MULTIDISCIPLINARY SCIENTIFIC JOURNAL ~ REVISTA CIENTIFICA MULTIDISCIPLINAR NUCLEO DO

c ) NUCLEO [D() CONHECIMENTO ISSN: 2448-0959

https://www.nucleodoconhecimento.com.br

CONSTITUINTES VOLATEIS DE DIFERENTES ORGAOS VEGETAIS
DE PIPER ADUNCUM L.

ARTIGO ORIGINAL
SOBRINHO, Alessandra Carla Guimaraes !

SOBRINHO, Alessandra Carla Guimardes. Constituintes volateis de diferentes
orgédos vegetais de Piper aduncum L. Revista Cientifica Multidisciplinar Nucleo do
Conhecimento. Ano 05, Ed. 10, Vol. 03, pp. 116-126. Outubro de 2020. ISSN: 2448-
0959, Link de

acesso: https://www.nucleodoconhecimento.com.br/quimica/constituintes-volateis

RESUMO

O presente trabalho teve como objetivo a analise dos constituintes volateis presentes
no concentrado volatil das espigas de Piper aduncum L. obtido através do processo
de destilagdo-extracdo simultanea utilizando um aparelho de Likens-Nickerson, bem
como, verificar os constituintes presentes no 6leo volétil das folhas obtidos pela
hidrodistillacdo, em aparelhos Clevenger modificados. A analise do concentrado volatil
e do oleo volatil foi feita por Cromatografia gasosa acoplada a Espectrometria de
Massa (CG/EM). O percentual de identificacdo dos constituintes na anélise de 6leos
volateis e concentrado volatil de Piper aduncum L. atingiu valores superiores a 85%
para constituintes majoritarios, piperitona, miristicina e dilapiol. A analise dos

constituintes volateis identificou 25 constituintes, sendo que 12 deles estdo presentes
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em ambas as técnicas e pecas vegetais utilizadas; 8 sdo exclusivos do concentrado

volatil e 5 presentes apenas nos constituintes volateis do 6leo.

Palavras-Chave: Piper aduncum, destilacdo-extracao, hidrodestilacéo, volateis.
1. INTRODUCAO

Os vegetais séo importante fonte de substancias com ampla diversidade estrutural e
de propriedades quimicas que podem servir para o desenvolvimento de um grande
namero de fitofarmacos (ALVES, 2001), assim, a busca por plantas que apresentem
compostos com propriedades quimicas de interesse tem sido alvo de pesquisas
cientificas focadas no desenvolvimento de novos farmacos menos agressivos e de

reduzidos efeitos colaterais (ALl et al., 2011).

Os investimentos na pesquisa de novas drogas séo crescentes (PAN et al., 2010).
Todavia o processo de selecdo de espécies vegetais para a pesquisa cientifica ndo é
algo simples de ser feito, segundo Gyllenhaal et al., (2012), a maior probabilidade para
a descoberta de novos compostos bioativos envolve a selecdo com base na indicacao
por grupos populacionais a partir do conhecimento terapéutico construido localmente,
nesse sentido estudos de plantas amazodnicas, ricas em compostos bioativos, pode
favorecer a descoberta de novos compostos e/ou novas fontes, fato que auxiliaria no
desenvolvimento econdmico e tecnoldgico da regido, tendo em vista o potencial da

flora aromatica da regido amazénica.

Dentre as plantas medicinais de interesse terapéutico encontra-se as da familia
Piperaceae, uma familia tropical e subtropical, que ocorre em ambos os hemisférios
terrestres, incluindo aproximadamente 4.000 espécies. Diversas espécies do género
Piper sdo amplamente utilizadas na medicina popular em varias partes do mundo e
tém sido relatadas por produzirem compostos com propriedades biolégicas diversas
como antimicrobiana, uso em problemas do trato respiratério, do aparelho digestivo,
anti-inflamatéria e antileucémica (SANTOS et al., 2012). Considerando a importancia
biol6gica das espécies deste género, o presente trabalho objetivou estudar a presenca

de compostos bioativos na Piper aduncum L., conhecida pelo home de pimenta de

RC: 61515
Disponivel em: https://www.nucleodoconhecimento.com.br/quimica/constituintes-volateis



https://www.nucleodoconhecimento.com.br/
https://www.nucleodoconhecimento.com.br/quimica/constituintes-volateis
https://www.nucleodoconhecimento.com.br

MULTIDISCIPLINARY SCIENTIFIC JOURNAL ~ REVISTA CIENTIFICA MULTIDISCIPLINAR NUCLEO DO

..",. NUCLEO DO CONHECIMENTO ISSN: 2448-0959

CONHECIMENTO https://www.nucleodoconhecimento.com.br

macaco através da técnica de Cromatografia Gasosa acoplada ao Espectro de
Massas (CG/EM) (Figura 1), essa espécie € utilizada na medicina popular da regiao
amazonica em varias doencas (SOUSA et al., 2008), produz 6leo cujo o constituinte
apresenta atividades repelente (MISNI et al., 2009), antimicrobiana (GUERRINI et al.,
2009), inseticida (MESQUITA et al., 2005; SANINI et al., 2017).

Figura 1 — Resumo grafico da analise dos comstituintes volateis presentes na Piper

aduncum L. usando Cromatografia Gasosa acoplada a Espectrometria de Massas.

Piper aduncum

Fonte: Autor.

2. MATERIAL E METODOS

2.1 COLETA E PREPARACAO DO MATERIAL VEGETAL

A coleta do material botanico da espécie Piper aduncum L. foi realizada no municipio
de Belém/PA, no Museu paraense Emilio Goeldi no dia 11 de setembro de 2018 as
09:30h, temperatura no local 25,6 °C e umidade 67,9%, em seguido o material
botéanico coletado foram levados para sala climatizada com desumidificador (Figura
2).
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Fonte: Autor.

2.2 OBTENCAO DO CONCENTRADO VOLATIL (AROMA)

O concentrado volatil das espigas de Piper aduncum L. foram obtidos pelo processo
de destilacdo-extracao simultanea usando um aparato de Likens-Nickerson (2h) e n-
pentano como solvente. A fracdo organica foi analisada por Cromatografia Gasosa
acoplada a Espectrometria de Massas (CG/EM) (Figura 3).

Figura 3 — Obtencdo do concentrado volatil das espigas de Piper aduncum L. por

destilagcdo-extracdo simultanea usando um aparato de Likens-Nickerson

Concentrado volatil das espigas Concentrado volatil das espigas Concentrado volatil das espigas

Fonte: Autor.
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2.3 OBTENCAO DO OLEO VOLATIL

A extracdo do 6leo volétil das folhas (30g) de Piper aduncum L., foi realizada no
Laboratorio de Fitoquimica por hidrodestilacdo, em aparelho de Clevenger modificado,
foram utilizadas mantas de aquecimento, para baldes de 1L cada, acoplada a um
sistema de refrigeracéao para manutencao da agua de condensacéao em torno de 12°C.
ApoOs a extracao, o 6leo foi centrifugado durante 5 minutos a 3000 rpm, desidratados
com sulfato de sédio (Na2SO4) anidro, e novamente centrifugados nas mesmas
condi¢des. Em seguida, os mesmos foram armazenados em ampolas de vidro ambar,

e mantidos em ambiente refrigerado a 5°C (Figura 4).

Figura 4 — Obtencéo do 6leo volatil das folhas Piper aduncum L. por hidrodestilac&o,

em aparelho de Clevenger modificado.

A extragao do 6leo volatil A extragdo do 6leo volatil

Fonte: Autor.
2.4 DETERMINAQAO DA UMIDADE RESIDUAL

A porcentagem de agua nas amostras estudadas foi determinada através do

analisador de umidade por infravermelho.
2.5 CALCULO DO RENDIMENTO (%) DO OLEO EXTRAIDO

O rendimento (%) do 6leo volatil extraido da biomassa vegetal foi obtido do material

seco e base livre de umidade (BLU). O rendimento bruto em 6leo foi calculado através
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da relag&o do volume do 6leo obtido com a massa do material vegetal utilizado no

processo de extracio.

volume de Oleo obtido (mL)
massa do material botanico (g)

|

x100

O calculo do rendimento em Oleo para base do material livre de umidade (BLU) foi

obtido através da relacdo entre massa, 6leo e umidade:

solume de 6leo obtido (mL
P = volum (mL) +100

» a massa do macerial potanico x umidgade
massa do material boténico (g) - ( e )
b

2.6 ANALISE DOS CONSTITUINTES QUIMICOS DO OLEO VOLATIL

2l do dleo volatil obtido por hidrodestilacao foram diluidos em 0,5 ml de hexano (UV-
HPLC) 99,9% para analise por Cromatografia Gasosa acoplada a Espectrometria de
Massa (CG/EM). A analise do 6leo volétil foi efetuada no laboratério Adolpho Ducke
(LAD), do MPEG por Cromatografia Gasosa acoplada a Espectrometria de Massa
(CG/EM) em sistema Shimatzu QP Plus-2010 equipado com coluna capilar de silica
DB-5MS (30 m x 0,25 mm; 0,25 um de espessura do filme) nas seguintes condi¢des
operacionais: gas de arraste: hélio, em velocidade linear de 36,5 cm/s; tipo de injecao:
sem divisdo de fluxo (2 pL de 6leo em 1mL de hexano); temperatura do injetor: 250
°C, programa de temperatura: 60-250 °C, com gradiente de 3°C/min; temperatura da
fonte de ions e outras partes 220°C. O filtro de quadrupolo varreu na faixa de 39 a 500
daltons a cada segundo. A ionizagao foi obtida pela técnica de impacto eletrénico a
70 eV.
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2.7 IDENTIFICACAO DOS CONSTITUINTES VOLATEIS

A identificacdo dos componentes do aroma e do 6leo volatil foi baseada no indice de
retencdo linear (IR) calculado em relacdo aos tempos de retencdo de uma série
homologa de n-alcanos injetados nas mesmas condi¢cdes das andlises, e no padréao
de fragmentacao observados nos espectros de massas, por comparacao destes com
amostras autenticas existentes nas bibliotecas do sistema de dados e da literatura
(ADAMS, 2007).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Para a extracao de oleo volatil por hidrodestilacdo das folhas Piper aduncum utilizou-
se 60,51 g de folhas secas e trituradas. Os rendimentos de 6leo volétil das folhas
secas obtidos por hidrodestilagéo foi de 3,49%, segundo Maia et al., (1998) a espécie
para a Regido Amazonica, apresenta rendimentos de 0,66 a 3,4% em biomassa seca
e para outras regides do Pais, estes valores sado consideravelmente menores, com
presenca de outros compostos majoritarios, sugerindo uma influéncia de fatores

fisiogréficos e genéticos na producao do dilapiol (POTZERNHEIM et al., 2012).

Na Figura 5 sdo mostrados os perfis cromatograficos do aroma das espigas de Piper
aduncum L. obtido pelo processo de destilacdo-extracdo simultanea e do 6leo volatil
de folhas obtido por hidrodestilacéo e a constituicdo quimica do aroma e do 6leo volatil

pode ser vista na Tabela 1.
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Figura 5 — Perfis cromatogréficos de aroma das espigas de Piper aduncum L. obtido
pelo processo de destilacdo-extracdo simultanea (A) e do 6leo volatil das folhas obtido

por hidrodestilagcéo.
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Fonte: Autor

Tabela 1. Constituintes quimicos do aroma das espigas de Piper aduncum L. obtido
pelo processo de destilacdo-extracdo simultanea e do Oleo volatil de folhas obtido por

hidrodestilagcao.

Aroma (DES) Oleo volatil (HD)

(%) (%)

IR Constituintes

949 a-Tujeno @ 0,09 -
957 a-Pineno 2 1,94 -
1002 B-Pineno 2 1,01 -
1025 a-Felandreno 2 0,23 -
1036 a-Terpineno 2 0,23 -
1048 Silvestreno 2 1,58 -
1055 (2)-B-Ocimeno® - 0,97
1065 (E)-B-Ocimeno P - 3,47
1077 y-Terpineno © 1,51 0,24
1106 Terpinoleno © 0,34 0,08

RC: 61515

Disponivel em: https://www.nucleodoconhecimento.com.br/quimica/constituintes-volateis



https://www.nucleodoconhecimento.com.br/
https://www.nucleodoconhecimento.com.br/quimica/constituintes-volateis
https://www.nucleodoconhecimento.com.br
https://www.nucleodoconhecimento.com.br/wp-content/uploads/2020/10/perfis-cromatograficos.png

MULTIDISCIPLINARY SCIENTIFIC JOURNAL ~ REVISTA CIENTIFICA MULTIDISCIPLINAR NUCLEO DO

0 ) NUCLEO [D() CONHECIMENTO ISSN: 2448-0959

https://www.nucleodoconhecimento.com.br

1141 Allo-ocimeno P - 0,42
1115 Linalol 2 0,19 -
1185 4-Terpinenol © 0,73 0,39
1269 Piperitona® 2,06 1,49
1350 Biciclogermacreno ® - 0,41
1385 a-Copaeno © 0,14 0,06
1429 (E)-Cariofileno © 0,26 1,24
1443 y-Elemeno?® - 0,14
1466 a-Humuleno © 0,1 0,31
1495 D-Germacreno 0,24 1,79
1511 Limonen-6-ol 2 0,28 -
1522 A-Amorfeno © 0,04 0,14
1540 Miristicina® 4,71 1,21
1658 Dilapiol © 83,17 82,71
1699 Apiol € 0,24 0,22

Legenda: IR- Indice de Retencdo; a- Constituintes presentes no aroma; b-
Constituintes presentes no 6leo volatil; c- Constituintes presentes no aroma e no 6leo
volatil; (DES)- Destilacdo-Extracdo Simultanea; (HD)- Hidrodestilacdo; Negrito-

Constituintes majoritarios. Fonte: Autor.

Ao todo foram detectados 25 constituintes, sendo que: apenas 12 destes foram
comuns ao aroma e ao 6leo em ambas as técnicas e partes da planta utilizada; 8 se
mostraram exclusivos a constituicdo do aroma e 5 constituintes presentes apenas no
Oleo volatil. Quando observamos na Tabela 1 os componentes em comum que
apresentaram como majoritarios para o aroma e 6leo volatil sdo: piperitona, miristicina
e dilapiol que somados constituem 89,94% no aroma e 85,41% no 6leo volatil. O
dilapiol possui forte agcao inseticida e bactericida, juntamente com a miristicina, um
fenilpropanide com propriedades narcéticas, toxicas para mamiferos e insetos
(FAZOLIN, 2007).
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A diferenca quantitativa do teor de metabdlitos secundarios nas diferentes técnicas e
partes da planta utilizada pode estar relacionada com diversos fatores, como local e
principalmente a parte da planta utilizada (FALKENBERG et al., 1999).

A presenca ou auséncia de constituintes a explicacdo nao pode ser tdo simples, pois,
componentes como o a-tujeno presentes apenas no aroma, quando submetido a altas
temperaturas da hidrodestilacédo, pode transformar-se em y-Terpineno e 4-Terpineol.
Da mesma forma, hidrocarbonetos sesquiterpénicos também podem sofrer diversos

rearranjos por causas térmicas, fotoquimicas (SCHOSSLER et al., 2009).
4. CONCLUSOES

A extragdo de Oleo volatil por hidrodestilagcdo mostrou-se adequada e eficiente para a
obtencdo de 6leo volatil de Piper aduncum com rendimento compativel com o0s
existentes na literatura, para este método de extracdo. A andlise dos constituintes
volateis por CG/EM permitiu a identificacao de trés constituintes principais em ambas
as partes dos vegetais: piperitona, miristicina e dilapiol que somados constituem

89,94% no aroma e 85,41% no 6leo volatil.
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