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RESUMO

Annona muricata, uma planta frutifera da regido amazdnica, muito apreciada pelo seu fruto, a graviola,
comum na regido Amazonica e bastante estudada devido aos seus componentes quimicos, alcaldides e
acetogeninas. Com base nessas informacOes, neste trabalho relata-se a analise via HPLC e
Espectrometria de massas do extrato alcaloidico obtido a partir do extrato hexanico das folhas, via
particdo acido/ base.

Palavras-Chave: alcalbide; anonaina; aporfina

ABSTRACT

Annona muricata, a fruit plant from the Amazon region, much appreciated for its fruit, soursop, common
in the Amazon region and widely studied due to its chemical components, alkaloids and acetogenins.
Due to these factors, this work reports the analysis via HPLC and mass spectrometry of the alkaloid
extract obtained from the hexane extract of the leaves, via the acid / base partition.
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1 INTRODUCAO

A familia Annonaceae é composta de aproximadamente 2400 espécies distribuidas em 180
géneros, tendo mais de 500 espécies, apresentando diversas substancias alcaloidicas e ndo alcaloidicas.
Os principais alcal6ides sdo os do tipo aporfinicos, oxoaporfinicos (liriodenina; TAYLOR, 1961) e os
tetraidroprotoberberinicos (Figura 1) (LEBOEUF et al., 1980).

Figura 1- Estrutura quimica dos alcalGides.
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Annona muricata, € uma espécie da familia anonacea, popularmente conhecida como gravioleira,
€ uma planta originaria das Antilhas, onde se encontra em estado silvestre. Nos Andes do Peru, a folha
é tradicionalmente usada como cha no tratamento de catarro excessivo. As sementes tem acdo
antiparasitaria, as raizes e as folhas eram utilizadas para diabetes. Apresenta varios nomes populares
como: araticum de comer, araticum do grande, araticum manso, araticum, jaca, jaca de pobre, coracao,
coracdo de rainha, jaca do Para, jaqueira mole. Em Minas Gerais € também conhecida como pinha. No
Maranhdo € chamada jacama e fruta-pdo. Angola é conhecida por sape-sape. Em Mocambique é
conhecida como anona. Em nossa regido, no estado do Para é bastante apreciada pelo seu fruto, a
graviola, o qual é usado para a preparacdo de sucos e sorvetes (LEIVA et al., 2018).

Varias classes de metabolitos secundarios estdo presentes nesta espécie, Como 0S compostos
fenolicos extraidos da polpa de frutos maduros, derivados do acido cindmico e do &cido p-cumarico,
juntamente com varios outros compostos menores (JIMENEZ et al., 2014); 6leos essenciais das folhas,
obtidos por araste a vapor, que indicou a presenga de 80 compostos, sendo os mais abundantes [-
cariofileno (13,6%), 6-cadineno (9,1%), epi-a-cadinol (8,4%), a- cadinol (8,3%) (KOSSOUOH et al.,
2007); alcaloides, como reticulina, coclaurina, coreximina, atherosperminina, estefarina, anomurina,
anomuricina (LEBOEUF et al., 1981), anonaina, annonamina, nor-corina, O-metil-conclaurina, O,0-
dimetil-conclaurina (MATSUSHIGE et al., 2012; Figura 2).
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Figura 2- Alcaldides isolados de A. muricata (MATSUSHIGE et al., 2012).
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Acetogeninas, bulatacina (HUI et al., 1989; Figura 3), muricinas (J, K, L; SUN et al., 2014),
annonamuricinas (A, B, C e D; SUN et al., 2017), annomuricina E (MOGHADAMTOQUSI etal., 2015),
muricapentocina (KIM et al., 1998), annopentocinas (A, B e C), cis e trans-annomuricinas-D-onas (ZEN
et al., 1996), além de um provavel precursor biossintético, a montecristina, que apds epoxidacgéo e
reacdes subsequentes levou a uma acetogenina conhecida com um sistema do tipo bis-tetra-hidrofurano
(GLEYE et al., 1997).

Figura 3- Estrutura quimica de bulatacin
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Varias atividades bioldgicas sdo atribuidas para essa espécie, como beneficios a salde em
consequéncia da atividade antioxidante dos compostos fenolicos; aos alcaloides foram relatadas
atividades antimicrobioldgicas, anticancerigenas (WARTHEN et al., 1969), antifingicas (DE LIMA et
al., 2012), antimalarica e antibacteriana (NUGRAHA et al., 2019), as atividades anticancerigenas contra
canceres de pele ndo melanoma (CHAMCHEU et al., 2018), atividade parkinsoniana atipica
(MATSUSHIGE et al., 2012). Por sua vez, as acetogeninas possuem também atividade leishmanicida
(JARAMILLOA et al., 2000), antiproliferativas contra células PC-3 do cancer de prostata, cancer
Braz. Ap. Sci. Rev.,Curitiba, v. 4, n. 3,p.1720-1729 mai./jun.2020.  ISSN 2595-3621




JRrazilian Applied Science Deview

pancredtico (PACA-2), adenocarcinoma do colon (HT-29), propriedades quimiopreventivas contra
cancer induzido por azoximetano, 7,12-dimetilbenzo[a]antraceno e 12,0O-tetradecanoil-forbol-13-
acetato (RODUAN et al., 2017), entre outras.

2 METODOLOGIA
2.1 EQUIPAMENTOS UTILIZADOS

Espectrébmetro de massas Waters Acquity TQD e Cromatografo da linha Alliance e2695
(Waters) (Pds-Graduacdo em Quimica/UFPA).

2.2 REAGENTES E SOLUCOES

Os reagentes utilizados foram das marcas Aldrich, Vetec ou Nuclear, todos PA.

2.3 PROCEDIMENTO CROMATOGRAFICO POR CLAE/DAD

O desenvolvimento do método cromatografico para analise do extrato alcaloidico foi realizado
em cromatografo da linha Alliance e2695 (Waters), com um sistema de bomba binario e injetor
automatico acoplado a um detector de UV/Vis com arranjo de diodo abrangendo a faixa de comprimento
de onda de 210 — 600 nm. A fase estacionaria foi uma coluna de fase reversa Sunfire C18 (150 x 4,6
mm, 5um), com coluna de guarda Sunfire C18 (20 mm x 4,6 mm, 0,5 um) e fluxo de 1 mL/min em
forno termostatico a 40 °C. A amostras foi diluida em metanol grau HPLC (Jt Baker®) e posteriormente
filtrada em membrana filtrante de nylon com poros de 0,45 um, da marca Millipore (Tullagreen,
Carrigtwonhill, Irlanda). A fase movel constituiu-se de uma mistura binaria de agua ultra pura
(GEHAKA) e MeOH filtrado em gradiente exploratorio linear de elui¢cdo na proporcdo do método de
H>0-MeOH 90:10 a 0:100 de B em 60 min. A amostra foi injetada com um volume de 20 pL.

2.4 OBTENCAO DO EXTRATO ALCALOIDICO:

Coleta: foram coletadas folhas verdes de planta oriunda de plantacdo da cidade de Belem-PA.

As folhas foram secas em local arejado ao abrigo da luz a temperatura de 40°C e a pressdo ambiente
durante 7 dias. Posteriormente, foram triturados a fragmentos pequenos.

Preparacdo do Extrato Hexanico das Folhas: o extrato foi obtido a partir do material botanico

triturado e seco (41,5g), que foi colocado em um recipiente de vidro com tampa e encoberto com hexano
PA, durante 48hs. A solucdo hexanica obtida, foi filtrada e evaporada, fornecendo um residuo (residuo

1) semi-solido de massa igual a 9,8g (25%).
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Preparacdo do Extrato Alcaloidico das Folhas: o residuo 1 (9,8g), obtido da solucéo hexanica foi

dissolvido em CH2Cl> PA e submetido a particdo em ampola de decantagdo de 250 mL, com solucéo de
acido citrico 5%, trés vezes, para obtencdo da solucdo é&cida, com os alcaldides. A solucdo
diclorometéanica foi lavada com &gua destilada (3 vezes) e secada com Na SO. anidro, filtrada e
evaporada, fornecendo um residuo (residuo 2) de massa igual a 0,5g. A solucéo acida coletada, foi
basificada com NHsOH PA e submetida a extracdo novamente com CH>Cl, PA em ampola de
decantacdo de 250 mL, trés vezes, para obtencdo da solucdo diclorometanica contendo os alcaldides.
Essa solucdo diclorometéanica foi lavada com agua destilada (3 vezes) e secada com Na>SOs anidro,
filtrada e evaporada, fornecendo o extrato alcaloidico de massa igual & 0,1g.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

O extrato alcaloidico obtido foi analisado via HPLC (Figura 4) e foi verificada a presenca de
dois picos A (100%) e B (40%), ambos com uma absor¢ao na regido do ultravioleta de A239nm.
Indicando tratar-se de um sistema conjugado.

O scan feito usando o Espectrometro de massas do extrato alcaloidico, indicou a presenca de
apenas um constituinte principal, com m/z igual a 265,3. Com base nesses dados e verificando a
literatura, pode-se propor que o alcaléide em questdo é a anonaina (mm 265g/mol; C17H1sNO>). Pelo
espectro de massas (Figura 5) pode-se entdo verificar os demais fragmentos relativos aos ions negativos
obtidos pela quebra da molécula, comum neste tipo de método, como a perda de agua (265-18) m/z 247
e perda de géas carbbnico (265-44) m/z 221 (JACKSON E MARTIN, 1966).

Figura 4- Cromatograma do extrato alcaloidico.
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Figura 5- Espectro de massas de anonaina.
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4 CONCLUSAO

O método de anélise de HPLC em questdo, demonstrou ser bastante eficiente, pelos dados
obtidos, sem a necessidade de se fazer colunas de cromatografia classica, bem como a espectrometria
de massas, devido proporcionar a massa molar e os fragmentos da substancia presente, indicando tratar-

se do alcaloide anonaina, substancia ja relatada na literatura para esta espécie.
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