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RESUMO

Desde o inicio da civilizagdo os produtos naturais vém sendo utilizados de
diversas formas, por desempenhar atividades biolégicas, assim muitos
pesquisadores buscam descobrir novos componentes quimicos a serem
usados na area de cosmeéticos, inseticidas, fungicidas, medicinal e outras. A
espécie Dipeterix odorata (Aubl) Willd, conhecida popularmente como cumaru,
€ uma planta que pertence a familia Fabaceae. Dos frutos e das sementes,
obtém-se um tipo de remédio ou fortificante com propriedades anestésicas, que
auxilia no tratamento de problemas respiratérios e cardiacos, além de combater
vermes, incluindo-se amebiase. O Oleo da améndoa pode ser usado
diretamente em Ulcera bucal, otite (dor de ouvido) e em problemas no couro
cabeludo. Nesse contexto, o presente trabalho tem como objetivo contribuir
com os estudos a respeito da constituicdo quimica da espécie D.odorata. Para
a caracterizacdo quimica da planta foram coletadas folhas e sementes no
quilometro 21, zona rural de Maraba-PA em abril de 2015. A partir das folhas e
sementes foram obtidos extratos etandlicos por percolacdo levando a obtencéo
de extratos com um rendimento de 68,25 % para as folhas €63,3 % para as
sementes. A partir da andlise fitoquimica segundo a metodologia de Barbosa
(2004)para os extratos de folhas foi verificada a presenca de taninos,
saponinas, esteroides e triperndides, depsidios e depsidonas; para 0s extratos
de sementes taninos, sesquiterpernolactonas e outras lactonas, esteroides e
triperndides, cumarinas, depsidios e depsidona. O extrato etandlico das
sementes foi submetido ao processo de particdo liquido — liquido levando a
obtencdo de duas fases (hexanica e acetato de etila). A fase hexanica foi
submetida a cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas
(CG/EM). A partir da analise por CG/EM foram identificadas as substancias
benzo-a-pirona e oleato de etila como 0os componentes majoritarios presentes
na fase hexanica. O perfil quimico do material botanico analisado esta de

acordo com aquele registrado na literatura.

Palavras-chave: Produtos naturais, cumaru, caracterizagdo quimica.
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1 - INTRODUCAO

O Brasil possui uma “farmacopéia popular” muito diversa, baseada em
plantas medicinais, resultante da miscigenag¢do cultural que originou o pais
proporcionada por europeus, africanos e indigena. Associado a isso ha que se
considerar ainda as dimensfes continentais do pais com suas peculiaridades
edafoclimaticas, caracteristicas de cada regido, bioma e unidade de paisagem
(CARVALHO et al., 2010).

As pesquisas com plantas podem ser efetuadas no modelo classico da
Farmacologia dos Produtos Naturais ou pela Etnofarmacologia. Enquanto a
primeira aborda inespecificamente as caracteristicas quimicas e
farmacolégicas das substéncias naturais, o segundo enfoque Vvisa
particularmente as plantas empregadas na medicina popular, valorizando,
sobretudo, conjuntamente os aspectos étnicos e culturais. Tal diferenciacdo é
crucial, pois, com relacdo as plantas usadas na medicina tradicional, o
planejamento de um modelo experimental para comprovar uma propriedade
terapéutica deve considerar o contexto no qual elas séo tidas como medicinais,
ja que os proprios conceitos de saude e doenca variam em cada cultura,
havendo, assim, pouca probabilidade que tenham principios ativos
aproveitaveis mundialmente como medicamentos (SIXEL e PECINALLE, 2005).

A pesquisa por produtos naturais de origem vegetal visando novos
compostos bioativos tem se tornado, ao longo das ultimas décadas, uma
importante estratégia para a descoberta de novos farmacos, como também,
para a conservacdo da biodiversidade, fomento a atividade econdmica e
aumento da qualidade de vida em paises desenvolvidos e em desenvolvimento
(MELO et al., 2014).

Neste contexto, faz-se necessario o estudo fitoquimico dos extratos de
Dipterix odorata, no intuito de contribuir para o desenvolvimento da

farmacologia brasileira, baseada em produtos naturais.
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2 - OBJETIVOS
2.1 - OBJETIVO GERAL

O presente trabalho tem como objetivo contribuir com os estudos a
respeito de espécies vegetais utilizadas pela comunidade marabaense por

meio da avaliacdo da constituicdo quimica da espécie D. odorata.
2.2 — OBJETIVOS ESPECIFICOS

v Coleta do material botanico;
v' Obtencao de extratos;
v Caracteriza¢ado quimica dos extratos obtidos;

v" Andlise dos constituintes quimicos através de cromatografia gasosa.
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3 — REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1 — FAMILIA FABACEAE

A familia Fabaceae (ou Leguminosae) é uma das mais representativas
nos ecossistemas florestais brasileiros e nela encontram-se desde ervas a
arbustos e trepadeiras, além de arvores de pequeno a grande porte.
Considerada a terceira maior familia de angiospermas, compreende cerca de
730 géneros e quase 20.000 espécies. Fabaceae ou Leguminosae no sistema
mais atual de classificacdo das angiospermas esta subdividida nas subfamilias:
Caesalpinioideae, Mimosoideae, Cercideae e Faboideae (ARAUJO e
CAPELLARI-JR, 2014).

Vérias espécies da familia Fabaceae sédo largamente utilizadas como
produtos de importancia comercial, obtidos sejam das sementes, raizes,
caules, folhas, flores ou frutos. Muitas espécies sédo fontes de produtos como
proteinas, 6leos, corantes, resinas utilizadas para produzir vernizes, tintas e
lacas, além de suas flores fornecerem base para um mel de excelente
qualidade. Entre os géneros mais conhecidos estdo: Acacia, Andira, Bauhinia,
Caesalpinia, Copaifera, Dalbergia, Dipteryx, Hymenaea, Inga, Mimosa,
Phaseolus, Senna, entre outros. Esta familia classifica-se como a segunda
mais importante na producdo de sementes alimenticias, ricas em proteinas e
carboidratos, essenciais na dieta humana e animal (BORGES, 2005; DI STASI
e HIRUMA-LIMA, 2002).

3.2 — ESPECIE Dipeterix odorata (Aubl) Willd

A espécie D. odorata conhecida popularmente como cumaru €
encontrada no Brasil em todos os estados da Amazbnia Legal.
Economicamente, a espécie apresenta grande importancia para a industria de
cosmeéticos e perfumaria devido ao Oleo essencial aromatico e ao alto teor de
cumarinas presentes nas sementes, sua madeira € bastante apreciada pela
indUstria madeireira, além disso, é bastante utilizado na medicina popular
(LIMA et al., 2012; CORREA-FILHO, 2008).

E uma arvore que mede de 20 a 30 m de altura, dotada de copa
globosa, tronco ereto e cilindrico, de 50 a 70 cm de didametro com casca pouco
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espessa, rugosa e descamante em placas irregulares. As folhas séo alternas,
alado-pecioladas, compostas e imparipinadas. Foliolos sdo alternos, em
namero de 7 a 9, curto-peciolulados, coriaceos, glabros em ambas as faces e
brilhantes na face superior, de 10 a 20 cm de comprimento e 4 a 8 cm de
largura (Fig. 01, p. 18). As inflorescéncias apresentam paniculas terminais
ferrugineo-pubescentes, com flores perfumadas que florescem todos os anos,
mas ocorre de forma mais concentrada durante os meses de setembro a
novembro. O fruto legume (vagem) amadurece em janeiro e fevereiro (Fig. 02,
p. 18), € do tipo drupaceo ovulado, fibroso e esponjoso, de superficie
pubescente, contendo uma Unica semente (LAMEIRA, 2011).

Além de ocorrer em toda a Regido Amazénica Brasileira, prolonga-se até
ao sul de Corumba, Mato Grosso e ao logo da costa do Caribe e Atlantica, nas
Guianas. Sao plantas perenifélias, indiferentes com relacdo as condicbes de
solo, pois crescem bem em solos moderadamente arenosos e muito argilosos
bem drenados, e em solos pobres e 4cidos ricos em nutrientes, sob pleno sol
ou sombra da floresta priméaria. Ocorre referencialmente na mata primaria de
terra firme, produzindo anualmente abundante quantidade de sementes viaveis,
amplamente disseminadas pelos animais, principalmente pelos morcegos
(SANTOS, 2002).

Em territério nacional é conhecido popularmente por diversos nomes,
tais como: cumaru-ferro, cumaru, cumaru-do-amazonas, cumaru-da-folha-
grande, cumaru-roxo, cumaru verdadeiro, cumbari, sarrapia, cumari, baru,
champanhe, cumaru-amarelo, cumaru-de-cheiro, cumarurana, cumaruzeiro,
cumbaru, ipé-cumaru, muimapagé e umarurana (CARVALHO, 2009).

O extrato aquoso da casca do cumaru € comumente utilizado como
antiespasmadico e geralmente tdnico. Age como um eficiente moderador dos
batimentos cardiacos e respiratorios, atuando sobre o sistema nervoso
cérebro-espinhal, razdo do seu efeito anestésico. Apresenta ainda
propriedades diaforéticas (estimula transpiracdo) e emenagogas (restabelece
fluxo menstrual), quando em doses elevadas. O 6leo ja foi bastante utilizado
para o tratamento da tuberculose, e na medicina popular utilizasse ainda para
cefaléia, reumatismo ulceracdes da boca, otalgias (dor de ouvido), como ténico
e fortificante do couro cabeludo. Além de possuir todas essas propriedades,
também é bacteriostatico (ARAUJO et al., 2004).
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Figura 01: Arvore de cumaru — Dipeterix odorata (Aubl) Willd.

2 SIS Tk el A L - v g Baad )

Fonte :Ericka Aparecida e Gisselly Gomes.

Figura 02: Sementes de cumaru — Dipeterixo dorata (Aubl) Willd.

Fonte: Ericka Aparecida e Gisselly Gomes.
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3.3 - ALGUMAS DAS CLASSES DE PRODUTOS NATURAIS
3.3.1 — Polissacarideos

Polissacarideos séo polimeros naturais, 0s quais podem ser constituidos
de um Unico ou de diferentes tipos de monossacarideos (Fig. 03). Celulose,
alginato e goma arabica sdo exemplos de homo-, co-, e hetero-
polissacarideos, respectivamente. Aqueles com aplicacbes industriais sao
extraidos de plantas - incluindo as algas, de animais e fungos ou sao obtidos
via fermentacdo microbiolégica. Nas plantas superiores estes podem ser

obtidos de exsudatos, sementes, frutos e tubérculos (CUNHA et al., 2009).

Figura 03: Estruturas de Polissacarideos

a) Amilose b) Amilopectina
CH,OH
_ ; o]
OH OH OH OH
0 o 0 6H 0 CHZOH CHQOH
JOH ‘ .
V 0 \—/ 0 u 0
OH OH OH
R -n

3.3.2 -Taninos

Os taninos (Fig. 04, p. 20) pertencem a um grupo de compostos
fendlicos proveniente do metabolismo secundéario das plantas e sédo definidos
como polimeros fendlicos (NOZELLA, 2001). Por serem fendlicos, os taninos
sdo muito reativos quimicamente, formam pontes de hidrogénio, intra e
intermoleculares. Um mol de taninos pode ligar-se a doze moles de proteinas;
fundamentando-se nessa propriedade pode-se identificar taninos por teste de
precipitacdo de gelatinas. Estes compostos sdo facilmente oxidaveis, tanto
através de enzimas vegetais especificas quanto por influéncia de metais, como
cloreto férrico, 0 que ocasiona o escurecimento de suas soluc¢des, segundo a
estrutura quimica, os taninos sao classificados em dois grupos: hidrolisaveis e
condensados (MONTEIRO, 2005).
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Figura 04: Estruturas de taninos

a) Acido galico

b) Acido elagico

O OH

HO OH
OH

3.3.3 = Flavonodides

Os flavonodides (Fig. 05) constituem o maior grupo de compostos
fendlicos de plantas, sdo polifendis que ocorrem naturalmente em alimentos de
origem vegetal, ocorrem quase que exclusivamente em plantas superiores,
onde sao responsaveis pela coloracao das flores e dos frutos. Existem também
relatos de sua presenca em algumas algas e fungos (ROCKENBACH, 2008).
Estes compostos apresentam uma forma estrutural caracteristica, o nucleo
triciclico. S8o conhecidos mais de 4.200 tipos de flavondides, apresentando
propriedades medicinais importantes como: acao antioxidante, antiinflamatoria,
antialérgica, anticarcinogénica e capacidade de se complexar com

macromoléculas (proteinas e polissacarideos) (SCHMITZ et al., 2005).

Figura 05: Estruturas de flavondides
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3.3.4 — Catequinas

As catequinas (Fig. 06) pertencem ao grupo dos polifendis (UETA et al.,
2014), sdo compostos incolores, hidrossolluveis, que contribuem para o
amargor e a adstringéncia do vegetal. Dentre as principais representantes
desse grupo estdo: catequina, galato de epigalocatequina, epicatequina e a
epicatequinagalato. S&o encontradas em vegetais da alimentacdo humana tais
como cha verde, cerejas, amoras, framboesas, mirtilo, uva roxa e vinho tinto
(PEREIRA et al., 2012).

Figura 06: Estrutura de catequinas

Galato de epigalocatequina

OH

OH

3.3.5 - Sesquiterpenolactonas e outras lactonas

As sesquiterpenolactonas conhecidas também como lactonas
sesquiterpénicas (Fig. 07, p. 22), sdo produtos naturais com quinze atomos de
carbono, ou seus derivados, que teoricamente derivam da condensacéo de trés
fragmentos de isopreno (2-metil-1, 3-butadieno). Estas unidades “C-5" sao
derivadas do acido mevalonico que é o precursor utilizado pelas plantas na
biossintese de terpenos. Os estudos sobre estas substancias se intensificaram
devido ao interesse filogenético, quimiotaxondbmico e sua aplicagdo
farmacoldgica. De fato, essas substancias possuem, entre outras atividades,

poder citostatico, bactericida, fungicida e anti-inflamatério (SANTOS, 1989).
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Figura 07: Estrutura de Sesquiterpenolactonas

Acido germacranolides

3.3.6 — Esteroides e tritepernoides

Os esteroides e tritepernoides (Fig. 08) sao elaborados a partir dos
mesmos precursores, € constituem um amplo conjunto de metabdlitos
secundarios. A imensa maioria dos terpenos é especifica do reino vegetal, mas
esta especificidade ndo € absoluta: em animais marinhos (Celentéreos,
Esporangios) ndo € rara a presenca de sesquiterpenos e diterpenos de 24
estrutura variada, e os ferormdniosmonoterpenos presentes em alguns insetos
nao necessariamente sao oriundos das plantas de que se alimentam. Todos 0s
terpenos tém algo essencial em comum: pode-se considerar que se formam
pelo acoplamento de um numero inteiro de unidades pentacarbonadas
ramificadas, derivadas do 2-metil-butadieno (FRACARO, 2004).

Figura 8: Estruturas de Esteroide e tritepernoides

a) Colesterol b) Acido betulinico
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3.3.7 —Carotenoides

Os carotenodides (Fig. 09) sdo uma familia de pigmentos
abundantemente encontrados na natureza, sendo 0s responsaveis pela cor da
maioria das frutas e vegetais, que pode variar desde o amarelo até o vermelho
vivo. Dos mais de 600 carotendides existentes na natureza, aproximadamente
20 estdo presentes no plasma e tecidos humanos, destacando-se: o alfa-
caroteno, beta-caroteno, betacriptoxantina, licopeno, luteina e zeaxantina.
Esses compostos sdo importantes na dieta devido ao fato que muitos deles se
convertem em vitamina A no organismo. Estudos tém demonstrado também
gue os carotendides atuam como antioxidantes, protegendo as células dos
danos oxidativos e, consequentemente, reduzindo o risco de desenvolvimento
de algumas doencas cronicas. Dos mais de 600 carotendides ja descobertos,
cerca de 50 tém atividade bioldgica significativa como provitamina A. O B-
caroteno recebe maior atengcdo por possuir maior atividade de vitamina A, no
entanto muitos carotendides, com pouca ou nenhuma atividade de vitamina A
(a-caroteno, licopeno), sado estudados por seu potencial anticarcinogénico,
devido a sua acdo antioxidante. Estdo presentes em frutas, vegetais amarelo-

alaranjados e vegetais folhosos verde-escuros (PEREIRA, 2011).

Figura 9: Estruturas de carotenoides

a) B-caroteno

b) Licopeno
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3.3.8 —Depisidios e depsidonas

Os depsideos podem ser originados de duas unidades fendlicas
derivadas do orcinol, isto é, sem substituintes na posicao 3. Esses compostos
sao formados pela esterificagcdo da carboxila da posi¢édo 1 da primeira unidade
com a hidroxila da posigdo 4’ ou da posicdo 3’ da segunda unidade. Os
compostos resultantes sdo para-depsideos e meta-depsideos da série do
orcinol, como o acido lecandrico e o acido criptoclorofeico, e os tridepsideos
como o &cido giroférico. Outro grupo de compostos estruturalmente
relacionados séo depsideos e as depsidonas (Fig. 10). Além de ligacdo éster
presente nos depsideos, as depsidonas apresentam também um heterociclo
adicional resultante de uma ligagao éter, geralmente entre as posigdes 2 e 5
como no acido fisoédico. No acido variolarico a ligacdo éter esta entre as
posicoes 2 e 3, sendo este o Unico caso, até entdo, conhecido (HONDA e
WAGNER, 1998).

Figura 10: Estruturas de Depisidios

a) Acido girofolico b) Acido lecandrico
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3.3.9 — Cumarina

A cumarina (Fig. 11) ocorre como cristais prismaticos, incolor com odor
de fragrancia caracteristica e de sabor amargo, aromatico e picante. Quando
em estado livre é soluvel em &lcool e em outros solventes organicos como o
éter e solventes clorados, com o0s quais ela pode ser extraida, sendo pouco
soltveis em agua (MONTAGNER, 2007). As cumarinas possuem um espectro
ultravioleta - UV caracteristico, o qual é fortemente influenciado pela natureza e
posicdo dos grupos substituintes; deste modo séo facilmente visualizadas por
cromatografia em camada delgada, onde as manchas sob acdo da luz UV
aparecem em diversas cores, como azul, amarela e roxa. Também exibem
forte fluorescéncia na regido visivel, podendo ser usadas como corantes
(SOUZA, 2005).

Figura 11: Estruturas de cumarina

a) Benzo-a-pirona b) Dicumarol
L
@) O

3.3.9 —Purinas

Purinas (Fig. 12, p. 26)sdobases nitrogenadas que compdem
o nucleotideo. Adenina (A) e Guanina (G) sdo purinas que, por ponte de
hidrogénio, se ligam as pirimidinas Timina (T) e Citosina (C), respectivamente.
Geralmente sao pouco sollveis em agua de pH neutro e bastante abundantes
na natureza, uma vez que metade das bases do DNA séo purinas. A principal
utilizacdo das purinas é a sintese do DNA, porém, elas também s&o
componentes de varias outras moléculas indispensaveis ao organismo como o
ATP, NADH, GTP, AMPc e a Coenzima. O metabolismo de purinas da origem
ao acido urico, composto organico, muito encontrado na urina de mamiferos,
enguanto que em aves e répteis, € excretado pelas fezes (CADORSO, 2015).
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Figura 12: Estruturas de purinas

a) Adenina b) Tinina
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3.3.11 — Saponinas

Saponinas (Fig.13) sdo glicosideos de esteréides ou de terpenos
policiclicos. E uma estrutura com carater anfifilico, parte da estrutura com
caracteristica lipofilica (triterpeno ou esterdide) e outra hidrofilica (acucares).
Sao classificadas de acordo com o numero fundamental da aglicona, e
também, pelo seu carater &cido, basico ou neutro. Assim, quanto a aglicona,
denominam-se saponinas esteroidais e saponinas triterpénicas. Sao compostos
amargos, encontrados em muitos tipos de plantas e em solucdo aquosa
formam espuma persistente e abundante. Essas atividades provem do fato de
apresentarem em sua estrutura uma parte lipofilica denominada aglicona ou
sapogenina e uma parte hidrofilica constituida por um ou mais acucares, a
espuma formada é estavel a acédo de acidos minerais diluidos, diferenciando-se
dos sabdes comuns. (CASTEJON, 2011; DARTORA, 2010).

Figura 13: Estruturas de saponinas

Sapogenol
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3.3.12 — Fendis

Os compostos fendlicos (Fig. 14) sao originados do metabolismo
secundario das plantas, sendo essenciais para 0 seu crescimento e
reproducao, além disso se formam em condi¢Bes de estresse como, infec¢oes,
ferimentos, radiagcbes UV, dentre outros. Esses compostos encontram-se
largamente em plantas e sdo um grupo muito diversificado de fitoquimicos
derivados da fenilalanina e tirosina. Os compostos fendélicos, em plantas, séo
essenciais no crescimento e reproducdo dos vegetais, além de atuarem como
agentes antipatogénicos e contribuirem na pigmentacdo. Em alimentos, sdo
responsaveis pela cor, adstringéncia, aroma e estabilidade oxidativa.
Quimicamente, os fendlicos sé@o definidos como substancias que possuem anel
aromatico com um ou mais substituintes hidroxilicos, incluindo seus grupos
funcionais. Possuem estrutura variavel e com isso, sdo multifuncionais. Existem
cerca de cinco mil fendis, dentre eles, destacam-se os flavonodides, acidos
fendlicos, fenois simples, cumarinas, taninos, ligninas e tocoferdis (ANGELO e
JORGE, 2007).

Figura 14: Estruturas de fenois

a) Acido picrico b) Fenol
ek OH
O,N NO,
NO-
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4 - PARTE EXPERIMENTAL

4.1 —-MATERIAIS UTILIZADOS
e Materiais diversos:

Frasco extrator;
Provetas;

Becke’s;

Erlenmeyers;

Funis;

Baldes de fundo redondo;
Pipetas;

Papel filtro;

Péra;

Gase;

e Solventes e reagentes utilizados na caracterizacao:

Acido cloridrico;
Acido sulfurico;

Acido trifluoroacético;
Agua destilada;
Anidrido acético;
Cloreto férrico;
Cloridrato de hidroxilamina;
Cloroférmio;
Diclorometano;

Eter etilico;

Hexano;

Hidroxido de amoénia;
Hidréxido de potassio;
Hidroxido de sodio;
lodeto de potassio;

lodo;
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Magnésio em fita;
Metanol;
Perdxido de hidrogénio;

Vanilina;

e Equipamentos usados na caracterizagao:

Evaporador rotativo (Marca: QUIMIS; Modelo; Q344B2);

Balanca analitica. (Marca: edutec; Modelo 02001002 Capacidade: 220g
Precisao: 0,0001);

Liguidificador. (Marca: Britania);

Bomba de circulacéo. (Marca: Prismatec; Modelo 131B 2,2m3/h — 37 Ipm 2VC);
Estufa de secagem de bancada com camera de 60 cm x 50 cm x 50 cm,
aproximadamente, (Marca BIOPAR; modelo S150ST);

Camara de UV A= 365nm. (Marca: BOITTON; Modelo: BOIT-LUVO01);
Espectrofotdmetro de UV - visivel GBC 6.0, Software Spectral 7,0 (Marca
LEPRON/UFPA).

4.2 — COLETA DO MATERIAL BOTANICO

As folhas verdes e as sementes maduras de D. odorata (Fig. 15, p. 30)
foram coletadas no dia 02 de abril de 2015, as 10:00 horas, na zona rural de
Marabd, localizada no Km 21, Maraba-PA e devidamente identificada pelo
botanico Noé Von Atzingen responsavel pelo Herbario Amado Sinézio dos

Santos da Fundacdo casa da cultura de MarabA.

29



Figura 15: Arvore de coleta: cumaru-Dipeterix odorata (Aubl) Willd

Fonte: Ericka Aparecida e Gisselly Gomes.

4.3 — OBTENCAO DOS EXTRATOS ORGANICOS

Os materiais botanicos (folhas e as sementes) foram submetidos a
secagem em temperatura ambiente na auséncia de luz solar por sete dias.
ApOs a secagem natural, as folhas e sementes foram levadas a estufa por duas
horas em temperatura média de 45°C. Em seguida foram trituradas em
liquidificador doméstico. O material seco e moido foi pesado em balanca
analitica e submetido a extracdo por percolacéo utilizando etanol. As soluces
etandlicas obtidas a partir das folhas e sementes foram filtradas em gaze e
papel filtro, em seguida, concentradas em evaporador rotativo para obtencéo
dos respectivos extratos. O extrato etandlico das sementes foi submetido a
particdo liquido — liqguido com hexano e acetato de etila, para tanto, foram
solubilizados 100 g de extrato em 250 mL de uma soluc¢do hidroalcodlica na
propor¢cdo de 7:3 metanol/agua. As fases obtidas foram concentradas em
evaporador rotativo. A fase hexanica foi submetida a cromatografia gasosa

acoplada a espectrometria de massas.
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4.4 — CARACTERIZACAO DA FASE HEXANICA

A fase hexanica obtida a partir do extrato etandlico das sementes de D.
odorata foi analisada por cromatografia gasosa acoplada ao espectrometro de
massas (CG/MS) utilizando o aparelho Shimadzu GCMS-QP 2010 Plus, (Fig.
16). Foi utilizada uma coluna capilar de silica fundida, Rtx — 5MS (30 m x 0,25
mm x 0,25 um), tendo hélio como gas de arraste e fluxo de 1,6 mL. mint. As
temperaturas do injetor e detector foram ajustadas ambas em 200 °C e o
volume de injecdo foi de 1 uL. A temperatura da coluna para as analises teve
inicio a 60°C, onde a rampa de temperatura utilizada foi programada de 60 °C a
180 °C em 5 °C/min e em seguida, de 180 °C até 240 °C em 2 °C/min,
apresentando um tempo final de 59 min de andlise. O espectro de massas foi
adquirido na faixa de 30 m/z a 450 m/z. A técnica de espectrometria de massas
utilizada foi o impacto eletrénico como fonte geradora de ions cuja energia

associada foi de 70 eV.

Figura 16: Equipamento de cromatografia gasosa com detector de

espectrometria de massa modelo QP 2010 Plus, Shimadzu.

Fonte: Ericka Aparecida e Gisselly Gomes.

Os componentes individuais foram identificados por seus
correspondentes espectros de massas de acordo com o banco de dados do
espectrometro usando a biblioteca NIST11, NIST11ls (National Institute of

Standards and Technology).
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4.5 — CARACTERIZACAO FITOQUIMICA

Para analise fitoquimica dos extratos de folhas e sementes, foi
realizada a investigacdo qualitativa das principais classes de produtos naturais,
tais como: polissacarideos, fendis e taninos, flavonoides, alcaloides,
catequinas, sesquiterpenolactonas e outras lactonas, carotenoides, esteroides
e triterpenoides, depsidios e depsidonas, cumarina, saponinas e purinas,
seguindo a metodologia proposta no Manual para Andlise Fitoquimica e
Cromatografia de extratos vegetais segundo Barbosa 2004.

a) Testes para polissacarideos

Foram dissolvidos 3 miligramas de cada extrato bruto (obtidos a partir das
folhas e sementes) em 5 mL de agua destilada. Foi feita uma filtragcdo simples.
Transferiu-se a solucdo para tubos de ensaio e acrescentou-se duas gotas de
reagente Lugol (solu¢cdo com 5 g de iodeto de potassio e 2,5 g de iodo, aferido em
50 mL com &gua destilada. O aparecimento de coloracdo azulada na solucao

indica a presenca de polissacarideos no extrato.

b) Testes para fendis e taninos

Foram dissolvidos 1 miligrama de cada extrato bruto (obtidos a partir das folhas
e sementes) em 5 mL de &gua destilada. Foi feita uma filtracdo simples.
Transferiu-se a solucdo para tubos de ensaio e adicionou-se 1 gota da solucéo
cloreto férrico (FeCls a 1 %). Qualquer mudanga na coloragdo ou formacéo de

7

precipitado é indicativo de reacdo positiva. O aparecimento de uma coloracéo

s

entre 0 azul e o vermelho é indicativo da presenca de fendis e uma coloracao

azulada ou verde ou formacao de precipitado indica a presenca de taninos.

C) Testes para flavonoides.

Foram dissolvidos 1 miligrama de cada extrato bruto (obtidos a partir das folhas

e sementes) em 10 mL de metanol. Foi feita uma filtracdo simples. Transferiu-se a
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solucdo para tubos de ensaio e adicionou-se 5 gotas de acido cloridrico
concentrado (HCI). Em seguida, acrescentou-se 1 cm de fita de magnésio ao tubo
de ensaio. O aparecimento de uma coloragéo résea na solucado indica a presenca

de flavonoides.

d) Testes para catequinas

Foram dissolvidos 1 miligrama de cada extrato bruto (obtidos a partir das folhas
e sementes) em 3 mL de metanol. Foi feita uma filtracdo simples. Transferiu-se a
solugéo para tubos de ensaio e adicionou-se 1 mL de solugcédo de vanilina 1% e 1
mL de acido cloridrico concentrado (HCI). O surgimento de uma coloracao

vermelha intensa indica a presenca de catequinas.

e) Testes para sesquiterpenolactonas e outras lactonas

Foram dissolvidos 1 miligrama de cada extrato bruto (obtidos a partir das folhas
e sementes) em 3 mL de metanol. Foi feita uma filtracdo simples. Transferiu-se a
solucdo para tubos de ensaio e adicionou-se doze gotas de solucdo alcodlica de
cloridrato de hidroxilamina a 10% e duas gotas de solucdo metandlica de
hidroxido de potassio a 10% (KOH). Ao resfriar, adicionou-se uma gota de
solucéo de acido cloridrico 1% e adicionou-se uma gota de cloreto férrico 1%
(m/v). O aparecimento de uma coloragao violeta na solucéo indica a presenca de

sesquiterpenolactonas e outras lactonas.

f) Testes para carotenoides

Foram dissolvidos 1 miligrama de cada extrato bruto (obtidos a partir das folhas
e sementes) em 3 mL de cloroférmio. Foi feita uma filtragcdo simples. Transferiu-se
a solucao para tubos de ensaio e adicionou-se trés gotas de acido trifluoroacético.
O aparecimento de uma coloracdo azul na solugdo indica a presenca de

carotenoides.
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g) Testes para Esteroides e triterpenoides

Foram dissolvidos 1,5 miligrama de cada extrato bruto (obtidos a partir das
folnas e sementes) em 10 mL de cloroférmio. Foi feita uma filtracdo simples.
Transferiu-se a solucdo para tubos de ensaio e adicionou-se 1 mL de anidrido
aceético seguindo de agitacdo. Pelas paredes dos tubos, adicionou-se trés gotas
de acido sulfarico concentrado (H2S0Oa4). Agitou-se novamente. A observacao de
um rapido desenvolvimento de cores, que vao do azul ao verde persistente na

solucéo indica a presenca de esteroides e triterpenoides.

h) Testes para Depsidios e depsidonas

Foram dissolvidos 1 miligrama de cada extrato bruto (obtidos a partir das folhas
e sementes) em 5 mL de éter etilico. Foi feita uma filtracdo simples. Transferiu-se
a solucao para tubos de ensaio. Em seguida os tubos de ensaio foram levados
em banho-maria para evaporar todo o éter. Ao termino da evaporacdo do éter
foram acrescentados 3 mL de metanol e agitou-se. Por fim, adicionaram-se trés
gotas de cloreto férrico 1% (FeCls). O aparecimento de coloracdo verde, azul ou
cinza na solucao indica a presenca de depsidios e depsidonas nos extratos.

i) Testes para cumarina

Foram dissolvidos 1 miligrama de cada extrato bruto (obtidos a partir das folhas
e sementes) em 5 mL de éter etilico. Foi feita uma filtracdo simples. Transferiu-se
a solucéo para tubos de ensaio. Em seguida, os tubos de ensaio foram levados
em banho-maria com o objetivo de se obter uma solucéo de aproximadamente 0,5
mL, portanto, mais concentrada. Em seguida, foram aplicadas gotas da solugéo
etérea em uma cromatoplaca (placa de aluminio com silica). A cromatoplaca foi
imersa em uma cuba de vidro contendo fase mével constituida por uma mistura
de solventes (hexano: diclorometano 7:3). A andlise da cromatoplaca foi feita por
exposicao a luz ultravioleta com A= 365nm e o0 aparecimento de uma mancha

azulada na placa, acima da mancha do extrato, indica a presenca de cumarina.
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1) Testes para saponinas

Foram dissolvidos 1 miligrama de cada extrato bruto (obtidos a partir das folhas
e sementes) em 5 mL de agua destilada e agitou-se vigorosamente por 2 minutos
em tubos fechados. Deixaram-se 0s tubos em repouso por 30 minutos para a
verificagdo de formacdo de espuma. Se a espuma persistir ap6s o tempo de
descanso, indica a presenca de saponinas.

K) Testes para Purinas

Foram dissolvidos 1 miligrama de cada extrato bruto (obtidos a partir das folhas
e sementes) para a capsula de porcelana, adicionou-se trés gotas de solucéo de
acido cloridrico 6% (HCI) e duas gotas de peroxido de hidrogénio (H202 a 30%). A
capsula contendo os extratos foram levadas ao banho-maria até a formacao de
um residuo de cor vermelha. Em seguida, adicionou-se trés gotas de solucéo de
hidroxido de aménia 6N (NH4OH), e o surgimento de uma coloragéo violeta indica

uma reacao positiva a purinas.

5 - RESULTADOS E DISCUSSSAO
5.1 — OBTENCAO DOS EXTRATOS ORGANICOS

Apos 0 processo de secagem e trituracdo, do material botanico de D.
odorata, foram pesadas as folhas e as sementes obtendo-se 277,13 g e
163,12 g, respectivamente, de material seco. Ao término do processo de
extracdo e concentracdo foram obtidos 189,13 g e 103,71 g de extratos, 0 que
correspondeu a um rendimento de 68,25 % e 63,6 % para folhas e sementes,

respectivamente.
5.2 — CARACTERIZACAO QUIMICA DA FASE HEXANICA

A analise cromatografica (Fig. 17, p. 36) da fase hexanica obtida a
partir do extrato etanolico das sementes de D. odorata levou a identificacdo de
97,58% da amostra. Os constituintes identificados pertencem a classe dos
acidos carboxilicos, ésteres e aldeidos de cadeia longa, além das lactonas,

com destaque para cumarina do tipo benzo - a — pirona, componente
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majoritario na amostra. A tabela | (p. 38) lista os constituintes presentes na fase

hexanica.

As cumarinas representam uma importante classe de compostos
fendlicos com propriedades farmacologicas (antioxidante, anti-inflamatéria e
imunomoduladora), atividades essenciais para que um produto seja
potencialmente ativo para o tratamento das doencas inflamatérias intestinais
(DIl). Das inumeras cumarinas conhecidas e disponiveis, a cumarina (1,2-
benzopirona) e a 4-hidro-cumarina inibiram em 56,5% e 42% a lipoperoxidacao
(in vitro) e reduziram o indice de lesao, a incidéncia de diarreia e de aderéncias
do c6lon (LUCHINI, et al., 2008).

Estudos realizados por Bastidas e colaboradores (2013) a partir de
extratos de sementes de D.odorata levaram a constatacdo de alto teor de

cumarinas o que corrobora com os resultados obtidos no presente trabalho.

Figura 17: Cromatograma da fase hexanica do extrato metanodlico das

sementes de D.odorata.
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Tabela I: Quadro contendo a relacdo dos compostos identificados.

Temp.Ret Area (%) Nome
3.452 0.12 Oxime-, methoxy-phenyl-_
4,588 0.08 2-Heptenal, (E)-
7.955 1.78 Nonanal
12.205 0.33 Dec-(2E)-enal
12.310 0.16 Nonanoic acid
15.602 1.55 Hydrocoumarin
17.055 29.20 Coumarin
18.640 0.57 Nonanoicacid, 9-oxo-, ethylester
20.270 0.20 1H-2-Benzopyran-1-one, 3,4-dihydro-
21.745 0.90 Benzophenone
30.899 10.24 Hexa decanoic acid, ethylester
34.310 0.16 9-Octadecenoic acid, methylester, (E)-
35.744 5.40 Oleic Acid
36.407 10.61 Butyl 9,12-octadecadienoate
36.613 27.73 Ethyl Oleate
37.522 3.87 Octadecanoicacid, ethylester
38.048 0.45 Linoleicacidethylester
38.139 0.27 9,12-Octadecadienoic acid, ethylester
38.263 0.13 n-Propyl 9,12-octadecadienoate
39.753 0.98 9,12-Octadecadienoic acid, ethylester
43.755 1.07 Ethyl 9-hexadecenoate
44.736 0.58 Eicosanoate<ethyl->
52.018 1.20 Docosanoate<ethyl->
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5.3 — CARACTERIZACAO FITOQUIMICA DAS FOLHAS E SEMENTES DE
Dipeterix odorata (Aubl) Willd.

Com o objetivo de identificar as classes metabdlicas presentes na
composicdo dos extratos, os mesmos foram submetidos andlise fitoquimica.
Para os extratos obtidos a partir das folhas foi constatada a presenca de
taninos, saponinas, esteroides e triperpenoides, depsidios e depsidonas. Para
0s extratos obtidos a partir das sementes foi constatada a presenca de taninos,
sequiterpenolactonas e outras lactonas, esteroides e triperpenoides, depsidios
e depsidonas e cumarina, de acordo com as discussdes e imagens registradas

abaixo.

a) Polissacarideos: ApoOs acrescentar duas gotas do reagente lugol as
solucBes dos extratos de folhas e sementes, notou-se 0 ndo surgimento
da coloracao azulada nas solugdes, indicando para ambos os resultados

negativo para polissacarideos (Fig. 18).

Figura 18: a) Resultados negativos para polissacarideos no extrato de
folhas; b) Resultados negativos para polissacarideos no extrato de

sementes.

Fonte :Ericka Aparecida e Gisselly Gomes.
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b) Fendis: Apods acrescentar uma gota de cloreto férrico (FeCI3 a 1 %) as
solucdes dos extratos de folhas e sementes notou-se 0 ndo surgimento
da coloracao entre azul e vermelho, indicando para ambos o resultado

negativo para fenois (Fig. 19).

Figura 19: a) Resultados negativos para fendis no extrato de folhas; b)
Resultados negativos para fendis no extrato de sementes.

Fonte: Ericka Aparecida e Gisselly Gomes.
¢) Taninos: ApGs acrescentar uma gota de cloreto férrico (FeClsa 1 %) as
solugdes dos extratos de folhas e sementes notou-se o surgimento da
coloragéo entre azul e verde,para ambos os extratos indicando resultado

positivo para taninos (Fig. 20).

Figura 20: a) Resultados positivos para taninos no extrato de folhas; b)

Resultados positivos para taninos no extrato de sementes.

Fonte: Ericka Aparecida e Gisselly Gomes.
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d) Flavonoides: Apds acrescentar cinco gotas de acido cloridrico e um
centimetro de fita de magnésio nas solucdes dos extratos de folhas e
sementes, notou-se 0 ndo surgimento da coloragdo résea nas solugoes,

indicando para ambos os resultados negativo para flavonoides (Fig. 21).

Figura 21: a) Resultados negativos para flavonoides no extrato de
folhas; b) Resultados negativos para flavondides no extrato de

sementes.

Fonte :Ericka Aparecida e Gisselly Gomes.

e) Catequinas: Apos acrescentar 1 ml de solugéo de vanilina 1% e 1 ml de
Acido Cloridrico concentrado de (HCL), nas solu¢des dos extratos de
folhas e sementes notou-se o ndo surgimento da coloragdo vermelha
intensa nas solugdes, indicando para ambos os resultados negativos

para catequinas (Fig. 22, p. 41).
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Figura 22: a) Resultados negativos para catequinas no extrato de

folhas; b) Resultados negativos para catequinas no extrato de sementes.

Fonte :Ericka Aparecida e Gisselly Gomes.

f) Sesquiterpernolactonas e outras lactonas: ApOs acrescentar uma gota
de &cido cloridrico 1% e uma gota de cloreto férrico 1% (m/v) nas
solucBes dos extratos de folhas e sementes, notou-se 0 ndo surgimento
da coloracdo violeta na solu¢cdo do extrato das folhas, indicando o
resultado negativo. O mesmo procedimento foi realizado nas solugbes
dos extratos das sementes e notou-se o surgimento da coloracéo violeta

na solucgéo, indicando o resultado positivo (Fig. 23).

Figura 23: a) Resultados negativo para sesquiterpernolactonas e outras
lactonas; b) Resultados positivo para sesquiterpernolactonas e outras

lactonas no extrato de semente.

Fonte :Ericka Aparecida e Gisselly Gomes.
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g) Carotenoides: ApoOs acrescentar trés gotas de acido trifluoroacético as
solugdes dos extratos de folhas e sementes, notou-se 0 ndo surgimento
da coloracdo azul nas solugfes, indicando para ambos os resultados

negativo para carotenoides (Fig. 24).

Figura 24: a) Resultados negativos para caratenoides no extrato de
folhas; b) Resultados negativos para caratenoides no extrato de

sementes.

a)

Fonte :Ericka Aparecida e Gisselly Gomes.

h) Esteroides e triperpenoides: Apos acrescentar 1 mL de anidrido acético
e trés gotas de acido sulfurico concentrado (H2SO04) nas solucbes dos
extratos de folhas e sementes, notou-se o surgimento de um rapido
desenvolvimento de cores que variam do azul ao verde persistente nas
solugdes, indicando para ambos o0s extratos resultados positivos para

esteroides e triperpenoides (Fig. 25, p. 43).
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Figura 25: a) Resultados positivos para esteroides e triperpenoides no
extrato de folhas; b) Resultados positivos para esteroides e

triperpenoides no extrato de sementes.

Fonte: Ericka Aparecida e Gisselly Gomes.

Depsidios e depsidonas: Apds acrescentar x mL de metanol e trés gotas
de cloreto férrico (FeCls a 1 %) nas solucdes dos extratos de folhas e
sementes, notou-se o surgimento de uma coloracdo verde e cinza nas
solugdes, indicando para ambos os extratos resultados positivos para

depsidios e depsidonas (Fig. 26).

Figura 26: a) Resultados positivos para depsidios e depsidonas no
extrato de folhas; b) Resultados positivos para depsidios e depsidonas

no extrato de sementes.

Fonte: Ericka Aparecida e Gisselly Gomes.
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)

K)

Cumarina: Ap6s a andlise feita da cromatoplaca exposta a luz
ultravioleta com A= 365nm nas placas dos extratos de folhas e
sementes, notou-se 0 ndo surgimento da mancha azulada na placa do
extrato das folhas, indicando o resultado negativo. O mesmo
procedimento foi realizado na placa dos extratos das sementes e notou-
se o surgimento da mancha azulada, indicando o resultado positivo (Fig.
27).

Figura 27: a) Resultados negativo para cumarina no extrato de folhas;

b) Resultados positivo para cumarina no extrato de semente.

Fonte: Ericka Aparecida e Gisselly Gomes.

Saponinas: ApGs o repouso de trinta minutos, os tubos contendo as
solucbes dos extratos de folhas e sementes, notou-se 0 surgimento da
espuma do extrato das folhas, indicando o resultado positivo. O mesmo
procedimento foi realizado no tubo contendo extrato das sementes e
notou-se o0 ndo surgimento da espuma, indicando o resultado negativo
(Fig. 28, p. 45).
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Figura 28: a) Resultados positivo para saponinas no extrato de folhas;

b) Resultados negativo para saponinas no extrato de semente.

Fonte :Ericka Aparecida e Gisselly Gomes.

[) Purinas: ApOs acrescentar trés gotas da solucéo de hidroxido de amdnia
6N (NH40H) as solugdes dos extratos de folhas e sementes, notou-se o
nao surgimento da coloracdo violeta nas solugbes, indicando para

ambos os resultados negativo para purinas (Fig. 29).

Figura 29: a) Resultados negativos para purinas no extrato de folhas;

b)Resultados negativos para purinas no extrato de sementes.

Fonte: Ericka Aparecida e Gisselly Gomes.
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De acordo com a metodologia de Barbosa (2004), os testes realizados
indicaram a presenca de taninos, saponinas, esteroides e triperndides,
depsidios e depsidonas para o0s extratos de folhas; taninos,
Sesquiterpernolactonas e outras lactonas, esteroides e triperndides, cumarina,
depsidios e depsidonas, para os extratos de sementes. O quadro | abaixo
resume 0s resultados obtidos a partir dos testes de caracterizagdo quimicas

realizadas.

Quadro I: Resultado dos testes de caracterizacao fitoquimica realizados de

acordo com a metodologia de Barbosa (2004).

Classes de produtos naturais Folhas Sementes

Polissacarideos - -

Taninos + +
Flavonoides - -
Catequinas - -
Sesquiterpenolactonas e outras lactonas - +
Esteroides e triterpenoides + +

Carotenoides - -

Depsidios e depsidonas + +
Cumarina - +
Purinas - -
Saponinas + -
Fenois - -
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6 — CONCLUSAO

Para a investigacdo quimica da espécie D. odorata foram obtidos ao
término do processo de extracdo e concentracdo 189,13 g e 103,71 g de
extratos, o que correspondeu a um rendimento de 68,25 % e 63,6 % para

folhas e sementes, respectivamente.

Os testes de caracterizacdo quimica seguindo a metodologia de Barbosa
(2004) indicaram a presenca de taninos, saponinas, esteroides e triperndides,
depsidios e depsidonas para o0s extratos de folhas; taninos,
Sesquiterpernolactonas e outras lactonas, esteroides e triperndides, cumarina,
depsidios e depsidonas, para os extratos de sementes.

A partir do processo de particdo liquido-liquido foram obtidas as fases
hexanica e acetato de etila. A analise por cromatografia gasosa acoplada a
espectrometria de massas da fase hexanicalevou a separacao e identificacédo
de 97,58% da amostra. Os constituintes identificados pertencem a classe dos
acidos carboxilicos, ésteres e aldeidos de cadeia longa, além das cumarinas,
benzo—a—pirona e hidrocumarina. A substancia benzo-a-pirona foi identificada
como componente majoritario na fase hexanica do extrato etandlico das

sementes de cumarul.

De acordo com os estudos realizados por Bastidas et al.,, 2013,
constatou-se que o perfil quimico analisado para a espécie de D. odorata

coletada em Maraba é semelhante a de outras regifes.
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ANEXO | — LAUDO DE IDENTIFICACAO BOTANICA

FUNDACAO CASA DA CULTURA DE MARABA
“Patriménio publico municipal desde 1997”
CNPJ: 22936439/0001-63
Bordluch Folha 31, Quadra Especial, Lote 01 — Nova Maraba
= Caixa Postal 172 — Fone (94) 3322-4176
CEP 68.508-970 — Maraba — PA
E-mail: fccmadm@gmail.com
Site: www.casadaculturademaraba.com.br
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Laudo de Identificagao Botanica

O género Dipteryx é composto atualmente, por cerca dez espécies. A espécie em questao,
embora ndo tenhamos flores para comparacao final, € seguramente do género Dipteryx e pela

distribuigdo geografica € certeza de ser o Dipteryx odorata (Aubl) Willd.

Identificador Botanico

Maraba/PA, 02 de Fevereiro 2016
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