Scientia Amazonia, v. 6,n.2, 117-125, 2017
Revista on-line http://www.scientia-amazonia.org
ISSN:2238.1910

Perfil cromatografico por TLC do 6leo e dos extratos das folhas e caule de
andiroba, Carapa guianensis Aubl.

Andrei da Silva Alexandre!, Waldireny Caldas Rocha?

Resumo

A andiroba (Carapa guianensis Aubl.), pertencente a familia Meliaceae, é uma arvore de grande porte, tem
distribuicdo ampla no Brasil e além de suas fronteiras. O 6leo extraido das sementes tem sido utilizado para
varios fins, como cicatrizagdo e recuperacao da pele, repelente de inseto e combustivel para motores a diesel.
Devido sua ampla utilizacdo como medicamento, o 6leo de andiroba tem se tornado uma fonte de renda
complementar para as populacdes tradicionais amazoénicas. Diante disto, este trabalho teve como principal
objetivo determinar o perfil cromatogréafico do dleo de C. guianensis extraido de suas sementes, e dos seus
extratos organicos de folhas e caule. A extragdo do 6leo ocorreu por processo tradicional. As folhas e o caule
foram submetidos ao processo de maceracao utilizando éter de petroleo, acetato de etila e etanol, e ciclohexano,
diclorometano e acetato. Estes extratos apds secura juntamente com o 6leo, foram submetidos a analise por
cromatografia em camada delgada (TLC). Como resultado da extragdo tradicional obteve-se um rendimento de
16,64% do oleo extraido das sementes. O perfil cromatografico demonstrou que o melhor sistema para elui¢éo
do dleo foi hexano/acetato (8:2) e para os extratos organicos das folhas o sistema foi hexano/acetato (1:1).
Enquanto que para os extratos do caule em éter de petrdleo e acetato o melhor sistema encontrado foi
hexano/acetona (8:2); para o extrato etanoélico até 0 momento ndo se encontrou uma fase mével adequada.

Palavras-chave: Carapa guianensis Aubl., sementes, 6leo de andiroba, extratos organicos, TLC.

Chromatographic profile by TLC of oil and extracts of leaves and andiroba stem, Carapa
guianensis Aubl. The andiroba (Carapa guianensis Aubl.), belonging to the Meliaceae family, is a large tree,
it is widely distributed in Brazil and further its borders. The oil extracted from the seed has been used for various
purposes as ranging from wound healing and restoration of the skin, gnat repellent and fuel for diesel engines.
Because of its wide use as a medicine, the andiroba oil has become a source of supplementary income for
traditional populations of the Amazon. In view of this, this study aimed to determine the chromatographic profile
of C. guianensis oil extracted from its seeds and their organic extracts of the leaves and stem. The extraction of
oil occurred by the traditional process. The leaves and stem were subjected to the maceration process using
petroleum ether, ethyl acetate and ethanol and cyclohexane, dichloromethane, and ethyl. These extracts after
drying along with the oil were subjected to analysis by thin layer chromatography (TLC). As result of the
traditional extraction obtained it an income of 16.64% of oil extracted from the seeds. The chromatographic
profile demonstrated that the best system for oil elution was hexane/acetate (8:2) and the organic extracts leave
the system was hexane/ethyl acetate (1:1). Whereas for the stem extracts in petroleum ether and ethyl acetate
found the best system was hexane/acetone (8:2); and for the ethanol extract so far not found a suitable mobile
phase.

Keywords: Carapa guianensis Aubl., seeds, andiroba oil, organic extracts, TLC.
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1.Introducéo

A espécie Carapa guianensis Aubl.
(Meliaceae) é uma éarvore de maultiplo uso,
fornecendo madeira de excelente qualidade e
produzindo sementes ricas em um dos Oleos
medicinais mais utilizados na Amazonia, que vao
desde cicatrizacdo e recuperagdo da pele, passando
pelo uso como repelente de inseto (FREIRE et al.,
2006) e combustivel para motores a diesel (IHA et
al., 2014).

Sua distribuicdo ocorre por todo o norte da
América do Sul, América Central, as Antilhas, a
Africa Tropical e no Brasil ocorre principalmente
em regibes de varzeas e areas alagaveis ao longo dos
igapos. E encontrada com maior frequéncia nos
estados do Amapa, Para, Acre, Amazonas e
Maranhdo, sendo conhecida popularmente como
andiroba, andirobinha, andiroba-branca, andiroba
do igapo, carapa, jandiroba e penaiba (FERRAZ,
CAMARGO e SAMPAIOQ, 2002).

A andiroba encontra-se fartamente em toda a
Bacia Amazonica e seus afluentes; e se ndo fosse a
devastacdo que sofre pelo corte para as serrarias,
seria possivel obter colheitas muito grandes. O
governo proibe a derrubada dessa &rvore, mas esta
lei ndo é respeitada. No estado do Amazonas, onde
a semente € pouco valorizada, a rvore é aproveitada
nas serrarias pelo fato de produzir madeira parecida
com o cedro e alcangar bom preco no exterior como
sucessora do mogno (PESCE, 2009).

A espécie é uma arvore de grande porte,
podendo atingir 30 metros de altura. A sua floracéo
ocorre na época chuvosa, e a frutificacdo entre os
meses de marco a abril. Os frutos sdo ourigos
redondos, formados de 4 valvas, que quando estdo
maduros, abrem-se deixando cair no solo as
sementes (CAVALCANTE, 1991). Essas sementes
liberam um O6leo de coloragdo amarela, sabor
amargo e que em temperaturas inferiores a 25 °C
solidifica-se (SILVEIRA e CARIOCA, 2003).

Todas as partes da arvore, especialmente o
6leo de suas sementes, tém sido usadas
empiricamente para fins medicinais. Comunidades
tradicionais da Amazonia utilizam sabdo do 6leo da
semente de andiroba para o tratamento de doencas
de pele, artrite, reumatismo, infeccOes, feridas, e
como repelente de insetos (MILLIKEN, 1995).
Varios estudos demonstraram atividade analgésica
(MENDONCA e FERRAZ, 2007), antialérgica,
anti-inflamatéria (AMBROZIN et al., 2006) e
antiplasmadica desse 6leo (MIRANDA-JUNIOR et
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al., 2012). As industrias farmacéuticas e de cos-
méticos tém grande interesse utilizando-o em alguns
produtos como: shampoos, condicionadores,
sabonetes e cremes hidratantes (BOUFLEUER,
2004; FERRARI et al., 2007).

O 6leo de C. guianensis é uma fonte de acidos
graxos, tais como o oleico, palmitico, estearico e
linoleico. A parte ndo saponificavel do 6leo, entre 2
e 5%, consiste basicamente de uma fracdo rica
contendo limonoides, responsaveis pela sua
atividade bioldgica. J& foram isolados deste 6leo, 0s
limonoides:  17B-hidroxiazadiradiona (4), 6a-
acetoxi-gedunina (5), 7-deacetoxi-7-oxogedunia
(6), deacetilgedunina (7), andirobina (8), gedunina
(9), metil-angolesato (10) e xilocensina (11) (DA
SILVA, OLIVEIRA e FIGUEIREDO, 2009).
Estudos realizados relataram também a presenca dos
limonoides (5), (6) e (9) nas folhas de C. guianensis,
sendo suas concentracdes relativamente menores do
que o relatado na literatura para o 6leo das sementes
(CAMARGO, DA SILVA e BARATA, 2008). Do
6leo de sua flor ja foram isolados trés novos
limonoides, identificados como andirolides W-Y
(SAKAMOTO et al., 2015).

Penido et al. (2006) relataram propriedades
anti-inflamatérias de uma fracdo derivada de
tetranortriterpenoides (TNTP) obtida das sementes
de C. guianensis, que inibiu a artrite induzida por
zimosano em ratinhos. A avaliacdo da atividade
repelente foi desenvolvida utilizando larvas de
Aedes aegypti, demonstrando um elevado potencial
(MENDONCGA et al., 2005). Estudos fitoquimicos
realizados com a casca da arvore, indicam a
presenca de alcaloides, catequinas, triterpenos,
sesquiterpenos, flavonoides, glicosideos cardiacos e
taninos (DA SILVA e ALMEIDA, 2014). A
presencga de glicosideos cardiacos e taninos foram
constatadas nos extratos, aquoso, hexanico,
cloroférmico e etandlico. O extrato em acetato de
etila foi positivo apenas para taninos (HAMMER e
JOHNS, 1993).

O uso de extratos secos como matéria-prima
para fitoterapicos apresenta muitas vantagens em
relacdo ao uso da planta na forma de pd, tais como
possibilidade de padronizacdo dos ativos, maior
conservacdo e possibilidade de eliminacdo de
substancias indesejaveis (SANTANA et al., 2007).
O estabelecimento dos perfis cromatograficos
(fingerprint) torna-se bastante oportuno
principalmente pela falta de pardmetros de
qualidade para extratos secos. A cromatografia em
camada delgada (TLC) é um método muito
empregado no controle de qualidade, uma vez que



fornece dados para a identificagdo e permite
inferéncias a respeito da pureza do material
(FISCHER, 2007).

Diante disso, o presente trabalho tem como
objetivo determinar o perfil cromatografico do 6leo
e dos extratos organicos de folhas e caule de C.
guianensis por cromatografia em camada delgada,
visando contribuir um pouco mais para o0
conhecimento quimico desta espécie tdo importante
da regido Amazonica.

2.Materiais e Métodos
2.1 Coleta do material boténico

As folhas, cascas e sementes de C. guianensis
foram coletadas no més marco de 2015, em um
terreno particular da Terra da Unido no Ramal da
Meia Agua nas coordenadas (-3.404335, -
64.720320), situado na estrada do Aeroporto no
municipio de Tefé-Amazonas. Uma exsicata foi
depositada no herbario do IFAM sob nimero 10892.
Todo o material vegetal coletado foi submetido ao
processo de triagem visivel, o qual baseia-se na
lavagem em &gua corrente de tais porcGes vegetais,
seguida de secagem em estufa a 40 °C e trituracao.

2.2.0btencdo dos extratos e do dleo

A extragdo do material vegetal foi realizada
por processo de maceragdo, onde cada parte da
planta ja triturada (61,12 g das folhas; 181,78 g do
caule) foi adicionada em um erlenmeyer e
submetido ao processo de extracdo a temperatura
ambiente repetidamente (remaceragdo) com 0s
solventes ciclohexano, diclorometano e acetato de
etila para as folhas, trocando o solvente a cada 48
horas. O mesmo processo de extracdo foi realizado
com o caule, porém, utilizando éter de petréleo,
acetato de etila e etanol como solventes de extracao.
O extraido obtido de cada processo foi levado a
capela para evaporagdo do solvente, resultando
assim em seus respectivos extratos. O 6leo foi
extraido através do processo tradicional, comumente
utilizado pelos povos da Amazoénia, que consistiu
em cinco etapas importantes: coleta das sementes,
cozimento até amolecimento (por 3 horas), repouso
apo6s cozimento durante 25 dias para formacao do
6leo, preparo da massa retirada das sementes
seguida de disposicdo sobre superficie de aluminio
em forma encurvada e extracdo do 6leo sob luz
solar.
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2.3.Analises cromatograficas

As analises por TLC foram realizadas no
laboratorio de Quimica de Produtos Naturais da
Universidade Federal do Amazonas (UFAM)
Campus Manaus e desenvolvidas em placas
cromatogréficas da Alugram® Xtra SIL G/UV254.
20 mg de cada extrato das folhas e caule foram
diluidos em 2 mL de metanol e 20 mg do 6leo
diluido em 2 mL de diclorometano foram aplicados
em placas (5 x 10 cm) em forma de banda com o
auxilio de capilar de vidro. As placas foram eluidas
em cuba cromatografica previamente saturada por
10 minutos. Diferentes sistemas de solventes foram
testados até que se encontrasse o sistema ideal para
a visualizacdo de cada banda. Posteriormente cada
placa foi visualizada sob Luz Ultravioleta (UV) no
comprimento de onda de 366 nm utilizando o
equipamento CAMAG TLC Vizualizer. Os
cromatogramas obtidos foram registrados e as
placas foram reveladas com os reveladores
quimicos: acido fosfomolibdico, anisaldeido,
vanilina sulfurica, DPPH, reagente de Dragendorff,
cloreto férrico (FeCI3) e NP/PEG, at¢é o
aparecimento de bandas com coloragdo
caracteristica. Os respectivos valores de Rf também
foram determinados.

3. Resultados e Discusséo
3.1. TLC do 6leo de andiroba

Para os perfisem TLC do 6leo, foram testadas
diferentes fases moveis, até que se chegou ao
sistema hexano/acetato (8:2), que apresentou uma
boa separacdo dos componentes e foi o sistema
menos toxico e mais barato encontrado. As
cromatoplacas bforam reveladas com diferentes
reagentes apropriados que produzem cor
caracteristica para cada tipo de substancia,
auxiliando em uma melhor determinag&o.
O perfil cromatografico do 6leo é o encontrado na
Figura 1, onde é possivel observar que houve uma
boa separacdo dos componentes da amostra
aplicada. As substancias tornaram-se visiveis
havendo a formacdo de bandas quando as placas
foram borrifadas com reveladores para diferentes
classes quimicas. A placa (A) visualizada com o
revelador universal &cido fosfomolibdico demonstra
uma rica quantidade de substancias devido a
formacdo de bandas escuras (REICH e SCHIBLI,
2007). A placa (B) em anisaldeido, indica a possivel
presenca de terpenos ou esteroides devido a
formacdo de bandas neste revelador (REICH e
SCHIBLI, 2007). Em vanilina sulfurica, placa (C),



ha a possivel presenga de terpenos ou substancias
aromaticas (JORK et al., 1990). As placas reveladas
em DPPH, FeCI3, NP/PEG e UV 366 nm indicam a
auséncia de substancias fendlicas e aromaticas por
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nao formar bandas nesses reveladores. Os valores de
podem

Rf das respectivas substancias ser

observados na Tabela 1.

Figura 1 —Perfil cromatogréafico do dleo de C. guianensis. Fase mdvel: hexano/acetato (8:2). Placas reveladas com os
reagentes: (A) acido fosfomolibdico, (B) anisaldeido, (C) vanilina sulfirica, (D) DPPH, (E) reagente de Dragendorff,
(F) cloreto férrico (FeCls), (G) NP/PEG na luz UV 366 nm (H) luz UV 366 nm.

Tabela 1 - Valores de Rf do perfil cromatogréafico do éleo de andiroba em diferentes reveladores

Amostra p
Revelador Oleo
Acido fosfomolibdico 0,11; 0,22; 0,27; 0,33; 0,72
Anisaldeido 0,11; 0,22; 0,27; 0,33; 0,72

Vanilina sulfirica

0,11, 0,22; 0,27, 0,33; 0,72

Acido sulfarico

DPPH

Reagente de Dragendorff

FeCl3

UV 366 nm

Legenda: (—) ndo determinado

3.2. Perfil cromatogréfico das folhas

As placas cromatograficas dos extratos das folhas
em ciclohexano (1), diclorometano (2) e acetato de
etila (3) foram eluidas com diferentes solventes até
que se chegou ao sistema hexano/acetato na
proporcao (1:1). O perfil cromatografico dos
seguintes extratos € o encontrado na Figura 2.

A placa visualizada em luz UV no comprimento de
onda de 366 nm foi a qual pdde-se observar que
houve uma boa separagdo dos componentes das
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amostras. As substancias dos extratos na placa (A)
tornaram-se fluorescentes ao serem excitadas por
essa radiacdo indicando que ha a possivel presenca
de moléculas com duplas ligacGes conjugadas e/ou
aroméaticos (JORK et al., 1990). Indicios da
presenca de terpenos pode ser observada na placa
(B) com a formagdo de algumas bandas com
coloracdo roxa apos revelacdo com anisaldeido
(JORK et al., 1990).
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Figura 2 — Perfil cromatogréafico dos extratos das folhas de C. guianensis. Fase mével: hexano/acetato (1:1). Visualizacéo:
(A) Luz UV 366 nm; (B) anisaldeido; (C) acido fosfomolibdico; (D) vapores de iodo; (E) vanilina sulfurica; (F)
Dragendorff; (G) DPPH; (H) FeCls. Legenda: 1 — Extrato ciclohexanico, 2 — Extrato diclorometanico e 3 — Extrato acetato
de etila.

Em vanilina sulfarica, placa (E), a formacdo de SCHIBLI, 2007). Quando esses extratos foram
coloragdo roxa/lilas indica a provavel presenca de revelados com reagente de Dragendorff, DPPH e
terpenos e aromaticos (REICH e SCHIBLI, 2007). FeCl3 pode-se constatar a auséncia de alcaloides,
A placa (D) observada em vapores de iodo indica a flavonoides e substancias arométicas devido a ndo
presenga de substdncias insaturadas devido a formacdo de coloracdo. Os valores de Rf das
formagdo de coloragio marrom (REICH e substancias podem ser observados na Tabela 2.

Tabela 2 - Valores de Rf do perfil cromatografico dos extratos das folhas em diferentes reveladores.

Revelador Extrato Ciclohexano Diclorometano Acetato
Anisaldeido 0,07, 0,86 0.62; 0,80; 0,86 0,14; 0,86
Acido fosfomolibdico 0,07;0,78 0,62; 0,68; 0,80 0,13; 0,80; 0,87
Vapores de iodo 0,05; 0,80 0,87 0,05; 0,86
Vanilina sulfdrica 0,07;0,78 0,59; 0,64; 0,80; 0,87 0,64; 0,80; 0,87
Reagente de Dragendorff - - -

DPPH = - -

FeCI3 - - —

Legenda: (-) ndo determinado
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3.3. Perfil cromatogréafico do caule

As placas cromatogréaficas com os extratos do
caule em éter de petroleo (4) e acetato de etila (5)
também foram eluidas com diferentes sistemas de
solventes até se chegou a fase movel
hexano/acetona na proporgdo (8:2). O perfil
cromatogréafico com seus respectivos valores de Rf
dos extratos do caule em éter de petroleo e acetato é
0 encontrado na Figura 3.
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A absorcdo no comprimento de onda em 366 nm
indica que ha a presenca de croméforos, moléculas
com duplas ligacbes conjugadas e/ou aromaticos,
placa (A) (JORK et al, 1990). Em acido
fosfomolibdico (C) e acido sulfurico (D), indicam
uma rica quantidade de substancias devido a
formagdo de bandas formadas e por esses serem
reveladores universais (REICH e SCHIBLI, 2007).

Figura 3 — Perfil cromatografico do extrato do caule de C. guianensis. Fase movel: hexano/acetona (8:2). Visualizagao:
(A) Luz UV 366 nm; (B) anisaldeido, (C) &cido fosfomolibdico, (D) &cido sulfurico, (E) vanilina sulfurica, (F) vapores de
iodo, (G) DPPH, (H) reagente de Dragendorff e (I) FeCls. Legenda: 4 — Extrato em éter de petréleo; 5 — Extrato em acetato

de etila.

A placa (B) revelada com anisaldeido indica a
possivel presenca de terpenos devido a formagéo de
coloragdo lilds. A presenca de bandas com
coloracdo roxa ou rosa na placa (E) revelada com
vanilina sulfurica, indica a provavel presenca de
terpenos e substancias arométicas (REICH e
SCHIBLI, 2007). Em vapores de iodo infere-se que
tenha a presenca substancias insaturadas devido a
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formacdo de bandas amarronzadas que foram
visualizadas na placa (F). Entretanto, quando esses
extratos foram revelados com reagente de
Dragendorff, DPPH e FeCI3 verificou-se, também,
a auséncia de alcaloides, flavonoides e substancias
aromaticas devido a falta de coloragdo nesses
reveladores especificos. Os valores de Rf das
substancias podem ser encontrados na Tabela 3.
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Tabela 3 - Valores de Rf do perfil cromatografico do caule em diferentes reveladores.

Revelador Extrato Eter de petréleo Acetato

uv 0,25; 0,45 0,08; 0,45
Anisaldeido 0,4; 0,45; 0,56; 0,72; 0,88 0,45; 0,21
Acido 0,4; 0,45; 0,72; 0,88 0,4;0,45; 0,72
Acido sulfdrico 0,4; 0,45; 0,72, 0,88 0,21, 0,4; 0,45
Vanilina sulfarica 0,34; 0,42; 0,65; 0,81 0,09; 0,32; 0,35
Vapores de iodo 0,16; 0,33;0,77; 0,88 0,20; 0,28
DPPH - 0,00

Reagente de Dragendorff - -

FeCI3 — —

Legenda: (—) ndo determinado

A polaridade e a escolha do sistema de
solventes sdo importantes fatores para a separagéo
dos constituintes de uma amostra na TLC (WALL,
2005).

Para o extrato etanolico do caule foram

testados sistemas como: cloroférmio/acetato;
cloroférmio/etanol; cloroférmio/metanol;
acetato/etanol e acetato/metanol, mas até o

momento ndo foi encontrado uma boa fase movel
gue conseguisse eluir a amostra do seu ponto de
aplicagdo, devido a mesma apresentar uma maior
afinidade pela fase estacionaria do que pelas fases
moveis testadas até o0 momento.

4. Concluséao

A TLC, método utilizado no presente
trabalho, se mostrou muito adequada para o
desenvolvimento do mesmo, por ser rapida e de
simples autenticacdo. A polaridade e a grande
variedade de combinacdes entre fases moveis e
estacionarias a tornam uma técnica extremamente
versatil e de grande aplicacéo.

A espécie Carapa guianensis, apresenta
classes de metabolitos secundarios diferentes na
constituicdo quimica de suas partes vegetativas,
bem como no 6leo extraido das sementes. O perfil
cromatogréafico do seu 6leo revelou uma melhor
separacdo de seus componentes no sistema de
solventes hexano/acetato na proporcdo (8:2), o
perfil dos extratos das folhas teve eluicdo mais
eficiente utilizando como fase movel os solventes
hexano/acetato na propor¢do (1:1), enquanto que
para o perfil do caule, o sistema mais adequado para
0s extratos em éter de petrdleo e acetato foi
hexano/acetona (8:2).
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A determinacdo dos perfis cromatogréaficos é
atil na identificagdo dos extratos, embora ensaios
complementares para determinar o teor de
principios ativos e a presenca de contaminantes
sejam essenciais para complementar os resultados.

Baseado nos perfis obtidos é possivel
concluir que trabalhos com este objetivo podem
servir como um suplemento de dados
cromatograficos, gerando informacGes que podem
ser exploradas adiante como uma ferramenta para
estudos mais especificos, onde a planta em questdo
pode ser utilizada para a descoberta de substancias
bioativas, servindo como base para o0
desenvolvimento de novos farmacos que se
destinam as mais diversas necessidades terapéuticas
do homem.
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