividades imunomoduladoras, anti-inflamatórias, citotóxicas, 411 

antitumorais e antivirais (HONG et al., 2015). Também são atribuídas a essas 412 

substâncias ações antiparasitárias e antiateroscleróticas. Os alcaloides, por sua 413 

vez, estão presentes em algumas amostras da planta, com variação conforme a 414 

origem geográfica. Estes compostos possuem efeito antiespasmódico sobre a 415 

musculatura lisa da uretra, favorecendo a eliminação de cálculos renais e 416 

aumentando a filtração glomerular (BOIM et al., 2010; ROSARIO; ALMEIDA, 417 

2016). Os triterpenos presentes na P. niruri exercem funções anti-inflamatórias, 418 

antiespasmódicas, antimicrobianas, citotóxicas e antialérgicas (GAMI; KOTHARI, 419 

2011).  420 

Um grupo particularmente relevante na constituição da planta é o formado 421 

pelos polifenóis, incluindo flavonoides (quercetina, rutina), ácidos fenólicos (gálico, 422 

elágico), taninos e lignanas. Esses compostos são potentes antioxidantes naturais 423 

e demonstraram eficácia superior à de certos antioxidantes sintéticos (RUSMANA 424 

et al., 2017). A quercetina, por exemplo, exibe potente ação neutralizadora de 425 

radicais livres e quelante de metais, prevenindo a oxidação da LDL, a inflamação 426 

e, consequentemente, o desenvolvimento da aterosclerose (RUSMANA et al., 427 

2017). A rutina contribui com propriedades vasoativas e anti-inflamatórias, 428 

reduzindo o risco de doenças cardiovasculares (ZIELIŃSKA et al., 2010).  429 

Estudos demonstram ainda que o estresse oxidativo é um componente 430 

importante na fisiopatologia da urolitíase e outras doenças inflamatórias crônicas, 431 

o que torna o potencial antioxidante da P. niruri especialmente relevante 432 

(GONZÁLEZ-GALLEGO et al., 2010). Nesse contexto, compostos como a 433 

corilagina têm papel analgésico e anti-inflamatório ao inibir a liberação de citocinas 434 

como TNF-α, IL-1β e IL-6 (MOREIRA et al., 2013).  435 

As propriedades hepatoprotetoras da planta foram verificadas em estudos 436 

que utilizaram extratos etanólicos e aquosos, demonstrando a prevenção de 437 

danos hepáticos induzidos por drogas hepatotóxicas como aspirina e ciclosporina, 438 



20  
 

bem como pela ingestão de álcool e ácidos graxos poliinsaturados (BASKARAN; 439 

PERIYASAMY; RAJAGOPALAN, 2010; BHATTACHARYYA; GHOSH; SIL, 2014; 440 

AMIN et al., 2012B). Esses efeitos protetores são mediados por compostos como 441 

filantina, hipofilantina, ácido gálico e flavonoides, que restauram as enzimas 442 

antioxidantes celulares (superóxido dismutase (SOD), catalase (CAT) e glutationa 443 

peroxidase (GPX)) e reduzem a peroxidação lipídica.  444 

A atividade antitumoral da P. niruri também é atribuída aos seus polifenóis, 445 

lignanas e flavonoides. Estudos demonstraram que compostos como o ácido 446 

gálico induzem apoptose em células cancerosas (ISHIHARA; SAKAGAMI, 2003; 447 

PINMAI, 2008), enquanto extratos da planta inibem a promoção tumoral em 448 

modelos animais, atuando sobre mecanismos antioxidantes e inflamatórios 449 

(SHARMA et al., 2011).  450 

Além disso, há evidências de atividade antiviral da P. niruri, atribuída a 451 

flavonoides e ésteres fenólicos como o éster (z)-fenilmetílico do ácido 9-452 

octadecenóico (FATEMA; KUMBHARE; KHAPEKAR, 2019). Estudos mais 453 

recentes sugerem inclusive um potencial inibitório de proteases virais envolvidas 454 

na infecção por SARS-COV-2 por parte de compostos bioativos da P. niruri 455 

(MURUGESAN et al., 2021). A inibição de certas proteases pode interromper o 456 

processamento de proteínas virais, o que impede que o vírus se replique e infecte 457 

novas células.  458 

A planta também apresenta atividade antidiabética, com estudos apontando 459 

que compostos como quercetina, ácido clorogênico e ácido elágico promovem 460 

aumento da captação de glicose e melhoram a sensibilidade à insulina (MEDIANI 461 

et al., 2015; BEIDOKHTI, 2017). Paralelamente, foi observado efeito positivo no 462 

controle de triglicerídeos, reforçando seu potencial terapêutico em distúrbios 463 

metabólicos.  464 

As antraquinonas, presentes na planta, conferem-lhe efeito laxativo ao 465 

estimular a motilidade intestinal (ROSARIO; ALMEIDA, 2016). Já os esteroides 466 

vegetais, como β-sitosterol e estigmasterol, contribuem para a redução da 467 

absorção de colesterol e demonstram atividade antiproliferativa sobre células 468 

tumorais (BELLO ET AL., 2019).  469 
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Por fim, a P. niruri apresenta efeitos antimicrobianos e antifúngicos, 470 

relacionados à presença de flavonoides, alcaloides, fenóis e taninos. Esses 471 

compostos atuam de forma diversa sobre a estrutura bacteriana, inibindo a síntese 472 

da parede celular, desnaturando proteínas e alterando a permeabilidade da 473 

membrana (SUDARNO; SETIORINI; SUPRAPTO, 2011). A atividade antifúngica 474 

também foi associada a compostos insaturados como o ácido 9,12,15-475 

octadecatrienoico (FATEMA; KUMBHARE; KHAPEKAR, 2019; MAMTA; SUNIL, 476 

2020).  477 

Em síntese, a rica composição fitoquímica da Phyllanthus niruri confere à 478 

planta uma ampla gama de atividades farmacológicas, com destaque para sua 479 

ação antioxidante, que se apresenta como mecanismo central nos diversos efeitos 480 

benéficos descritos.  481 

A atividade antioxidante de P. niruri foi avaliada por meio de diversos 482 

ensaios, incluindo DPPH (2,2-difenil-1-picril-hidrazil), ABTS (2,2'-azino-bis(3-483 

etilbenzotiazolina-6-sulfonato) e FRAP (Poder Redutor de Ferro). Estudos 484 

demonstraram que os extratos aquoso e etanólico de P. niruri apresentam 485 

significativa atividade antioxidante. Os valores de CI50 de DPPH e ABTS foram 486 

6,85 ± 1,80 µmol L−1 e 11,07 ± 1,37 µmol L−1 para os extratos aquosos e 46,44 ± 487 

0,53 µmol L−1 e 53,34 ± 1,97 µmol L−1 para os extratos etanólicos. Além disso, o 488 

extrato aquoso apresentou um alto poder redutor de ferro (FRAP) de 23883 ± 489 

0.019 mmol g−1. Esse extrato aquoso demonstrou uma maior capacidade de 490 

captura de radicais livres nos ensaios DPPH, ABTS e, também, de poder redutor 491 

de íons férricos (FRAP). O extrato aquoso também apresentou o maior poder 492 

redutor total (PRT) (376,00 ± 0,02 mg de equivalentes de ácido gálico (EAG)/g de 493 

planta seca), avaliado pelo método de Folin-Ciocalteu. Apesar disso, foi o extrato 494 

etanólico que apresentou o maior teor total de flavonoides (123,9 ± 0,002 mg de 495 

equivalentes de quercetina (EQ)/g de planta seca). Esses extratos foram obtidos 496 

usando técnicas de concentração como a rota-evaporação e a liofilização (AMIN 497 

et al., 2012A). A associação entre compostos como lignanas, flavonoides, 498 

triterpenos, alcaloides e fenóis justifica o uso tradicional e o interesse científico 499 

crescente nesta espécie vegetal. 500 
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 501 

2.6. PHYLLANTHUS NIRURI L. - TOXICIDADE 502 

Embora diversos estudos tenham investigado a segurança e eficácia da 503 

Phyllanthus niruri, é essencial considerar os potenciais efeitos tóxicos associados 504 

ao seu uso, particularmente em gestantes e indivíduos com problemas na tireoide 505 

(SOUZA et al., 2000; PAULA et al., 2020).  506 

Estudos com ratas prenhes demonstraram que a administração de extrato 507 

aquoso de P. niruri pode levar a alterações nos níveis hormonais tireoidianos. 508 

Essa pesquisa revelou aumentos significativos nos hormônios T3 e T4, além de 509 

alterações morfofisiológicas nos embriões, sugerindo potenciais riscos para 510 

gestantes e indivíduos com disfunções tireoidianas (SOUZA et al., 2000). 511 

Outros estudos indicaram que o uso de P. niruri durante a gestação pode 512 

afetar a função renal materna e resultar em alterações no peso corporal da prole. 513 

No entanto, não foram observados efeitos teratogênicos, como malformações 514 

fetais (PAULA et al., 2020).  515 

Pesquisas sobre a toxicidade aguda de P. niruri com embriões de peixes 516 

Zebra e com Artemia salina indicam que doses elevadas podem ser necessárias 517 

para observar efeitos adversos (FERRANTE et al., 2020; HASSIM et al., 2021). 518 

Estudos com camundongos não mostraram sinais de toxicidade em doses de até 519 

5000 mg/kg, sugerindo um perfil de segurança em doses moderadas (AMIN et al., 520 

2012B).  521 

Investigações sobre a genotoxicidade, antigenotoxicidade e citotoxicidade 522 

de extratos de P. niruri não revelaram alterações significativas nos parâmetros 523 

avaliados, indicando que, sob as condições experimentais estudadas, a planta não 524 

apresentava efeitos adversos (AMIN et al., 2012A).  525 

Embora a P. niruri apresente propriedades terapêuticas reconhecidas, seu 526 

uso deve ser cauteloso, especialmente durante a gestação e em indivíduos com 527 

condições tireoidianas.  528 

529 
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 530 

3. OBJETIVOS 531 

3.1. OBJETIVOS GERAIS 532 

O presente trabalho teve como objetivo avaliar o teor total de flavonoides, a 533 

capacidade antioxidante e o perfil de compostos voláteis de infusões de P. niruri 534 

produzidas a partir de amostras comercializadas na cidade do Rio de Janeiro. 535 

Adicionalmente, infusões obtidas de diferentes partes (raiz, folhas e caule) de 536 

amostras de P. niruri coletadas na natureza e identificadas botanicamente foram 537 

analisadas, com a finalidade de servirem como referencial da espécie. 538 

 539 

3.2. OBJETIVOS ESPECÍFICOS 540 

 Determinar o teor total de flavonoides e avaliar o potencial antioxidante das 541 

infusões originárias das amostras comerciais e de referência pelos métodos 542 

do cloreto de alumínio, Folin-Ciocalteu, DPPH, ABTS e FRAP; 543 

  Isolar a fração volátil (headspace) das infusões originárias das amostras 544 

comerciais e de referência pelo emprego da técnica de microextração em 545 

fase sólida; 546 

 Determinar a composição química dessas frações voláteis por 547 

cromatografia a gás acoplada à espectrometria de massas (CG/EM) e por 548 

cromatografia a gás com detector de ionização de chamas (CG/DIC);  549 

 Comparar as amostras comerciais com as amostras de referência e, se 550 

possível, avaliar a questão da autenticidade.  551 

552 
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 553 

4. MATERIAL E MÉTODOS 554 

4.1. AMOSTRAS 555 

As amostras de quebra-pedra in natura foram obtidas no herbário da 556 

Universidade Federal Rural de Pernambuco (UFRPE) localizado por 557 

georreferencia com auxílio de GPS (localização 8°01’08.5”S; 34°56’44.3”W). Uma 558 

parte dessas amostras foi utilizada para a confecção de exsicatas que foram 559 

depositadas no herbário da Fiocruz de Petrópolis (RJ); número do tombo RFFP 560 

21956. A caracterização botânica da espécie foi feita na UFRJ por especialista da 561 

área. O restante das amostras foi separado em raiz, folhas e caule; essas frações 562 

foram secas a 45°C em estufa com circulação forçada de ar (MARCONI - modelo 563 

0314M272, Brasil) por 4 dias das 7h às 18h e, em seguida, foram moídas (as 564 

folhas em moedor manual da marca Guzzo (Brasil), enquanto os talos e raízes em 565 

moinho de rotor tipo ciclone da marca Tecnal, modelo TE-651/2, Brasil). Já as 566 

amostras comerciais de quebra-pedra (condicionadas em pequenos baldes de 567 

plástico, em sacos plásticos ou em embalagens tipo Zip Lock) foram obtidas em 568 

diferentes pontos de comercialização na cidade do Rio de Janeiro: lojas de 569 

produtos naturais, lojas de produtos de academia e internet. Foram coletados três 570 

diferentes lotes de cada uma das cinco principais marcas comerciais disponíveis 571 

nesses locais em quantidade suficiente para garantir a realização de todas as 572 

determinações propostas abaixo. 573 

 574 

4.2. REAGENTES E PADRÕES 575 

A solução de Folin-Ciocalteu e os reagentes DPPH (2,2-difenil-1-picril-576 

hidrazil) e ABTS (2,2’-azinobis-(3-etilbenzotiazolina-6-sulfonato)) foram adquiridos 577 

da Sigma-Aldrich (Milwaukee, WI, EUA). A mistura de alcanos saturados de C9-578 

C26, usada como marcadora de índice de retenção, foi adquirida da Supelco 579 

(Bellefonte, PA, EUA). Todos os demais reagentes e padrões apresentavam grau 580 

analítico. 581 

 582 
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4.3. MONITORAMENTO DA QUANTIDADE DE AMOSTRA DISPONÍVEL NAS 583 

EMBALAGENS USADAS PARA O ACONDICIONAMENTO DAS ERVAS 584 

COMERCIAIS 585 

A massa de amostra contida em cada uma das embalagens 586 

acondicionadoras das ervas comerciais foi determinada com o auxílio de uma 587 

balança de precisão (AD3300, Marte, Brasil).  588 

 589 

4.4. AVALIAÇÃO DA PRESENÇA DE CORPOS ESTRANHOS NAS 590 

EMBALAGENS COMERCIAIS 591 

A avaliação visual macroscópica foi empregada como método de triagem 592 

para o monitoramento e a separação manual de materiais estranhos presentes 593 

nas embalagens contendo amostras comerciais de Phyllanthus niruri. 594 

 595 

4.5. AVALIAÇÃO DO TEOR DE UMIDADE DAS AMOSTRAS DE QUEBRA-596 

PEDRA COMERCIAIS E DE REFERÊNCIA 597 

Para avaliação do teor de umidade das amostras comerciais e de 598 

referência utilizou-se uma balança de infravermelho da marca GEHACA, modelo 599 

IV 2000, Brasil. As amostras de referência (folhas, caules e raízes) foram 600 

analisadas em triplicata. As amostras provenientes de cada um dos lotes de cada 601 

marca também foram analisadas em triplicata. Durante as determinações foram 602 

utilizados 5 g de cada amostra.  603 

 604 

4.6. PREPARAÇÃO DAS INFUSÕES DE QUEBRA-PEDRA 605 

Cada extrato aquoso foi preparado pela infusão de 1,0 g de amostra em 50 606 

mL de água destilada fervente sob agitação durante 10 minutos. Após 607 

resfriamento sob água corrente à temperatura ambiente, cada extrato foi filtrado 608 

para balão volumétrico de 100 mL e o volume do balão foi ajustado com água 609 

destilada para obtenção de um extrato com concentração inicial de 1% (m/v), a 610 

partir do qual foram feitas as diluições necessárias aos experimentos 611 

subsequentes (ABI-ZAID et al., 2015). Para o isolamento da fração volátil através 612 

da microextração em fase sólida e para a determinação do teor total de 613 
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flavonoides, as infusões foram preparadas adicionando-se 75 mL de água 614 

destilada fervente em 5 g de amostra, com agitação manual por dez minutos. Em 615 

seguida, o recipiente foi resfriado sob água corrente à temperatura ambiente e o 616 

extrato sofreu filtração a vácuo, sendo posteriormente transferido para balão 617 

volumétrico de 100 mL, cujo volume foi ajustado com água destilada para 618 

obtenção de uma concentração final de 5% (m/v) (JUNG et al., 2022).  619 

 620 

4.7. DETERMINAÇÃO DO TEOR TOTAL DE FLAVONOIDES DAS INFUSÕES 621 

A determinação do teor total de flavonoides (TTFla) das infusões foi 622 

realizada pelo emprego do método espectrofotométrico (equipamento EDUTEC 623 

EEQ-9023, Brasil) do cloreto de alumínio (NEVES; DE ALENCAR; CARPES, 624 

2009). A rutina foi utilizada como composto de referência. As infusões de P. niruri 625 

a 5% foram utilizadas nesta determinação. O teor total de flavonoides foi calculado 626 

a partir de uma curva de calibração de rutina (20, 60, 100, 150, 200, 300, 600 e 627 

1200 mg/L) e os resultados foram expressos em mg de equivalentes de rutina por 628 

litro de infusão (mg ER/L) ou em mg de equivalentes de rutina por g de amostra 629 

seca (mg ER/g). A absorbância foi monitorada no comprimento de onda de 510 630 

nm (λ = 510 nm). 631 

 632 

4.8. DETERMINAÇÃO DA ATIVIDADE ANTIOXIDANTE DAS INFUSÕES 633 

4.8.1. DETERMINAÇÃO DO PODER REDUTOR TOTAL DAS INFUSÕES 634 

O poder redutor total (PRT) das infusões foi determinado em 635 

espectrofotômetro (EDUTEC EEQ-9023, Brasil) pelo emprego do reagente de 636 

Folin-Ciocalteu (GOVINDARAJAN et al., 2003). O ácido gálico foi utilizado como 637 

composto referência. As infusões a 1,0% (m/v) sofreram diluição para 0,2% (m/v); 638 

as infusões diluídas foram utilizadas nesta determinação. O PRT das infusões foi 639 

calculado a partir de uma curva de calibração de ácido gálico (1, 5, 10, 25, 50, 640 

100, 300, 600 e 1000 mg/L) e os resultados foram expressos em mg de 641 

equivalentes de ácido gálico por litro de infusão (mg EAG/L) ou em mg de 642 

equivalentes de ácido gálico por grama de amostra seca (mg EAG/g). A 643 

absorvância foi monitorada em λ = 760 nm.  644 
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 645 

4.8.2. ENSAIO COM O REAGENTE 2,2-DIFENIL-1-PICRIL-HIDRAZIL (DPPH) 646 

O potencial antioxidante das infusões foi determinado com auxílio de um 647 

espectrofotômetro (EDUTEC EEQ-9023, Brasil) pelo emprego do reagente DPPH 648 

(SOUZA et al., 2019). As infusões foram diluídas em água destilada nas seguintes 649 

concentrações: 100, 400, 500, 700, 1000, 1200, 1300, 1500, 1700, 1800, 2000, 650 

2300 e 2600 µg/mL. A CI50 (concentração da infusão que reduz o conteúdo de 651 

radicais DPPH• em 50%) foi calculada através de uma curva de regressão linear. 652 

As absorvâncias foram monitoradas em λ = 515 nm. Ácido gálico e rutina foram 653 

utilizados como controles positivos. 654 

 655 

4.8.3. ENSAIO COM O REAGENTE 2,2-AZINO-BIS-(3-ETIL-BENZOTIAZOLINA-656 

6-SULFONATO) (ABTS) 657 

O potencial antioxidante das infusões também foi determinado 658 

espectrofotometricamente (equipamento EDUTEC EEQ-9023, Brasil) pelo 659 

emprego do reagente ABTS (RUFINO et al., 2007). As infusões foram diluídas em 660 

água destilada (25, 50, 75, 100, 150, 200, 250, 300, 400, 700 e 1000 µg/mL) e 661 

usadas para a produção da curva de atividade antioxidante que viabilizou o 662 

cálculo da CI50 (concentração da infusão que reduz o conteúdo de radicais ABTS 663 

em 50%). As absorvâncias foram monitoradas em λ = 750 nm. O Trolox foi 664 

utilizado como controle positivo.  665 

 666 

4.8.4. MÉTODO FRAP (FERRIC REDUCING ANTIOXIDANT POWER) 667 

O potencial antioxidante das infusões ainda foi avaliado 668 

espectrofotometricamente (equipamento EDUTEC EEQ-9023, Brasil) pelo método 669 

FRAP (Ferric Reducing Antioxidant Power) (RUFINO et al., 2006). As leituras de 670 

absorvância foram efetuadas a 595 nm. As infusões a 1,0% (m/v) sofreram 671 

diluições e as infusões diluídas (1000, 1500 e 2500 mg/L) foram utilizadas nesta 672 

determinação. Para fins de cálculo, a curva padrão foi feita com soluções de 673 

sulfato ferroso em diferentes concentrações (500, 1000, 1500 e 2000 mg/L). Os 674 

resultados foram expressos em mM de sulfato ferroso por grama de amostra seca 675 
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(µM FeSO4)/g). 676 

 677 

4.9. AVALIAÇÃO DA FRAÇÃO VOLÁTIL DAS INFUSÕES  678 

4.9.1. ISOLAMENTO DOS COMPOSTOS ORGÂNICOS VOLÁTEIS POR 679 

MICROEXTRAÇÃO EM FASE SÓLIDA  680 

A fração volátil das infusões foi avaliada de acordo com o método proposto 681 

por Jung e colaboradores (2022), com pequenas modificações. Para essas 682 

determinações foram utilizadas as infusões preparadas na concentração de 5% 683 

(m/v), conforme item 2.3. Para o isolamento dos compostos orgânicos voláteis 684 

presentes nos headspaces das infusões recém preparadas, volumes de 10 mL 685 

das mesmas foram transferidos para frascos de vidro de 100 mL tampados com 686 

septo de PTFE/silicone, contendo uma pequena barra magnética para agitação. 687 

Os frascos foram mantidos a 60ºC por 60 minutos sob constante agitação, com 688 

uma fibra revestida de 100 μm de dimetilpolissiloxano (100% PDMS; Supelco, 689 

EUA) exposta ao headspace com o auxílio de um holder manual (Supelco, EUA) 690 

inserido através do septo. Antes da exposição da fibra ao headspace, seu pré-691 

condicionamento foi feito a 250ºC por 30 minutos no injetor do cromatógrafo 692 

usado nas determinações. Posteriormente, a dessorção dos compostos orgânicos 693 

voláteis foi feita a 250ºC por 5 minutos no injetor do sistema de cromatografia a 694 

gás, antes do início das corridas cromatográficas.  695 

 696 

4.9.2. IDENTIFICAÇÃO E QUANTIFICAÇÃO DOS COMPOSTOS ORGÂNICOS 697 

VOLÁTEIS PRESENTES NO HEADSPACE DAS INFUSÕES 698 

Para a quantificação dos compostos orgânicos voláteis presentes nos 699 

headspaces das infusões, as análises de cromatografia a gás com detector de 700 

ionização em chamas (CG/DIC) foram realizadas em um cromatógrafo GC-701 

2010Plus (Shimadzu, Japão). Os compostos orgânicos voláteis foram separados 702 

em uma coluna capilar de sílica fundida (30 m x 0,25 mm d.i.) revestida de 703 

dimetilpolissiloxano (100%), com espessura de filme de 0,25 μm (SPB-1, Supelco, 704 

EUA). A temperatura do forno cromatográfico foi programada para aumentar de 705 

60oC a 240oC a uma taxa de 3oC/minuto. A temperatura final do forno (240oC) foi 706 
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mantida por 15 minutos. Dessa forma, a corrida cromatográfica totalizou 75 707 

minutos. A temperatura do injetor foi fixada em 250oC, enquanto a temperatura do 708 

detector foi mantida em 260oC. O gás hélio foi usado como gás carreador em um 709 

vazão de 1,0 mL/minuto. As injeções foram realizadas em modo de splitless. Os 710 

índices de retenção dos compostos na coluna foram estimados pelo método de 711 

Kovats modificado (VAN DEN DOOL; KRATZ, 1963), com o auxílio de uma 712 

mistura de alcanos saturados (C9-C26, 1.000 μg/mL de cada componente em 713 

hexano) adquirida da Supelco (Bellefonte, PA, EUA). As concentrações dos 714 

compostos orgânicos voláteis presentes nos headspaces das infusões foram 715 

estimadas através do método de padronização externa, com os padrões passando 716 

pelos mesmos processos de isolamento e análise que foram empregados para a 717 

avaliação da composição das infusões. Para identificação desses compostos 718 

voláteis, as determinações foram desenvolvidas em um sistema de cromatografia 719 

a gás acoplada à espectrometria de massas (CG/EM) do tipo GC-720 

2010Plus/GCMS-QP2010 da Shimadzu (Japão). A coluna e as condições 721 

cromatográficas foram as mesmas descritas para as determinações por CG/DIC. 722 

O espectrômetro de massas operou em uma voltagem de ionização de 70 eV, 723 

realizando varreduras nos fragmentos na faixa de 30 a 400 m/z, em ciclos de 3 724 

décimos de segundo. As temperaturas da fonte de íons e da interface com o CG 725 

foram mantidas em 260oC. A identificação dos espectros de massas dos 726 

compostos em análise baseou-se na comparação com os dados contidos nas 727 

bibliotecas NIST12.lib e NIST62.lib, disponíveis no software gerenciador desse 728 

sistema de CG/EM. A identificação foi complementada pela comparação dos 729 

índices de Kovats calculados com aqueles disponíveis na literatura e com a 730 

coeluição com padrões de compostos voláteis disponíveis no laboratório. 731 

 732 

4.10. ANÁLISE ESTATÍSTICA 733 

Todas as análises estatísticas foram realizadas com o software Graph Pad 734 

Prism 6.0. Os dados obtidos para os parâmetros avaliados passaram por uma 735 

análise de variância (One-Way ANOVA), com pós-teste de Tukey, para avaliação 736 

da existência de diferenças estatísticas significativas (p < 0,05) entre os grupos. 737 
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Correlações entre os parâmetros analisados foram determinadas pelo emprego do 738 

teste do coeficiente de correlação de Pearson. 739 

740 
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 741 

5. RESULTADOS E DISCUSSÃO 742 

5.1. QUANTIDADE DE AMOSTRA DISPONÍVEL NAS EMBALAGENS 743 

USADAS PARA O ACONDICIONAMENTO DAS ERVAS COMERCIAIS 744 

A massa de amostra contida em cada uma das embalagens 745 

acondicionadoras da erva comercial foi determinada com o auxílio de uma balança 746 

de precisão (AD3300, Marte, Brasil). Os resultados obtidos são apresentados na 747 

Tabela 1. As marcas P [massa de amostra = (34,66 ± 1,95) g], E [(18,19 ± 0,64) g 748 

] e NU [(31,49 ± 0,60) g] apresentaram massa real um pouco maior do que a 749 

informada. A marca CC (59,07 ± 4,17g) apresentou um valor médio de massa 750 

ligeiramente menor do que o informado; foi a marca que apresentou o maior 751 

desvio padrão da média. A marca N (19,06 ± 0,52g) também apresentou um valor 752 

médio de massa numericamente menor do que o informado. 753 

 754 

Tabela 1: tipo de embalagem, massa informada e massa real 755 

Tipo de embalagem Marca Massa informada (g) Massa real (g) (M ± DP) 

Balde de plástico CC 60g 59,07 ± 4,17 

Embalagem plástica Zip Lock P 30g 34,66 ± 1,95 

Embalagem plástica N 20g 19,06 ± 0,52 

Embalagem plástica E 15g 18,19 ± 0,64 

Embalagem plástica NU 30g 31,49 ± 0,60 

M = valor médio; DP = desvio padrão; CC – amostras comerciais da marca 1; P – amostras comerciais 
da marca 2; N – amostras comerciais da marca 3; E – amostras comerciais da marca 4; NU – amostras 
comerciais da marca 5. 

 756 

5.2. AVALIAÇÃO DA PRESENÇA DE CORPOS ESTRANHOS 757 

Alguns contaminantes foram encontrados eventualmente em algumas das 758 

amostras comerciais de P. niruri estudadas (Figura 2). Em uma das amostras do 759 

lote 1 da marca CC (CC1) foi detectado um contaminante com aspecto de 760 

semente com cerca de 1 cm de diâmetro. Em uma amostra NU2 o contaminante 761 
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detectado tinha aparência de folha de capim limão. Na marca N foi encontrado um 762 

contaminante com aspecto de fragmento de tijolo em uma das amostras do lote 2 763 

e um contaminante que parecia um caroço de milho em outra amostra desse 764 

mesmo lote. Por último, em uma das amostras do lote 1 da marca N foi 765 

encontrado um contaminante com aspecto de fruta seca.  766 

 767 

 768 

Figura 2: contaminantes encontrados nas ervas comerciais. Fonte: acervo 769 
pessoal do autor. 770 

 771 

De acordo com a portaria nº 519, de 26 de junho de 1998, da Secretaria de 772 

Vigilância Sanitária (SVS) (BRASIL, 1998), os contaminantes descritos 773 

anteriormente podem ser classificados como amidos estranhos (semente com 774 

cerca de 1 cm de diâmetro, caroço de milho), elementos histológicos estranhos 775 

(folha de capim-limão) e sujidades pesadas (fragmento de tijolo). A presença de 776 

contaminante com aspecto de fruta seca pode indicar a presença de amidos 777 

estranhos ou de fragmentos de outra planta não autorizada (elementos 778 

histológicos estranhos).  779 

A portaria nº 519/1998 (BRASIL, 1998) estabelece o regulamento técnico 780 

para fixação de identidade e qualidade de “chás” (plantas destinadas à preparação 781 

de infusões ou decocções). Esta portaria visa assegurar que os chás 782 

comercializados no Brasil atendam aos padrões de identidade e qualidade, 783 
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garantindo a segurança alimentar e a saúde pública. Essa portaria estabelece, por 784 

exemplo, os parâmetros para avaliação microscópica de chás, visando identificar 785 

a presença de materiais estranhos e impurezas. Os limites estabelecidos para os 786 

contaminantes descritos anteriormente são: ausência em 5g de amostra para 787 

elementos histológicos estranhos e amidos estranhos e máximo de 150 mg por 10 788 

g de amostra para sujidades pesadas. Apesar desses contaminantes terem sido 789 

identificados em algumas das amostras estudadas, a avaliação quantitativa, por 790 

exemplo, por quantidade de amostra monitorada, não foi desenvolvida. Dessa 791 

forma, não é possível aferir se as amostras em questão estão ou não em 792 

conformidade com os padrões estabelecidos. De qualquer forma, a detecção de 793 

tais contaminantes em algumas das amostras indica que esse tipo de avaliação é 794 

importante e deve ser incentivada em futuros estudos. Contaminantes como a 795 

folha com aspecto de capim limão, se não retirados antes do preparo das 796 

infusões, podem, por exemplo, interferir no sabor, aroma e até mesmo no 797 

potencial bioativo das bebidas. 798 

 799 

5.3. TEORES DE UMIDADE DAS AMOSTRAS DE P. NIRURI 800 

Os teores de umidade das amostras de P. niruri comerciais e de referência 801 

(caules, folhas e raízes) são apresentados na tabela 2. Nas amostras comerciais 802 

os teores de umidade variaram de [(9,13 ± 0,80)% - marca N] a [(10,03 ± 0,76)% - 803 

marca E], não havendo diferença estatística significativa (p > 0,05) entre as 804 

marcas com relação a esse parâmetro.  805 

 806 

Tabela 2: teor de umidade das ervas comerciais e de referência. 807 
Amostras  Teor de umidade (% ) (M ± DP) 

CC  9,87 ± 0,68a,b,c 

P 9,37 ± 0,15a,b,c 
N 9,13 ± 0,80a,b,c 
E 10,03 ± 0,76a,b 

NU 9,67 ± 0,85a,b 

RF 10,60 ± 0,06a 

RC 8,20 ± 0,25c 
RR 8,60 ± 0,21b,c 

CC – amostras comerciais da marca 1; P – amostras comerciais da marca 2; N – amostras comerciais da marca 3; E – 
amostras comerciais da marca 4; NU – amostras comerciais da marca 5; RF – amostras de referência constituídas por folhas 
de P. niruri; RC - amostras de referência constituídas por caules (talos) de P. niruri; RR – amostras de referência constituídas 
por raízes de P. niruri. Letras sobrescritas diferentes na mesma coluna indicam diferença estatística entre os resultados (p < 
0,05).  
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 808 

Já nas amostras de referência, os teores de umidade variaram de [(8,20 ± 809 

0,25)% (caules de referência – RC)] a [(10,60 ± 0,06)% (folhas de referência – 810 

RF)]. Nesse caso, as amostras RC e RR (raízes de referência) não diferiram 811 

estatisticamente (p > 0,05) com relação a esse parâmetro. Entretanto, ambas (RC 812 

e RR) apresentaram teores de umidade inferiores (p < 0,05) ao apresentado pelas 813 

amostras RF. Um estudo desenvolvido em 2013 por Couto e colaboradores 814 

avaliou as partes aéreas de P. niruri (folhas e talos) em função das condições de 815 

cultivo e colheita. Os resultados indicaram que, mesmo quando submetidas ao 816 

mesmo protocolo de secagem, as folhas apresentaram um teor de umidade 817 

residual superior ao dos talos, sugerindo que as propriedades anatômicas e 818 

higroscópicas das partes aéreas, especialmente das folhas, influenciam na 819 

retenção de água. Embora este estudo não tenha incluído as raízes na análise, é 820 

razoável inferir que as raízes apresentam características anatômicas e fisiológicas 821 

distintas, o que pode resultar em diferenças nos teores de umidade. As folhas 822 

possuem uma estrutura anatômica adaptada à fotossíntese e à transpiração, com 823 

estômatos e uma cutícula que regulam a perda de água. Já os talos e raízes têm 824 

funções estruturais e de transporte de água e nutrientes, com características 825 

anatômicas adaptadas a essas funções. Essas diferenças estruturais influenciam 826 

a capacidade de retenção de água de cada parte da planta (COUTO et al., 2013; 827 

ALADE et al., 2020). As amostras de RC também apresentaram um valor médio 828 

de umidade estatisticamente inferior (p < 0,05) aos observados nas amostras 829 

comerciais das marcas E e NU (Figura 3).  830 

 831 
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Figura 3 – Teores de umidade (%) das amostras comerciais e de referência 

após processamento. Fonte: próprio autor.  
 832 

É importante destacar que os teores de umidade que estão sendo 833 

apresentados não estão associados às amostras de referência in natura recém 834 

coletadas, mas sim a essas amostras de referência após processamento 835 

(secagem e moagem), para que fossem avaliadas em uma condição mais similar 836 

a das amostras comerciais; a secagem desse tipo de amostra costuma ser uma 837 

estratégia comum e frequente para, por exemplo, aumentar o tempo de prateleira 838 

desse tipo de produto, com a redução da atividade de água.  839 

As amostras comerciais estavam secas e fragmentadas, mas não havia 840 

descrição, por exemplo nos rótulos das embalagens, de como esses processos 841 

haviam sido conduzidos. Portanto, as condições de secagem e fracionamento das 842 

amostras comerciais provavelmente não foram exatamente iguais às condições 843 

* - p < 0,05;  
** - p < 0,01 

CC – amostras comerciais da marca 1; 
P – amostras comerciais da marca 2;  
N – amostras comerciais da marca 3;  
E – amostras comerciais da marca 4;  
NU – amostras comerciais da marca 5;  
RF – amostras de referência das folhas;  
RC - amostras de referência dos caules (talos); 
RR – amostras de referência das raízes.  
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empregadas no processamento das amostras de referência. De qualquer forma, 844 

todas as amostras apresentaram teores de umidade inferiores à faixa de 10 a 845 

12%, normalmente associada a amostras comerciais de plantas destinadas à 846 

preparação de infusões ou decocções (chás), de acordo com a portaria nº 519, de 847 

26 de junho de 1998, da Secretaria de Vigilância Sanitária (SVS) (BRASIL, 1998).  848 

As amostras comerciais pareciam conter uma mistura de folhas e caules 849 

(talos) da erva quebra-pedra em proporções variáveis, porém sempre com a 850 

presença de mais folhas do que talos. A umidade média das amostras comerciais 851 

foi de (9,61 ± 0,37) %, valor numericamente muito próximo ao encontrado para a 852 

média aritmética simples entre os teores de umidade de RF e RC (9,4%). 853 

 854 

5.4. TTFla, PRT, CI50(DPPH), CI50(ABTS) E FRAP DAS INFUSÕES  855 

Os valores médios para o teor total de flavonoides (TTFla), e o potencial 856 

antioxidante (expresso como poder redutor total (PRT), CI50(DPPH), CI50(ABTS) e 857 

como poder de redução de íons Fe3+ (FRAP)) das infusões de P. niruri (originárias 858 

das amostras comerciais ou de referência) são apresentados na tabela 3. Não 859 

houve diferença estatística (p > 0,05) entre as infusões das diferentes amostras de 860 

quebra-pedra comerciais com relação ao TTFla. O TTFla médio dessas infusões 861 

variou de 11,07 (CC) a 18,32 (NU) mg de equivalentes de rutina (ER)/g de 862 

amostra seca. O valor médio para esse parâmetro, considerando todas as 863 

amostras comerciais analisadas, foi de (14,21 ± 3,65) mg de ER/g de amostra 864 

seca. Dessa forma, em média, o conteúdo total de flavonoides das infusões das 865 

amostras de P. niruri comerciais mostrou-se semelhante ao conteúdo total [(14,78 866 

± 7,64) mg de ER/g de amostra seca] de flavonoides das infusões de Bauhinia 867 

forfitaca (pata-de-vaca), produzidas a partir de amostras de referência e 868 

comerciais originárias do estado do Rio de Janeiro. No caso dessa outra erva 869 

(pata-de-vaca), o TTFla variou de 4,82 – 37,00 mg ER/g de amostra seca (JUNG 870 

et al., 2022). As infusões de P. niruri também apresentaram um TTFla médio 871 

[(710,70 ± 182,59) mg de ER/L de infusão] próximo ao encontrado em infusões de 872 

boldo-do-chile comercializadas no Brasil [(755,92 ± 34,48) mg de ER/L de infusão] 873 

(SOUZA et al, 2019). Por outro lado, o TTFla médio das infusões de P. niruri 874 
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mostrou-se numericamente superior ao observado para as infusões da carqueja 875 

conhecida como Baccharis myriocephala [(11,58 ± 1,25) mg de ER/g de amostra 876 

seca] (TEIXEIRA et al., 2024). Por conta dos desvios padrões associados a esses 877 

valores médios, é bem provável que essa diferença não seja estatisticamente 878 

significativa.  879 

 880 

 881 

Com relação às amostras de referência, percebe-se que não há diferença 882 

estatística (p ˃ 0,05) entre os TTFla das infusões produzidas a partir das amostras 883 

RR e RC. Por outro lado, o TTFla das infusões de RF mostrou-se superior (p < 884 

0,05) aos teores encontrados para esses compostos fenólicos nas outras duas 885 

amostras de referência (RR e RC). As amostras de RF não diferiram das amostras 886 

comerciais com relação a esse parâmetro (medido em suas infusões). Já as 887 

amostras RR e RC apresentaram TTFla inferiores (p < 0,05) aos das amostras 888 

comerciais NU e P (Figura 4).  889 

 890 

Tabela 3: dosagem do teor total flavonoides e capacidade antioxidante (poder redutor total, CI50(DPPH), 
CI50(ABTS) e FRAP) das infusões de P. niruri originárias das amostras comerciais e de referência 

Amostras TTFla  
(mg ER/g) 

PRT 
(mg EAG/g) 

CI50(DPPH)  
(µg/mL) 

CI50(ABTS) 
(µg/mL) 

FRAP  
(µM de Fe2+/g) 

CC (M ± DP) 11,07 ± 2,09a,b 19,13 ± 11,10a 1604,15 ± 643,34a,b 536,99 ± 299,13a 243,67 ± 185,54a 
P (M ± DP) 18,06 ± 8,63a 27,12 ± 23,74a 1173,6 ± 1083,39a,b 283,68 ± 124,75a 364,86 ± 319,84a 
N (M ± DP) 11,80 ± 7,39a,b 27,98 ± 23,61a 2556,28 ± 1554,54a 787,61 ± 738,61a 257,85 ± 197,5a 
E (M ± DP) 11,79 ± 4,14a,b 40,28 ± 27,97a 1577,78 ± 186,75a,b 421,80 ± 118,42a 303,13 ± 290,47a 

NU (M ± DP) 18,32 ± 3,98a 59,25 ± 14,90a 603,09 ± 676,71a,b 175,40 ± 88,18a 768,49 ± 179,05a 
RF (M ± DP) 17,68 ± 0,93a 54,98 ± 4,53a 164,65 ± 20,70b 51,55 ± 4,10a 1780,74 ± 244,17b 
RC (M ± DP) 2,84 ± 0,13b 17,32 ± 1,88a 525,17 ± 50,76a,b 370,16 ± 189,17a 398,81 ± 108,76a 
RR (M ± DP) 2,57 ± 0,52b 13,90 ± 2,66a 1253,63 ± 334,24a,b 524,16 ± 263,68a 238,003 ± 75,98a 

CC – amostras comerciais da marca 1; P – amostras comerciais da marca 2; N – amostras comerciais da marca 3; E – amostras 
comerciais da marca 4; NU – amostras comerciais da marca 5; RF – amostras de referência constituídas por folhas de P. niruri; 
RC - amostras de referência constituídas por caules (talos) de P. niruri; RR – amostras de referência constituídas por raízes de P. 
niruri; TTFla – teor total de flavonoides; PRT – poder redutor total; CI50 (concentração da infusão capaz de neutralizar 50% dos 
radicais DPPH ou ABTS). FRAP- Ferric Reducing Antioxidant Power = poder antioxidante de redução de íons Fe3+; ER – 
equivalentes de rutina, EAG – equivalentes de ácido gálico; Letras sobrescritas diferentes na mesma coluna indicam diferença 
estatística entre os resultados (p < 0,05). 
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Figura 4 – TTFla das infusões de P. niruri. Fonte: próprio autor. 

 891 

O TTFla de infusões de amostras de P. niruri já foi indicado em estudos 892 

anteriores (NGUANG et al, 2017; LULIANA et al. 2019). Entretanto, a comparação 893 

desses dados da literatura com os dados do presente estudo não é possível, por 894 

exemplo, pelo fato dos resultados terem sido apresentados em mg de 895 

equivalentes de quercetina (EQ)/g de peso seco (NGUANG et al, 2017). No caso 896 

do estudo de Luliana e colaboradores (2019), os resultados foram expressos por 897 

grama de extrato (fração aquosa: 20,07 ± 1,23 mg ER/g extrato), o que também 898 

inviabiliza a comparação com os dados obtidos no presente estudo, mesmo que a 899 

rutina tenha sido escolhida como composto de referência.  900 

Com relação à capacidade antioxidante das infusões de quebra-pedra 901 

analisadas, um dos métodos empregados em seu monitoramento foi o de Folin-902 

CC – amostras comerciais da marca 1; 
P – amostras comerciais da marca 2;  
N – amostras comerciais da marca 3;  
E – amostras comerciais da marca 4;  
NU – amostras comerciais da marca 5;  
RF – amostras de referência das folhas;  
RC - amostras de referência dos caules (talos);  
RR – amostras de referência das raízes.  
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Ciocalteu. Esse método é frequentemente utilizado para a determinação do teor 903 

total de compostos fenólicos de diferentes matrizes. Entretanto, é importante 904 

destacar que o teste de Folin-Ciocalteu mede na realidade o poder redutor total 905 

das amostras. Dessa forma, associar os resultados deste teste exclusivamente à 906 

presença de compostos fenólicos é um equívoco. Isso pode produzir resultados 907 

superestimados para a concentração desse grupo, visto que outras substâncias 908 

com potencial redutor (p. ex.: açúcares redutores, vitamina C, carotenoides) 909 

podem contribuir positivamente com o teste. Sendo assim, o teste foi considerado 910 

como mais uma forma de avaliarmos a capacidade antioxidante das infusões de 911 

quebra-pedra testadas.  912 

O PRT de extratos em clorofórmio das folhas de P. niruri foi estimado pelo 913 

método de Folin-Ciocalteu em 115,32 mg de EAG/g de amostra seca (KUMAR; 914 

CHOZHAN; MURUGESH, 2022). Esse valor é muito superior ao apresentado 915 

pelas infusões produzidas a partir das amostras de P. niruri comerciais ou de 916 

referência analisadas no presente estudo. Isso indica uma diferença importante 917 

entre o clorofórmio e a água fervente com relação às suas capacidades de 918 

extração dos compostos responsáveis pelo poder redutor desses dois tipos de 919 

extratos. Entretanto, devemos destacar que só as infusões podem ser consumidas 920 

pela população. Navarro e colaboradores (2017) também avaliaram o PRT de 921 

extratos de P. niruri ricos em polifenóis que foram produzidos com o auxílio de 922 

diferentes solventes (metil terc-butil éter, metanol, hexano e clorofórmio) e 923 

técnicas de ultrassom e rota-evaporação. Nesse estudo, o PRT foi estimado em 924 

(328,80 ± 13,41) mg de EAG/g de extrato. O processo de extração usado por 925 

Navarro e colaboradores (2017) é muito diferente do processo de infusão; além 926 

disso, envolveu técnicas de concentração do extrato como, por exemplo, a rota-927 

evaporação e os resultados foram expressos em relação à massa do extrato. 928 

Dessa forma, a comparação com os valores de PRT das infusões apresentados 929 

no presente estudo fica inviabilizada.  930 

Não houve diferença estatística significativa (p ˃ 0,05) entre as infusões 931 

originárias das amostras estudadas (comerciais e de referência) com relação aos 932 

valores de PRT determinados através do método de Folin-Ciocalteu. O PRT 933 
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médio, considerando todas as amostras de P. niruri analisadas, foi de (32,50 ± 934 

17,26) mg de EAG/g de amostra seca. Esse valor se mostra numericamente 935 

superior ao valor encontrado para o PRT das infusões de Baccharis myriocephala 936 

[(25,26 ± 1,72) mg EAG/g de amostra seca] (TEIXEIRA et al., 2024), mas é 937 

possível que isso não reflita uma diferença estatisticamente significativa. Por outro 938 

lado, as infusões de quebra-pedra apresentaram um PRT [(65,66 ± 34,93) mg de 939 

EAG/L de infusão] inferior ao observado para as infusões produzidas a partir de 940 

amostras comerciais de boldo-do-chile [(806,10 ± 201,81) mg de EAG/L de 941 

infusão] (SOUZA et al., 2019).  942 

Os valores médios de PRT das infusões de quebra-pedra provenientes das 943 

amostras comerciais NU e das amostras de referência das folhas (RF) mostraram-944 

se bem próximos ao valor médio de PRT [(58,37 ± 8,61) mg EAG/g] encontrado 945 

para infusões comerciais de erva mate, planta de consumo muito popular no 946 

Brasil, principalmente na região Sul do país (SOUZA; SETIORINI; SUPRAPTO, 947 

2011). 948 

Na revisão da literatura, realizada para o desenvolvimento do presente 949 

estudo, não foram identificados outros trabalhos de pesquisa que fizessem 950 

referência à capacidade antioxidante, medida pelo emprego dos reagentes DPPH, 951 

ABTS ou FRAP, de infusões de P. niruri preparadas de forma similar à indicada no 952 

presente estudo. Os extratos aquosos analisados nos estudos disponíveis na 953 

literatura foram preparados de maneira muito distinta, empregando, por exemplo, 954 

técnicas de concentração como a liofilização (AMIN et al., 2012A ; HARISH; 955 

SHIVANANDAPPA, 2006). Dessa forma, a comparação efetiva desses dados com 956 

os produzidos no presente estudo não se mostra possível.  957 

A capacidade antioxidante (CA) das infusões de P. niruri testadas foi (em 958 

parte) expressa como a concentração de cada infusão necessária para neutralizar 959 

50% dos radicais DPPH ou ABTS (CI50(DPPH) ou CI50(ABTS)). Quanto menor é o CI50 960 

de uma solução, maior será seu potencial antioxidante. A CA das infusões medida 961 

pelo ensaio com o reagente DPPH produziu valores de CI50 que variaram de 962 

(164,65 ± 20,70) µg/mL (RF) a (2556,28 ± 1554,54) µg/mL (N). Só foi possível 963 

observar diferença estatisticamente significativa (p < 0,05) entre as infusões 964 
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originárias dessas duas amostras (RF e N), que apresentaram os valores 965 

extremos da faixa de CI50(DPPH) determinada para as amostras testadas (Figura 5). 966 

Desconsiderando esses valores extremos, o valor médio de CI50(DPPH) das demais 967 

infusões é de (1122,90 ± 465,97) µg/mL. Esse valor é inferior ao valor de CI50(DPPH) 968 

[(2.210 ± 270) µg/mL] estimado para as infusões de Baccharis myriocephala 969 

(TEIXEIRA et al., 2024). Dessa forma, a maioria das infusões de quebra-pedra 970 

parece apresentar um potencial antioxidante (medido pelo emprego do reagente 971 

DPPH) superior ao das infusões dessa espécie de carqueja. Por outro lado, a 972 

maioria dessas infusões de quebra-pedra apresenta uma CA inferior à CA 973 

apresentada (430 µg/mL) pelas infusões de boldo-do-chile (SOUZA et al., 2019). 974 

Os resultados de CI50(DPPH) obtidos para os padrões de rutina e ácido gálico foram 975 

93 µg/mL e 8,5 µg/mL, respectivamente (OLIVEIRA; ROCHA; MOREIRA, 2023). 976 

Sendo assim, as infusões de P. niruri do presente estudo possuem um potencial 977 

antioxidante inferior ao observado para esses dois padrões de compostos 978 

antioxidantes. 979 
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Figura 5 – CA das infusões de P. niruri expressa como CI50(DPPH).  
Fonte: próprio autor. 

 980 

CC – amostras comerciais da marca 1; 
P – amostras comerciais da marca 2;  
N – amostras comerciais da marca 3;  
E – amostras comerciais da marca 4;  
NU – amostras comerciais da marca 5;  
RF – amostras de referência das folhas;  
RC - amostras de referência dos caules (talos);  
RR – amostras de referência das raízes.  
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A CA antioxidante das infusões de P. niruri também foi determinada pelo 981 

teste com o reagente ABTS. Nesse caso, não houve diferença estatística 982 

significativa (p > 0,05) entra as diferentes infusões analisadas. A CA média, 983 

considerando todas as amostras analisadas, foi representada pelo valor de 984 

CI50(ABTS) de (393,92 ± 230,18) µg/mL. Esse resultado mostrou-se superior ao valor 985 

de CI50(ABTS) do Trolox (6-hidróxi-2,5,7,8-tetrametilcromo-2-ácido carboxílico), que 986 

foi estimado em 28 µg/mL (MARQUES; MOREIRA; AYRES, 2022). Dessa forma, 987 

as infusões de P. niruri apresentam um potencial antioxidante inferior ao do 988 

Trolox.  989 

Por último, a CA de cada infusão foi testada pelo método de FRAP. Os 990 

valores associados à CA medida por esse método variaram de (238,00 ± 75,98) 991 

µM de Fe2+/g de amostra seca (RR) a (1780,74 ± 244,17) µM de Fe2+/g de 992 

amostra seca (RF). A CA das infusões produzidas a partir das folhas de referência 993 

(RF) mostrou-se estatisticamente superior (p < 0,05) às capacidades antioxidantes 994 

de todas as demais infusões avaliadas. Esse resultado reforçou as tendências 995 

numéricas observadas nos testes com DPPH e ABTS, que faziam as infusões de 996 

RF se destacarem, mas não a ponto de se diferenciarem de todas as demais de 997 

forma estatisticamente significativa. Provavelmente isso não aconteceu em função 998 

dos elevados desvios padrões observados, principalmente para as infusões 999 

provenientes das amostras comerciais. Como a bioatividade dessas plantas está 1000 

relacionada com substâncias produzidas pelo seu metabolismo secundário, 1001 

variações de composição e bioatividade podem ser observadas de forma mais 1002 

marcante entre amostras de diferentes lotes, visto que os padrões de síntese 1003 

desses metabólitos secundários respondem a estímulos de fatores bióticos ou 1004 

abióticos aos quais o vegetal esteja exposto (HELDT; PIECHULLA, 2011; ZHOU 1005 

et al., 2017; SHARMA et al., 2019; LI et al., 2021).  1006 

A avaliação dos dados com o auxílio do teste de correlação de Pearson 1007 

reforçou a influência que os flavonoides parecem ter sobre o potencial 1008 

antioxidante dessas infusões de P. niruri. Essa influência mostrou-se mais 1009 

marcante durante a avaliação das amostras de referência (RF, RR e RC). 1010 

Observou-se, por exemplo, um elevado coeficiente de correlação de Pearson 1011 
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positivo (r = + 0,980485, p = 0,01304062) entre os valores de TTFla e de PRT 1012 

para essas infusões. De forma similar, foi possível observar um coeficiente de 1013 

correlação de Pearson positivo de grandeza similar (r = + 0,9813557, p = 1014 

0,0007898894) pela comparação dos valores de TTFla com os valores associados 1015 

à CA (medida por FRAP) das infusões originárias das amostras de referência. A 1016 

comparação dos valores de TTFla com os valores de CA medidos pelos ensaios 1017 

com DPPH ou ABTS geraram coeficientes de correlação (r) um pouco menores 1018 

em módulo, mas ainda assim estatisticamente significativos para as amostras de 1019 

referência. Comparando os dados de TTFla com os valores de CI50(DPPH) obteve-1020 

se um r = - 0,7208868 (p = 0,01414661). No caso da comparação dos valores de 1021 

TTFla com os valores de CI50(ABTS), o coeficiente de correlação de Pearson foi de - 1022 

0,7527099 (p = 0,01271333). Isso indica que quanto maior é a concentração total 1023 

de flavonoides da infusão, menor é seu valor de CI50(DPPH) ou de CI50(ABTS) e, 1024 

portanto, maior é sua capacidade antioxidante. Coeficientes de correlação de 1025 

Pearson menores, mas ainda estatisticamente significativos, indicaram 1026 

contribuição semelhante do TTFla sobre a CA das infusões originárias das 1027 

amostras comerciais: TTFla x PRT (r = + 0,6233242, p = 0,01304062); TTFla x 1028 

FRAP (r = + 0,7697683, p = 0,0007898894); TTFla x CI50(DPPH) (r = - 0,6176444, p 1029 

= 0,01414661); TTFla x CI50(DPPH) (r = - 0,6250764, p = 0,01271333). 1030 

 1031 

5.5. PERFIL DA FRAÇÃO VOLÁTIL DAS INFUSÕES 1032 

Os compostos orgânicos voláteis presentes nas infusões originárias das 1033 

amostras de P. niruri comerciais e de referência estão listados na Tabela 4. 1034 

Considerando todas as infusões analisadas, foram identificados trinta e sete (37) 1035 

compostos orgânicos voláteis. Esses compostos podem ser divididos em 1036 

terpênicos (6) e não terpênicos (31). No grupo dos compostos terpênicos foram 1037 

encontrados dois monoterpenos oxigenados, três sesquiterpenos oxigenados e 1038 

um diterpeno oxigenado. Já no grupo dos compostos não terpênicos foram 1039 

encontradas as seguintes classes químicas: ésteres (14 representantes), 1040 

hidrocarbonetos (6), ácidos graxos (4), álcoois (4) e aldeídos (3). Nove desses 1041 

compostos foram encontrados em todas as infusões (comerciais ou de referência): 1042 
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2,2,4-trimetil-1,3-pentanodiol diisobutirato, tributil fosfato, α-pentilcinamaldeído, 1043 

ácido tetradecanoico, 2-etil-hexil salicilato, octadecano, homossalato, 1-1044 

hexadecanol e ácido n-hexadecanoico. Desse grupo, os compostos orgânicos 1045 

voláteis majoritários foram o 2,2,4-trimetil-1,3-pentanodiol diisobutirato 1046 

[concentração variando de (0,72 ± 0,07) μg/mL (CC) a (3,29 ± 1,00) μg/mL (RR)], 1047 

o homossalato [(0,42 ± 0,26) μg/mL (RF) a (1,73 ± 1,14) μg/mL (CC)], o 2-etil-hexil 1048 

salicilato [(0,22 ± 0,03) μg/mL (RC) a (1,31 ± 1,78) μg/mL (E)], o ácido n-1049 

hexadecanoico [(0,20 ± 0,35) μg/mL (NU) a (1,58 ± 0,33) μg/mL (CC)] e o α-1050 

pentilcinamaldeído [(0,17 ± 0,14 μg/mL (N) a (0,33 ± 0,02) μg/mL (CC)]. Apesar 1051 

das diferenças numéricas entre esses valores de concentração, a avaliação 1052 

estatística mostrou que as amostras não diferiram de forma significativa (p > 0,05) 1053 

com relação a esse parâmetro. A presença desses nove compostos orgânicos 1054 

voláteis e de alguns outros, comuns a várias das amostras comerciais e de 1055 

referência (por exemplo: isopropil miristato, ácido pentadecanoico, eicosano, 1056 

isopropil palmitato e manool), sugere razoável semelhança entre esses dois 1057 

grupos (amostras comerciais e de referência), o que pode indicar um potencial uso 1058 

desse perfil de compostos voláteis das infusões (obtido pela técnica de 1059 

microextração em fase sólida) para avaliação da autenticidade das amostras 1060 

comerciais dessa erva. Desse grupo de compostos voláteis comuns a várias das 1061 

amostras comerciais e de referência, destacam-se o diterpeno oxigenado manool 1062 

e o ácido pentadecanoico. O manool só não foi detectado nas infusões 1063 

provenientes das raízes de referência (RR). Esse composto orgânico volátil é 1064 

considerado o principal diterpeno de várias espécies de sálvia, estando presente 1065 

em concentrações mais elevadas na Salvia officinalis. O manool induz 1066 

relaxamento vascular, dependente do endotélio, na aorta de ratos. Esse processo 1067 

é mediado pela via de sinalização NO/GMPc. Além disso, ele promove a redução 1068 

da pressão arterial também pelo aumento plasmático de óxido nítrico. Esses 1069 

efeitos em conjunto podem estar envolvidos na modulação da resistência 1070 

periférica, contribuindo para o efeito anti-hipertensivo desse diterpeno 1071 

(MONTEIRO et al., 2020). O ácido pentadecanoico só não foi encontrado nas 1072 

infusões provenientes das amostras comerciais da marca P. Esse ácido graxo já 1073 
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foi associado às seguintes propriedades bioativas: antioxidante, 1074 

hipocolesterolêmica, nematicida, pesticida, anti-inflamatória, antibacteriana e 1075 

antifúngica (PASARIBU et al., 2021).  1076 

O composto orgânico volátil 1-octadecanol só foi encontrado nas infusões 1077 

provenientes das amostras comerciais; porém, ele foi encontrado nas amostras 1078 

das cinco diferentes marcas analisadas. Por outro lado, o β-linalol, o etil-hexil 1079 

benzoato, o pentadecanal, o 1-pentadecanol e a farnesil acetona só foram 1080 

detectados nas infusões produzidas a partir das folhas das amostras de referência 1081 

(RF). O β-Linalol possui limiar de odor em água de 6 μg/L (SOUZA et al., 2019), 1082 

sendo muito comumente classificado como um composto de odor ativo em várias 1083 

plantas. Esse composto orgânico volátil possui aroma doce e agradável, 1084 

lembrando frutas frescas, mamão e capim; possui propriedades anti-inflamatória, 1085 

anti-hiperalgésica, antinociceptiva, acaricida, bactericida e fungicida (SOUZA et 1086 

al., 2019; ARAÚJO et al., 2014; MARIANO et al., 2019). O oleato de metila só foi 1087 

encontrado nas infusões dos caules de referência (RC), enquanto que os 1088 

compostos voláteis decanal, 3-hidróxi-2,4,4-trimetilpentil-2-metilpropanoato e o 1089 

globulol foram identificados somente nas infusões originárias das amostras de 1090 

referência das raízes de P. niruri (RR). Alguns compostos orgânicos voláteis (cis-1091 

geranilacetona, heptadecano, metil elaidato) foram encontrados em todas as 1092 

amostras de referência (RF, RC e RR), mas estavam ausentes das amostras 1093 

comerciais. A cis-geranilacetona possui um limiar de odor em água de 60 μg/L e 1094 

seu odor já foi relacionado com notas de verde e de magnólia (ZHU et al., 2022). 1095 

Esse composto volátil, associado a uma nota odorífera floral, parece ter um 1096 

impacto significativo no aroma de frutas como uvas, maçãs, lichia e mangas 1097 

(JUNG et al., 2022). Jung e colaboradores (2022) detectaram esse composto 1098 

orgânico na fração volátil de todas as infusões de Bauhinia forficata L (comerciais 1099 

ou de referência) avaliadas pelo emprego de técnicas analíticas semelhantes às 1100 

técnicas utilizadas no presente estudo. 1101 

As diferenças de perfil descritas acima e outras pequenas diferenças 1102 

observadas podem ser explicadas por vários fatores (Figura 6). Por exemplo, a 1103 

composição dessas frações voláteis sofre grande influência das condições 1104 
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ambientais as quais as plantas foram expostas durante seu desenvolvimento. A 1105 

disponibilidade hídrica, a salinidade do solo, as condições climáticas, o período de 1106 

colheita e a herbivoria, por exemplo, podem interferir no metabolismo secundário 1107 

da planta, provocando variações nos perfis dessas frações voláteis. Alguns 1108 

desses compostos voláteis, provenientes do metabolismo secundário da planta, 1109 

exercem funções ecológicas e fisiológicas importantes como, por exemplo, ação 1110 

atratora de polinizadores, participação em estratégias de proteção contra a 1111 

herbivoria, formação de pigmentos fotossintéticos e ação hormonal (HELDT; 1112 

PIECHULLA, 2011; ZHOU et al., 2017; LI et al., 2021). As condições de 1113 

processamento e armazenamento dessas plantas também podem influenciar o 1114 

perfil químico de suas infusões. Por exemplo, a temperatura e o tempo de 1115 

secagem das plantas podem favorecer perdas diferenciais por volatilização e seu 1116 

grau de fragmentação pode afetar o rendimento de extração durante a infusão, 1117 

influenciando a composição química final desses produtos (AZIZ et al., 2018; 1118 

KRAKOWSKA-SIEPRAWSKA et al., 2022). Por último, é importante destacar que 1119 

a composição da fração volátil das infusões de ervas é influenciada pela parte da 1120 

planta utilizada (folhas, caules, raízes e flores), refletindo funções ecológicas 1121 

específicas e características bioquímicas de cada órgão vegetal. Portanto, ao 1122 

preparar infusões, também é importante considerar a parte da planta escolhida, 1123 

pois isso determinará em parte o perfil de compostos voláteis e, 1124 

consequentemente, o aroma, sabor e potenciais propriedades terapêuticas dessas 1125 

infusões (COUTO et al., 2013; ALADE et al., 2020).  1126 

1127 
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 1128 

1129 

Tabela 4 – Compostos orgânicos voláteis presentes no headspace das infusões de P. niruri 
(comerciais e de referência) analisadas. 

Compostos IK IKL CC 
(μg/mL) 

P 
(μg/mL) 

N 
(μg/mL) 

E 
(μg/mL) 

NU 
(μg/mL) 

RF 
(μg/mL) 

RC 
(μg/mL) 

RR 
(μg/mL) 

β-LinalolMO 1079 1079N ND ND ND ND ND 0,04±0,02 ND ND 
DecanalAld 1179 1179N ND ND ND ND ND ND ND 0,01±0,02 

3-Hidróxi-2,4,4-trimetilpentil-2-
metilpropanoatoEst 1347 1365,2N ND ND ND ND ND ND ND 0,01±0,01 

cis-GeranilacetonaMO 1425 1425PC ND ND ND ND ND 0,03±0,02 0,02±0,00 0,06±0,09 
EspatulenolSO 1550 1572N ND 0,09±0,09 ND ND ND ND ND ND 

Ácido dodecanoicoAG 1554 1554N ND ND ND ND ND 0,04±0,06 0,01±0,01 NI 
2,2,4-Trimetil-1,3-pentanodiol 

diisobutiratoEst 1577 1587,5PC 0,72±0,07 3,00±0,96 2,30±1,27 1,51±0,67 1,63±0,88 2,19±1,81 3,06±1,05 3,29±1,00 

GlobulolSO 1598 1598N ND ND ND ND ND ND ND 0,09±0,08 
HexadecanoHid 1598 1600Ph ND ND ND ND ND 0,10±0,16 0,03±0,04 NI 

Tributil fosfatoEst 1618 1619N 0,12±0,02 0,08±0,09 0,08±0,06 0,09±0,08 0,09±0,02 0,17±0,04 0,14±0,02 0,13±0,03 
1-TetradecanolAlc 1659 1659N 0,03±0,01 ND ND 0,02±0,02 ND 0,03±0,05 0,02±0,03 ND 

Etil-hexil benzoatoEst 1679 1674PC ND ND ND ND ND 0,02±0,02 ND ND 
PentadecanalAld 1691 1690N ND ND ND ND ND 0,01±0,01 ND ND 
HeptadecanoHid 1698 1700Ph ND ND ND ND ND 0,05±0,06 0,04±0,04 0,03±0,01 

α-PentilcinamaldeídoAld 1708 1672N 0,33±0,02 0,18±0,07 0,17±0,14 0,28±0,06 0,32±0,08 0,24±0,04 0,18±0,03 0,20±0,01 
Ácido tetradecanoicoAG 1754 1752N 0,15±0,14 0,04±0,04 0,02±0,04 0,18±0,09 0,11±0,11 0,33±0,30 0,13±0,22 0,08±0,06 
2-Etil-hexil salicilatoEst 1777 1769N 0,66±0,44 0,45±0,46 0,47±0,43 1,31±1,78 0,28±0,15 0,19±0,10 0,22±0,03 0,25±0,13 

1-OctadecenoHid 1788 1788N ND ND ND ND ND 0,05±0,08 0,02±0,04 ND 
1-PentadecanolAlc 1794 1794N ND ND ND ND ND 0,02±0,03 ND ND 

OctadecanoHid 1798 1800Ph 0,04±0,01 0,05±0,02 0,05±0,03 0,05±0,01 0,04±0,01 0,13±0,17 0,11±0,13 0,06±0,04 
Isopropil miristatoEst 1811 1812N 0,04±0,02 0,03±0,02 0,01±0,01 ND 0,01±0,01 0,07±0,10 0,06±0,07 ND 

Ácido pentadecanoicoAG 1848 1848N 0,01±0,02 NI 0,01±0,01 0,01±0,01 0,01±0,02 0,07±0,08 0,04±0,07 0,01±0,02 
HomossalatoEst 1855 1903,8PC 1,73±1,14 1,32±1,56 1,48±1,35 0,62±0,57 0,92±0,78 0,42±0,26 0,55±0,14 0,45±0,42 

1-HexadecanolAlc 1862 1862N 0,25±0,10 0,16±0,22 0,24±0,21 4,12±6,41 0,31±0,33 0,08±0,05 0,11±0,05 0,09±0,05 
Farnesil acetonaSO 1887 1886PC ND ND ND ND ND 0,03±0,01 ND ND 

NonadecanoHid 1897 1900Ph ND ND 0,01±0,02 ND ND 0,04±0,04 0,04±0,06 0,01±0,01 
Metil hexadecanoatoEst 1908 1908N ND 0,02±0,02 0,07±0,07 ND ND 0,46±0,64 0,28±0,42 0,07±0,12 

Ácido n-hexadecanoicoAG 1951 1951N 1,58±0,33 0,39±0,68 0,26±0,35 0,72±0,85 0,20±0,35 1,37±0,54 0,41±0,45 0,57±0,43 
EicosanoHid 1997 2000Ph 0,05±0,03 ND 0,03±0,03 0,05±0,02 ND 0,03±0,03 0,03±0,03 ND 

Isopropil palmitatoEst 2008 2011PC 0,01±0,02 ND 0,01±0,01 0,01±0,01 ND 0,02±0,01 0,01±0,02 ND 
ManoolOD 2025 2055Ph 0,11±0,04 0,12±0,09 0,07±0,07 0,08±0,07 0,10±0,09 0,16±0,07 0,10±0,01 ND 

1-OtadecanolAlc 2063 2063N 0,08±0,13 0,04±0,06 0,08±0,08 0,60±0,55 0,29±0,45 ND ND ND 
Metil elaidatoEst 2078 2082PC ND ND ND ND ND 0,52±0,80 0,38±0,65 0,067±0,10 

Metil éster do ácido oleicoEst 2082 2082N ND ND ND ND ND 0 0,01±0,02 ND 
Metil estearatoEst 2107 2107N ND ND ND ND ND 0,03±0,03 0,02±0,03 ND 

Dodecil benzoatoEst 2164 2163Ph ND ND 0,01±0,02 ND ND ND ND ND 
Tributil acetilcitratoEst 2218 2224N ND 0,01±0,02 ND ND 0,02±0,04 0,01±0,02 0,01±0,02 ND 

IK – índice de Kovats modificado (VAN DEN DOOL; KRATZ, 1963); IKL– índice de Kovats da literatura; CC – amostras comerciais da marca 1; P – 
amostras comerciais da marca 2; N – amostras comerciais da marca 3; E – amostras comerciais da marca 4; NU – amostras comerciais da marca 5; RF 
– amostras de referência constituídas por folhas de P. niruri; RC - amostras de referência constituídas por caules (talos) de P. niruri; RR – amostras de 
referência constituídas por raízes de P. niruri; ND – não detectado; MO – Monoterpeno oxigenado; Ald – Aldeído; Est – Éster; SO – Sesquiterpeno 
oxigenado; AG – Ácido graxo; Hid – Hidrocarboneto; Alc – Álcool; DO – diterpeno oxigenado; fontes de obtenção dos valores de IKL: N – NIST; PC – 
PubChem; Ph – Pherobase. 
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Figura 6 – Cromatogramas das frações voláteis das infusões de quebra-pedra. CC1 – 
amostra comercial do lote 1 da marca 1; RF2 – replicata 2 da amostra de referência 
constituída por folhas de P. niruri; RC2 – replicata 2 da amostra de referência constituída 
por caules (talos) de P. niruri; RR2 – replicata 2 da amostra de referência constituída por 
raízes de P. niruri.  

 1132 

6. CONCLUSÕES 1133 

Esse estudo destaca-se por oferecer informações sobre o teor total de 1134 

flavonoides e a capacidade antioxidante (PRT, CI50(DPPH), CI50(ABTS) e FRAP) de 1135 

infusões de P. niruri preparadas em condições similares às condições 1136 

normalmente utilizadas para a preparação de infusões caseiras. Dessa forma, os 1137 

resultados apresentados indicam os teores totais de flavonoides e os potenciais 1138 

antioxidantes que costumam ser efetivamente acessados pelos consumidores 1139 
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dessa erva através da principal forma utilizada em seu consumo: a infusão. O 1140 

TTFla médio das infusões analisadas (originárias de amostras de referência e 1141 

comerciais) foi de (11,77 ± 6,35) mg ER/g de amostra seca. As infusões das 1142 

amostras RC e RR apresentaram valores de TTFla inferiores (p < 0,05) aos 1143 

observados nas infusões das amostras RF, NU e P. O PRT médio, considerando 1144 

todas as amostras de P. niruri analisadas, foi de (32,50 ± 17,26) mg de EAG/g de 1145 

amostra seca. Não houve diferença estatística significativa (p ˃ 0,05) entre as 1146 

infusões originárias das amostras estudadas (comerciais e de referência) com 1147 

relação a esse parâmetro. O potencial antioxidante médio das infusões, expresso 1148 

como CI50(DPPH), foi de (1182,29 ± 758,78) µg/mL. Só houve diferença estatística 1149 

significativa (p < 0,05) com relação a esse parâmetro entre as amostras RF e N. O 1150 

potencial antioxidante das infusões também foi avaliado pelo teste com o reagente 1151 

ABTS, produzindo um CI50(ABTS) médio de (393,92 ± 230,18) µg/mL; não houve 1152 

diferença estatística significativa (p > 0,05) entra as diferentes infusões analisadas 1153 

com relação a esse parâmetro. Com o ensaio FRAP, a capacidade antioxidante 1154 

das infusões variou de (238,00 ± 75,98) µM de Fe2+/g de amostra seca a (1780,74 1155 

± 244,17) µM de Fe2+/g de amostra seca, com as infusões produzidas a partir das 1156 

folhas de referência (RF) apresentando valores estatisticamente superiores (p < 1157 

0,05) aos observados para todas as demais infusões avaliadas. Os flavonoides 1158 

parecem ter expressiva influência sobre o potencial antioxidante dessas infusões 1159 

de P. niruri, principalmente nas amostras de referência (RF, RR e RC). 1160 

O estudo também apresenta o primeiro conjunto de dados sobre o perfil de 1161 

compostos orgânicos voláteis das infusões de P. niruri, com destaque para 1162 

aqueles compostos que têm potencial para estarem associados com a primeira 1163 

impressão odorífera relacionada a esse tipo de infusão, visto que foram isolados 1164 

do headspace dessas bebidas. Foram identificados trinta e sete compostos 1165 

orgânicos voláteis no conjunto de infusões analisadas. O grupo com o maio 1166 

número de representantes foi o dos ésteres, seguido do grupo dos 1167 

hidrocarbonetos e dos compostos terpênicos oxigenados. A presença de vários 1168 

compostos em comum (2,2,4-trimetil-1,3-pentanodiol diisobutirato, tributil fosfato, 1169 

α-pentilcinamaldeído, ácido tetradecanoico, 2-etil-hexil salicilato, octadecano, 1170 
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homossalato, 1-hexadecanol, ácido n-hexadecanoico, isopropil miristato, ácido 1171 

pentadecanoico, eicosano, isopropil palmitato e manool) entre as frações voláteis 1172 

das infusões originárias das amostras de referência e comerciais sugere que as 1173 

amostras comerciais são autênticas, ou seja, pertencem à espécie Phyllanthus 1174 

niruri. As diferenças de perfil entre as frações voláteis das infusões analisadas 1175 

podem ser explicadas pela influência das condições ambientais as quais as 1176 

plantas foram expostas durante seu desenvolvimento, pelas variações nas 1177 

condições de processamento e armazenamento dessas plantas e, também, pelas 1178 

diferentes partes da planta que foram utilizadas para a produção das infusões.  1179 
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