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Resumo

Neste trabalho foi analisado o extrato apolar de
Burlemarxia rodriguesii Menezes & Semir através da andlise
direta do extrato por métodos cromatogréficos. Na andlise por
Cromatografia Gasosa de Alta Resolucéo (CGAR) e da
Cromatografia de Alta Resolucdo acoplada a Espectrometriade
Massas (CGAR-EM) foram detectados apenas 0s compostos
majoritarios. Para determinar os demais constituintes quimicos
presentes neste extrato foi realizado um pré-fracionamento no
qual classes quimicas como acidos graxos, ésteres graxos,
esterdis e terpendides foram separados. A metodologia empre-
gada permitiu adeteccao e identificacdo de varias substancias e
séries homologas através de co-injegbes com padrdes (em
CGAR) e comparacao de espectros (CGAR-EM).

A familiaVell oziaceae apresenta cercade 270 espécies
divididas entre seis géneros. Vellozia, Barbacenia, Xerophyta,
Pleurostima, Aylthonia e Burlemarxia (sensu Menezes &
Semir)!2, Estes dois Ultimos géneros sdo novos e ainda sem
nenhum estudo fitoquimico. Esta familia se distribui no Brasil,
principal mente na Serrado Cipo eem algumasregidesdaAfrica.
No estudo dafamilia Velloziaceae existem vérias controvérsias
com relagdo a posicao cladistica de seus géneros e espécies'®,
Uma das formas de auxiliar na solugéo deste problema é a des-

cricdo fitoquimica das espécies.

A investigacdo da composicaéo quimica das espécies
desta familia vem sendo realizada ao longo de vérios anos em
Nosso grupo, com o isolamento de cerca de 250 terpendides,
entre di e triterpenos. A confeccdo deste banco de padrdes
possibilita a analise direta de extratos por métodos
cromatogréaficos?, uma das formas mais utilizadas de
identificac8o de substancias em extratos apolares de plantas,
medicinais ou néo.

Esta andlise, entretanto, terd seus resultados
comprometidos se 0 extrato apresentar grande diversidade de
compostos organicos ou grande quantidade de moléculas
graxas, como hidrocarbonetos, &cidos graxos e derivados de
degradacao de clorofila, como ofitol.

Nesta comunicagdo, descreve-se o estudo através da
CGAR-EM do extrato de baixa polaridade de Burlemarxia
rodriguesii Menezes & Semir?.

O extrato em hexano de Burlemarxia rodriguesii,
esterificado com diazometano, foi analisado por CGAR. Obtido
o perfil cromatogréfico, o extrato foi submetido a andlise por
CGAR-EM. A andlise do cromatogramade ionstotais (CIT) do
extrato de baixa pol aridade so permitiu adeteccdo dos compostos
majoritérios. Foram detectados os &cidos palmitico, oléico,
linoléico e estedrico (detectados na forma de ésteres metilicos),
éster etilico do &cido palmitico, lupenona, estigmast-4-en-3-ona
e tritriacontano.

De modo a possibilitar a andlise de compostos
minoritarios foi realizado um fracionamento em coluna aberta
recheada com gel de silica utilizando quatro eluentes diferentes
(heptano, heptano:éter etilico 8:2, éter etilico: acetato de etila
8:2), resultando num total de 5 fragdes. AsfracBes mais polares
foram esterificadas com diazometano para andlise em CGAR e
CGAR-EM, umavez que foi utilizada coluna capilar contendo
uma fase estacionaria de baixa polaridade.

Para a confirmagéo das substancias detectadas foi
necessario buscar alguns padrfes para co-injecdo em CGAR.
Os padrfes de ésteres metilicos e etilicos e esteréis® foram
obtidos a partir de extracdes e transformagdes em 6leos de soja
e de oliva. Os diterpenos e triterpenos foram selecionados no

Tabela 1. Composicéo das fragBes do extrato em hexano de Burlemarxia rodriguesii

Caodigo das fragdes Compostos identificados Formadeidentificagdo
BRH1 Série homdloga de hidrocarbonetos (C17-C35) IReFM
BRH2 Série de ésteresetilicos (C16-C28) IR,FM eCO
lupenona, B-amirona o
A *¥fridelen-3-ona, alnusenona IReEM
BRH3 o e amirinas o
Acidosditerpénicos: labda-8(17)-13-dien-18-6ico, cativico, IReEM
halim-1(10)-en-15-6ico e clerod-3-en-15-6ico
BRH4 Sériehomologa de ésteres metilicos (C14-C30) IR,FM eCO
Campesterol, Estigmasteral, 3 -sitosterol IReEM
BRH5 Acetatos de a e B-amirinae A®¥fridelen-3-ol IReEM

IR - Identificag8o realizada através de indices de retengéo

EM - Identificagdo realizada através de comparag&o visual ou automatica dos espectros de massas
FM - Componentes em composi¢do minoritéria detectados utilizando-se fragmentografia de massas
CO - ldentificagdo realizada através de co-injecoes em CGAR utilizando padrdes em duas fases estaciondrias diferentes
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banco de padrdes do grupo.

A tabela 1l mostrade umaformasimples acomposi¢cdo
das fragdes.

As séries homologas foram identificadas através de seus
tempos de retencdo, comparados com padrdes, e de seus ions
caracteristicos, observados por espectrometria de massas. Fo-
ram identificadas séries homdlogas de hidrocarbonetos (C17-
C35), ésteresetilicosde &cidosgraxos (C16-C28) e acidosgraxos
(C14-C0).

Através de seus espectros de massas foram detectados os
triterpenos: acetato de A18-fridelen-3-al, lupenona, a eBamirinas
€ seus acetatos, 3 amirona, alnusenona e A18-fridelen-3-ong;
oséacidosditerpénicos. clerod-3-en-15-6ico, labda-8(17)-13-dien-
18-6ico e cativico; e os esterdis. campesterol, estigmasterol, 3-
sitosterol e estigmast-4-en-3-ona.

Osttriterpenos pentaciclicos a e  amirona e lupenona
foram detectados através de seus espectros de massas e a iden-
tificacdo confirmada através de co-injecao com padres.

A identificaco de compostos em extratos vegetais ge-
ralmente passa pelo fracionamento exaustivo, no processo co-
nhecido como fitoquimica classica, ou pelaidentificacdo direta
em extratos brutos, com o uso de padrdes. O pré-fracionamento
realizado foi umaalternativaintermediariae€ficiente paraaiden-
tificacdo de compostos em extratos apolares, permitindo aiden-
tificacdo de véarias séries homdlogas e de misturas de esterdis e
terpendides em pouco tempo e com um gasto minimo de
solventes e adsorventes.

Material eM éodos

Asfolhas, raizes, tronco ebainhafoliar de Burlemarxia
rodriguesii Menezes & Semir foram coletadas no municipio de
Gouveia, na Serra do Cip6, Chapada Diamantina, MG, em No-
vembro de1993. O espécimefoi identificado pelaDra. Nanuzal.
Menezes, do Instituto de Boténica da Universidade de S&o Pau-
lo eumaexsicatafoi depositadano herbério do mesmo instituto.
O extrato de baixa polaridade foi obtido com todas as partes
coletadas, através de percolacdo com hexano afrio por 15 dias.

As andlises cromatograficas foram feitas em
cromatégrafo de gas HP 5790 e HP 5880 acoplado a
espectrOmetro de massas HP 5987A (ionizagdo por impacto de
elétrons — 70 eV e anadisador quadrupolo). As condicdes de
andlise foram as mesmas para os dois instrumentos: gas de ar-
raste: Hz, fluxo: 2 ml/min, injetor: 270°C, detector por ionizacdo
dechama 300°C, colunaSE-54, DI=0,25mm, ck=0,25pum, L=15m,
programacdo detemperatura: 100°C a290°C, 4 °C/mim.
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