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RESUMO

A lactucina € um composto natural com propriedades calmantes e sedativas,
presente em plantas do género lactuca, devido a presenca de um anel lactdnico em
sua estrutura, mantém devidamente seu lugar, em meio a classe de moléculas
pertencentes ao grupo das lactonas sesquiterpénicas, substancias conhecidas pelas
propriedades antitumorais, antimalaricas, calmantes, sedativas, entre outras. O
objetivo deste trabalho foi separar a lactucina de folhas e talos de alface, planta
pertencente ao género lactuca. A identificacdo e a separagdo desta substancia,
foram testadas em trés distintos sistemas de solventes, Cloroférmio — Benzeno -
Metanol (9:9:2 — v/v/v), Cloroformio — Metanol (24:1 — v/v) e Acetato de Etila com
auxilio de mais trés métodos de revelacdo, camara de lodo, Resorcina 1% em
Metanol — Acido Fosférico 5% em Metanol (1:1 — v/v) e Cloreto Férrico — Acido
Sulfurico — Acido Fosférico (0,05:62,5:37,5 — m/m/m). Os ensaios foram realizados
em placas de silica, e a migracdo da lactucina observada por meio dos métodos de
revelagao utilizando como referéncia os valores dos Rfs descritos por B. Rees,
1985. Foram realizadas separacdes em cromatografia de coluna em silica gel.
Aliguotas foram separadas e avaliadas quanto & presenca de lactucina. O método
empregado ndo apresentou a eficacia esperada, supostamente devido as

concentragcdes muito reduzidas do composto em estudo.

Palavras-chave: lactucina; lactonas sesquiterpénicas.



ABSTRACT

The lactucin is a natural compound with sedative and calming properties, present in
plants of the genus lactuca, due to the presence of a lactone ring in their structure,
properly maintains its place among the class of molecules belonging to the group of
sesquiterpene lactones, substances known the antitumor properties, antimalarial,
tranquilizers, sedatives, among others. The aim of this study was to separate lactucin
leaves and stalks of lettuce plant belonging to the genus lactuca . The separation and
identification of this substance were tested in three different solvent systems,
chloroform - benzene - methanol ( 9:9:2 - v/v/v) chloroform - methanol ( 24:1 - viv)
and ethyl ethyl with the aid of three methods developing chamber lodine , 1%
resorcinol in methanol - 5 % phosphoric acid in methanol (1:1 - v/v) ferric chloride -
sulfuric acid - phosphoric acid ( 0,05:62 , 5:37,5 - m/m/m). The tests were performed
on silica plates, and the migration of lactucin observed by the methods of
development using as reference Rfs values described by B. Rees, 1985.
Separations were carried out on column chromatography on silica gel. Aliquots were
separated and evaluated as to the presence of lactucin . The method did not provide
expected efficacy, presumably due to very low concentrations of test compound.

Keywords : lactucin ; sesquiterpene lactones
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1. INTRODUCAO

A busca constante por medicamentos, substancias naturais, com o intuito de
desvendar os mistérios da natureza data desde os mais antigos tempos, onde
podemos citar, por exemplo, os alquimistas. A natureza nos proporciona uma infinita
gama de possibilidades quimicas e biologicas. Os estudos em busca de alternativas

farmacoldgicas procuram um melhor aproveitamento de todo este arsenal.

A humanidade tem utilizado das plantas para fins medicinais, um fato que justifica o
impacto que as plantas exerceram sobre nosso atual entendimento sobre as drogas
de uso medicinal ou ndo. Ainda hoje as plantas medicinais, sao utilizadas de forma
extremamente significante pela populacdo. A utilizacdo de produtos naturais €&
claramente uma das estratégias mais bem sucedidas na descoberta e
desenvolvimento de novos farmacos. A natureza, de forma geral, tem nos fornecido
a maioria das substancias organicas conhecidas. O reino vegetal parece uma fonte
inesgotavel de novas entidades quimicas. Estima-se que haja cerca de 250.000
espécies de plantas superiores em todo o mundo, das quais apenas uma parcela
muito pequena foi estudada fitoquimicamente, e uma parcela ainda menor foi

submetida a qualquer ensaio farmacolégico (PIORNEDO, 2010).

As lactonas sesquiterpénicas sdo compostos de grande ocorréncia na natureza, com
seus pertencentes aos guaianolideos que representam um dos mais extensos
grupos de lactonas sesquiterpénicas com aproximadamente quinhentos compostos
naturais ja conhecidos, onde entre estas substancias encontramos a lactucina, um
composto organico que em seu estado puro se encontra na forma de cristais
brancos. Em conjunto com seus derivados sdo 0s principais responsaveis pelo
amargor caracteristico de Lactuca e alguns outros membros da tribo lactuceae da
familia Asteraceae. A lactucina foi observada pela primeira vez em meados do
século XIX. Analgésicos, antitissicos e propriedades sedativas do opio de alface,
utilizados em toda a Europa, durante séculos, haviam sido atribuidos devido a
presenca de lactucina e seu éster lactucopicrin. Antes mesmo de suas estruturas
serem conhecidas (UNPACKED, 2008).
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A Lactucina e seus derivados foram avaliados quanto as caracteristicas analgésicas
e sedativas em ratos. Os compostos mostraram efeito semelhante ao do ibuprofeno,

utilizada como droga padréo (Wu et al, 2007).

Assim, o presente trabalho tem por objetivo o desenvolvimento de um método para a
extracdo da lactucina, a partir dos talos de alface. Utilizando de uma literatura
reconhecida, sera desenvolvido um método para a extracdo e quantificacdo da
lactucina. Um dos principais focos sera testar diversos solventes organicos, para a

extracdo por métodos cromatograficos.
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2. BIBLIOGRAFIA

2.1. HISTORICO DE FITOTERAPICOS

Desde os tempos mais remotos a humanidade tem utilizado das plantas para fins
medicinais. Um fato que justifica, de certa forma, o impacto que as plantas
medicinais exerceram sobre nosso atual entendimento sobre as drogas (termo
usado para nomear qualquer substancia quimica, de uso terapéutico ou ndo) é a
origem da palavra droga, do francés “drogue”, que significa erva seca. Ainda hoje as
plantas medicinais, sdo utilizadas de forma extremamente significante pela
populacdo. Segundo estimativas da Organizacdo Mundial da Saude (OMS), devido a
pobreza e a falta de acesso aos medicamentos industrializados, 80% da populagéo,
principalmente em paises subdesenvolvidos, faz uso de plantas medicinais no
combate primario as doencas (PIORNEDO, 2010).

A utilizacdo de produtos naturais € claramente uma das estratégias mais bem
sucedidas na descoberta e desenvolvimento de novos farmacos, dado comprovado
pela maioria das inovacdes produzidas pelas grandes industrias farmacéuticas nos
altimos 50 anos. A natureza, de forma geral, tem nos fornecido a maioria das
substancias organicas conhecidas. A investigacdo com plantas medicinais € o que
tem contribuido de forma mais expressiva para fornecimento de metabdlitos
secundarios, muitos destes de elevado valor agregado, devido as suas aplicacbes
como medicamento, cosméticos, alimentos e agroquimicos. A grande variedade
guimica das plantas faz delas a fonte de escolha para o isolamento de diversos
metabdlitos farmacologicamente relevantes. Aproximadamente 25% das drogas
prescritas em todo o mundo sdo derivadas de plantas, enquanto 11% das 252
drogas consideradas basicas e essenciais pela OMS derivam exclusivamente de
plantas (PIORNEDO, 2010).

Em alguns casos a droga isolada de determinada planta ndo é utilizada diretamente

como um farmaco, mas € util como matéria prima para o desenvolvimento, ou seja, é
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utilizado como ponto de partida para a obtencdo de um derivado terapeuticamente
relevante. Em outras ocasides, uma droga de origem natural pode ser modificada

guimicamente para obtencéo de derivados com caracteristicas superiores.

O reino vegetal parece uma fonte inesgotavel de novas entidades quimicas e novas
drogas. Estima-se que haja cerca de 250.000 espécies de plantas superiores em
todo o mundo, das quais apenas uma parcela muito pequena foi estudada
fitoquimicamente, uma parcela ainda menor foi submetida a qualquer ensaio
farmacoldgico. Aproximadamente 70% das espécies de plantas superiores estédo
distribuidas em 12 paises incluindo o Brasil. Assim podemos afirmar que, o Brasil,
devido a imensa biodiversidade, possui um gigantesco potencial para o
desenvolvimento de programas para a descoberta de novas drogas a partir de
plantas (PIORNEDO, 2010).

2.2. ALFACE

A alface (Lactuca sativa) é uma hortalica folhosa, com caule pequeno, ao qual se
prendem folhas, lisas ou crespas, fechando ou ndo a cabec¢a conforme a variedade,
resistente a temperaturas baixas e geadas leves. Conhecida e consumida pelos
Persas desde 1.500 a.C. chegando ao Brasil no século XVI trazida pelos

portugueses. Hoje, mundialmente cultivada e consumida (SILVA, 2005).

2.2.1. VALOR NUTRICIONAL E USO MEDICINAL

A alface possui sabor refrescante e agradavel, e é considerada de grande
importancia nutricional justo a sua presenca regular na dieta, principalmente nas
regides sul e sudeste do Brasil (BLISKA, 1998). Além de ser excelente fonte de
vitamina A, também demonstra vantagem ao possuir baixo valor energético (16 kcal
/ 100g), motivo pelo qual € frequentemente indicada na dieta de convalescentes e
idosos na forma de saladas, na tabela 1.1 a composi¢cao nutricional média da alface
esté relacionada (SILVA, 2005).
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Nutriente Quantidade
Glicidios 2,39
Proteinas 1,29
Lipidios 0,29
Célcio 38 mg
Foésforo 42 mg
Ferro 1,1 mg
Vitamina A 4250 UI
Tiamina (B1) 110 g
Riboflavina (B2) 60 ug
Niacina (B5) 0,23 mg
Vitamina C 7,6 mg

Tabela 1.1 - Composic¢édo nutricional média em 100g de alface. (In: SILVA, 2005,
p. 5)

N&o s6 as folhas, mas o talo, também é utilizado como alimento em alguns paises,
como por exemplo, o Egito e a China. Antes da folha de alface ser utilizada como
alimento, os egipcios extraiam 6leo das sementes, que é rico em acidos oleico e
inoléico. A alface € considerada medicinal apresentando propriedades laxante,
diurética, depurativa e calmante, entre outras. O talo da alface contém a lactucina,
que possui propriedades hipnoéticas e soniferas, podendo assim, ser considerada um

sedativo natural do sistema nervoso central (SILVA, 2005).

2.2.2. PRODUCAO E CONSUMO

As espécies do género Lactuca sao cultivadas na maioria das zonas temperadas e
subtropicais do mundo. Facilmente cultivadas em estacbes basicamente frias a
temperaturas moderadas. No Brasil a alface é a 42 hortalica de maior importancia.
Os Estados Unidos € o maior produtor de alface no mundo. Produzindo 3,9 milhdes
de toneladas e gerando uma renda em torno de 1,6 bilhées de délares. A producao

brasileira no ano de 1996 era relativamente baixa (312 mil toneladas) em
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comparacao com outros paises como Espanha, Italia, Franga, Holanda, Alemanha e
Israel. Em virtude de sua perecibilidade e baixa resisténcia ao transporte, a alface é
cultivada proxima aos grandes centros consumidores. O estado de S&do Paulo é o
maior produtor nacional. No Brasil, o consumo de alface tem crescido ndo so pelo
aumento da populacdo, mas pela tendéncia de mudanca do habito alimentar
brasileiro. Em 2002, a alface ocupava o primeiro lugar em relacdo as hortalicas
folnosas mais consumidas, com consumo médio per capita brasileiro de 1,2 Kg por

ano, considerado baixo pela Organizacdo Mundial da Saude (SILVA, 2005).

2.3. LACTONAS SESQUITERPENICAS

As Lactonas sesquiterpénicas sdo compostos de grande ocorréncia na natureza, e
representam um importante grupo de metabdlitos secundarios da familia
Asteraceae, também conhecida por Compositae ou compostas, conhecidos nao so
por suas varias atividades biolégicas, algumas como, antiinflamatéria, fitotdxica,
antimicrobiana e citotoxica contra diferentes linhagens tumorais. Também por
possuirem uma expressiva complexidade estrutural (ARANTES, 2010), (FARIA,
1998).

Os principais grupos de lactonas sesquiterpénicas sdo: germacronolideos [1],
eudesmanolideos [2], guaianolideos [3] e pseudoguaianolideos [4], cujos esqueletos
carbonicos estao representados na figura 1.1.

o: ; \Zo i% O;\g
[ O [2] 13] © 4 ©

Figura 1.1 — Estruturas das principais lactonas sesquiterpénicas. (In: ARANTES,
2010, p. 4)
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2.3.1. ATIVIDADES BIOLOGICAS

Devido ao seu amplo espectro de atividade bioldgica, as lactonas sesquiterpénicas
constituem uma classe de substancias com grande potencial para aplicagdo na
medicina, destacam-se as atividades citotOxica, antitumoral, antimicrobiana,
antiinflamatoria, esquistossomicida, antimalarica, inseticida, antiulcerogénica e
antifangica (ARANTES, 2007), (FARIA, 1998). Na tabela 2.1 Estdo relacionadas

algumas lactonas sesquiterpénicas que apresentam estas atividades bioldgicas.

Sesquiterpeno Atividade Bioldgica
Helenalina Antitumoral
o |
"f;f 7 Partenina Inseticida
d I[ o
Pseudoivalina Fungicida
Xantatina Bactericida

Tabela 2.1 — Relacdo de Algumas Lactonas Sesquiterpénicas que apresentam
atividades biologicas. (In: FARIA, 1998, p. 3)
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Apesar do alto numero de lactonas sesquiterpénicas descritas e das suas atividades
biolégicas, poucos estudos tém sido realizados sobre a correlagdo estrutura-
atividade biolégica das mesmas e também sobre os modos de acdo nas plantas
(COSTA, 2008). Porém, estudos visando uma correlacdo estrutura-atividade,
mostram que as atividades biolégicas representadas pelas lactonas
sesquiterpénicas sao decorrentes da reacao entre grupos eletrofilicos presentes na
estrutura destes compostos naturais. Estes estudos demonstram ainda, que outros
grupos eletrofilicos podem estar proporcionando aos sesquiterpenos atividade
biolégica, uma vez que algumas substancias que ndo contém o grupo lactdnico
saturado, apresentam, uma ou mais das atividades citadas anteriormente. A figura
1.2 representa 0os mecanismos de reacdo associados as atividades bioldgicas
(FARIA, 1998).

s \ j
) (g
o . sH T
&Y ST /f—\
"< 7
7 S

Figura 1.2 — Mecanismo de reacado associados as atividades bioldgicas. (In:
FARIA, 1998, p. 4)

Outros fatores, além da existéncia desses grupos eletrofilicos na estrutura das
moléculas ativas biologicamente, devem ser considerados. A conformacdo que a
molécula adota preferencialmente define o acesso de grupos enzimaticos aos
grupos eletrofilicos. Assim, a posicdo e/ou a configuragdo de outros grupos
funcionais ligados ao esqueleto carbdnico podem intensificar, reduzir ou mesmo

conferir ao composto inatividade biologica (FARIA, 1998).

Os compostos pertencentes aos guaianolideos representam um dos mais extensos
grupos de lactonas sesquiterpénicas com aproximadamente quinhentos compostos

naturais ja conhecidos, e entre eles encontramos a lactucina (ARANTES, 2010).
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2.4.1. PROPRIEDADES FiSICO-QUIMICAS

Nome

Lactucina

Sinbénimos

Azuleno (4,5-b)-furano-2, 7-diona, 3,3 a, 4,59 a, 9b-
hexa-hidro-4-hidroxi-9-(hidroximetil)-6-metil-3-metileno-
(3aR-(3aalpha, 4beta, 9aalpha, 9bbeta))

Formula Molecular Ci15H1605
Peso molecular 276.2845
Numero de registro CAS | 1891-29-8

Estrutura Molecular

Densidade

1.39 g/cm?®

Ponto de ebulicdo

575,6°C a 760 mmHg

indice de refracdo

1,611

Ponto de centelha

221,7°C

Presséo de vapor

1.2E-15 mmHg a 25°C

Tabela 2.2 — Propriedades fisico-quimicas do composto lactucina. (In: CAS,

2012).
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2.4.2. HISTORICO

A lactucina (Figura 1.3) € um composto organico, que em seu estado puro se
encontra na forma de cristais brancos e de forma romboide, de sabor amargo,
inodoro e neutro. Em conjunto com seus derivados sdo 0s principais responsaveis
pelo amargor caracteristico de Lactuca, espécies Intybus e alguns outros membros
da familia Asteraceae. A lactucina foi observada pela primeira vez no latex de alface
brava (Lactuca virosa L.), representada na figura 1.4, em meados do século XIX. O
latex excretado a partir de folhas e hastes danificadas de plantas com flores, quando
deixados a céu aberto, desidratavam em um produto gomoso e castanho conhecido
como lactucarium ou Opio de alface. Analgésicos, antitissicos e propriedades
sedativas do 6pio de alface, utilizados em toda a Europa, durante séculos, tinham
sido atribuidos devido a presenca de lactucina e seu éster lactucopicrin. Antes
mesmo de suas estruturas serem conhecidas (UNPACKED, 2008).

o

Figura 1.3 — Estrutura da lactona sesquiterpénicas Lactucina

(In: mindunpacked.com)

7

A planta mais utilizada para extrair o lactucarium, como mencionado, é a alface
brava, uma planta de tipo muito comum, que cresce principalmente em locais secos
e de cascalho. Pode atingir alturas consideraveis, ainda mais de um metro a crescer
em uma Unica vara. Ela possui um fluido branco pegajoso e amargo tanto em suas
hastes quanto nas folhas que, uma vez secas, podem ser utilizadas para fins
medicinais (UNPACKED, 2008).
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Figura 1.4 - Lactuca virosa L.

(In: plantali.blogspot.com.br)

A Lactucina e seus derivados lactucopicrin e 11B, 13-dihydrolactucin, extraidos de
raizes de Chicédria, foram avaliados quanto as caracteristicas analgésicas e
sedativas em ratos. Os compostos mostraram efeito analgésico em doses de 15 e
30 mg/kg no teste de placa quente semelhante ao do ibuprofeno, utilizada como
droga padrédo, a uma dose de 30 mg/kg. As atividades analgésicas dos compostos,
numa dose de 30 mg/kg no teste de retirada da cauda foi comparavel a do
ibuprofeno administrado numa dose de 60 mg/kg. Lactucopicrin demonstrou ser o
analgésico mais potente dos trés compostos testados, Lactucina e lactucopicrin, mas
nao 11 B,13-dihydrolactucin, mostraram também propriedades sedativas no teste de
atividade locomotora espontanea (WO et al, 2007).
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3. APLICACAO NO ENSINO MEDIO

3.1. O USO DE PRODUTOS NATURAIS NO ENSINO DA QUIMICA

A cromatografia com pigmentos naturais proporciona uma abordagem didatica e
interessante para o aluno do Ensino Médio, pois permite 0 acompanhamento de uma
separacdo pela simples observacdo das cores dos pigmentos e possibilita uma

correlacéo direta entre a Quimica e o cotidiano.

A paprica é um condimento de cor vermelho-intenso preparado a partir do pimentéo
vermelho (Capsicum annuum) seco e moido, sendo utilizado tanto na culinaria como
na agroindustria. Os principais pigmentos isolados da paprica sdo o (3-caroteno e a

capsantina.

Esta prética utiliza esse condimento para apresentar uma metodologia didatica e
econdmica de separacdo de pigmentos por cromatografia. A separacdo dos
pigmentos da paprica pode ser realizada em colunas cromatograficas com fases
estacionéarias diferentes como a silica gel, o giz, o talco e o acucar refinado. O
experimento permite a abordagem em sala de aula de varios topicos e conceitos
correlacionados: estrutura dos compostos, reacfes quimicas, polaridade, interacées
moleculares e solubilidade.

O desenvolvimento da técnica em laboratdrio € simples e envolve também conceitos

de extracdo, separacao e purificacdo de misturas.

3.1.1. MATERIAIS E REAGENTES
* Béquer (100 ml)

* Funil e papel filtro

* Provetas (50 ml)

* Chapa de aquecimento

* Solugao de KOH 30% em alcool etilico
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* Paprica

* Agucar refinado ou silica gel

« Eter de petréleo

* Acetona

* Coluna de vidro

* Tubos de ensaio

» Conta-gotas

* Reagente de Jones: 5 g de CrOz em 5 ml de H,SO, concentrado.

Adicionar com cuidado esta solucao a 15 ml de agua.

3.1.2. PROCEDIMENTOS

Extrato de paprica

Extraia o p6é de péaprica (1,5 g) com 15 ml de éter de petréleo, deixe 5 min a 40 °C e
1,5 horas a temperatura ambiente e filtre. Adicione ao sobrenadante 1,5 ml de KOH
30% em alcool etilico, deixando a mistura em repouso por mais 1,5 h. Concentre a

solugdo a 1 ml em chapa de aquecimento a 40-50 °C por aproximadamente 5 min.

Separacdo em coluna cromatografica

Utilize coluna cromatografica de vidro com uma das seguintes fases estacionarias:
acucar refinado (40 g), talco (20 g), silica gel (23 g) ou pé de giz (20 Q),
empacotando-a com éter de petrdleo. Adicione a coluna o total de extrato obtido,
conforme descrito acima. Elua com éter de petroleo (separacdo da banda amarela
de B-caroteno), seguido de mistura 1:1 de éter de petréleo-acetona e finalmente
acetona (separacdo da banda vermelha da capsantina). Recolha fragcbes de 10 ml

cada.

Teste de identificag&o de grupos funcionais

Em 1 ml de cada fracdo obtida da coluna, adicione 5 gotas do reagente de Jones. As
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amostras de capsantina podem ser identificadas pelo aparecimento de um
precipitado verde de Cry(SO4)s3 (SILVA et al, 2006).



4. METODOLOGIA

4.1. ORGANOGRAMA PARA A METODOLOGIA

Extracao em Metanol | =——————3p Extrato Bruto

Cromatografia em

Revelagao e

Camada Delgada (TLC)

Teste para os sistemas de solventes

12 Cromatografia em Cromatografia em

Coluna Silica Gel Camada Delgada (TLC)

Identificagdo das aliquotas onde
a lactucina esta presente

Cromatografia em 22 Cromatografia em

-
Camada Delgada (TLC) Coluna Silica Gel

Identificacdo das aliquotas onde
a lactucina esta presente

Organograma 1.1 — Organograma das etapas para a realizacéo do

meétodo.



4.2. FLUXOGRAMA DO PROCESSO

[1]

[2]

Amostra =) A

R

PN WN

Estufa a 60°C
Triturador
Extrator mecanico
Rotoevaporador
12 coluna
Injetor de ar
22 coluna
Concentrado

[8]

Fluxograma 1.1 — Fluxograma do processo.

4.3. EXTRATO BRUTO

26

O extrato foi obtido conforme a metodologia proposta por Kisiel e Zielinska, 2001.

Folhas e talos de Alface lisa foram desidratados a 60°C, a amostra seca foi entao



27

triturada e submetida & extracdo exaustiva em Etanol na temperatura ambiente. O
extrato teve seu solvente evaporado em pressao reduzida a 45°C até o volume de
5,0 ml.

4.4. SISTEMAS DE SOLVENTES

Foram testados trés sistemas de solventes propostos por B. Rees e B. Harborne: (1)
Cloroféormio — Benzeno - Metanol (9:9:2 — v/viv), (2) Cloroférmio — Metanol (24:1 —
v/v) e (3) Acetato de Etila.

4.5. REVELACAO

Para os métodos de revelacéo foram utilizados os métodos propostos por B. Drozdz
e E. Bloszyk, 1978. Foram utilizados trés métodos para revelacdo das TLCs, camara
de lodo, Resorcina 1% em Metanol — Acido Fosférico 5% em Metanol (1:1 — v/v) e
Cloreto Férrico — Acido Sulfarico — Acido Fosforico (0,05:62,5:37,5 — m/m/m) (Figura
3.1).

4.6. CROMATOGRAFIA EM COLUNA SILICA GEL

A cromatografia em coluna foi realizada utilizando como fase estacionaria silica gel e
fase movel o sistema de solventes (2). Foram separadas aliquotas em tubos de
ensaio nos volumes de 3,0 ml para os tubos 1-21 e 6,0 ml para os tubos 22—70. Foi
decidido aumentar a polaridade do solvente devido a uma maior retencdo das
substancias pela fase estacionaria, desta forma foi utilizado para os tubos 43-70 o

sistema de solventes (4) Cloroférmio — Metanol (20:5 v/v) figura 2.1 e 2.2.
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Figura 2.2 — Aliquotas separadas em tubos de ensaio.

Na figura 2.3 (b-50) ficou de facil visualizagdo a mancha de Rf 0,30 que indica a
presenca da lactucina. O que tornou possivel a escolha das aliquotas 49 e 50

(Figura 2.4), que foram somadas e concentradas até o volume de 0,5 ml.
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Rf0.§,

| 1% o3,

50 53 56

Rf 0.3,

29

g > Rf0.3

50

A BT

£ 0. Rf 0,3

Figura 2.3 — TLCs realizadas com as amostras 50, 53, 56 e 59. a) Sem

revelagdo. b) Revelagdo com cloreto férrico. Rf 0,30 (lactucina)

PR SR

Rf 0,3

Figura 2.4 — TLCs das amostras 49 e 50 (revelagcdo com cloreto férrico).
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Uma nova cromatografia de coluna silica gel foi realizada, com 0os mesmos sistemas
de solventes, foram separadas desta vez aliquotas de 0,8 ml em tubos de ensaio 1-
25. As aliquotas 9 e 11 foram concentradas evaporando o solvente por injecao de ar,
analisadas qualitativamente em TLCs utilizando o sistema de solventes (2) e
revelados com solucéo acida de Cloreto Férrico a 100°C, apés, os valores de Rf

0,30 foram novamente conferidos (Figura 2.5).

Figura 2.5 - TLCs das amostras 9 e 11 da segunda extracdo em coluna silica

gel (revelacdo com cloreto férrico).
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5. RESULTADO E DISCUSSAO

5.1. SISTEMA DE SOLVENTES E METODO DE REVELACAO

O sistema de solventes (2) apresentou maior eficiéncia na separagdo das
substancias presentes na amostra, assim como o método de revelacao por solucao
acida de Cloreto Férrico a 100°C provou a presenca de um maior numero de

substéancias, quando comparado aos outros métodos de revelacao (Figura 3.1).

] :
a b c
< . =i
w ‘*’ ™ q i ;c;;-}"-'k?é . |
,)“\ m | |
> - -
j -
| | 48 | RfD.48 b -_
; E —
| ! ! ‘
4 2 ol b 1 Lo 3 TR

Figura 3.1 — Testes dos sistemas de solventes e revelacdes em TLC. a)
Cromatografias sem revelacdo. b) Cromatografias reveladas por resorcina. c)

Cromatografias reveladas cloreto férrico.

5.2. ESCOLHA DAS ALIQUOTAS

Com base nas TLCs realizadas com o extrato bruto (Figura 3.1) foram escolhidas as
aliquotas 50, 53, 56 e 59, e realizadas novas analises qualitativas (Figura 2.3)
utilizando o sistema de solventes (2) e comparados com o valor de Rf 0,30 para o
sistema de solventes mencionado por B. Rees, 1985. Notamos uma relevante

diferenca na migracao das substancias comparando as placas 9 e 11, o que deve ter
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ocorrido devido algumas deformacdes existentes nas placas. Além de a inexisténcia
das manchas caracteristicas para lactucina, ao que pode indicar retencéo pela fase
estacionaria na segunda cromatografia de coluna, concentracdes muito reduzidas do

composto ou até mesmo a escolha errada das aliquotas.

5.3. CONFIABILIDADE DO METODO

O que poderia ser feito para melhorar a confiabilidade dos resultados seriam
analises qualitativas em todas as aliquotas retiradas ndo sO6 na primeira
cromatografia de coluna, mas também na segunda. Desta forma a presenca ou nao
da lactucina em todas as aliquotas seria uma informacédo concreta e indiscutivel para

a escolha das fracdes e reproducdo do método, desta vez com um custo reduzido.
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6. CONCLUSAO

Segundo as avaliacbes realizadas por B. Rees e B. Harborne, 1985. As
concentracdes de lactucina em plantas do género Lactuca podem variar entre 0,00%
a 0,14% em matéria seca. Devido as baixas concentracfes do composto em estudo,
concluimos que o método empregado ndo pode obter resultados satisfatorios,
mostrando a necessidade do estudo em diferentes métodos de separacdo, como a
Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia, realizada por Sprenger Institute, 1983. Que
por sua vez, mostrou ser eficiente na separacdo e purificacdo de lactonas

sesquiterpénicas, com elevado grau de pureza.
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