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Efeitos de diferentes tempos de extragao no teor e composi¢cao quimica do éleo
essencial de folhas de pariparoba [Pothomorphe umbellata (L.) Miq.]
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RESUMO: O presente trabalho visou avaliar a influéncia de diferentes tempos de extragéo
no teor e composigao quimica do 6leo essencial da espécie Pothomorphe umbellata. Folhas
de pariparoba foram coletadas em Cajamar — SP, no més de junho de 2006. O delineamento
experimental adotado foi inteiramente casualizado, com seis tempos de extragdo (90, 120,
150, 180, 210 e 240 minutos) e 4 repeti¢cdes. A extragdo do 6leo essencial foi realizada por
hidrodestilagdo e a analise quimica em CG-EM. O tempo de 180 minutos proporcionou maior
rendimento do 6leo essencial (0,42%), enquanto a composi¢do quimica ndo foi influenciada pelos
diferentes tempos de destilagdo. As principais substancias identificadas foram: D-germacreno
(65,5%), alfa-selineno (9,7%), trans-cariofileno (7,5%), e espatulenol (6,58%). Conclui-se que
o tempo de extragao afeta diretamente o rendimento e a proporgao das substancias quimicas,
recomendando-se a extracdo em até 180 minutos.

Palavras-chave: 6leo essencial, tempos de extragao, hidrodestilagéo, teor, composi¢ao quimica,
Pothomorphe umbellata

ABSTRACT: Effects of time of extraction in the yield and chemical composition of
the essential oil of pariparoba leaves [Pothomorphe umbellata (L.) Miq.]. The present
work aimed to evaluate the influence of different times of extraction in the yield and chemical
composition of the essential oil of “pariparoba” (Pothomorphe umbellate). Leaves of “pariparoba”
were collected in the municipal district of Cajamar — state of Sdo Paulo, Brazil, in June 2006.
The adopted experimental design was completely randomized, with six times of extraction (90,
120, 150, 180, 210, and 240 minutes) and 4 repetitions. The extraction of the essential oil was
accomplished by hydrodistillation, and the chemical analysis was performed in GC-MS. The
time of extraction of 180 minutes provided greater yield of the essential oil (0.42%), and its
chemical composition was not influenced by the different times of hydrodistillation. The main
substances showed are D-germacrene (65.5%), alpha-selinene (9.7%), trans-caryophyllene
(7.5%) and spathulenol (6.58%). The results of this work showed that the time of extraction
affects the yield and the proportion of the chemical substances and it is recommended the
extraction in up to 180 minutes.

Key works: essential oil, times of extraction, hydrodistillation, yield, chemical composition,
Pothomorphe umbellate.

INTRODUGAO

Pothomorphe umbellata (L.) Miq., espécie
medicinal nativa do Brasil, € conhecida popularmente,
como pariparoba ou caapeba. Planta pertencente a
familia Piperaceae, tipica da Mata Atlantica pode
ser encontrada nos Estados de Sao Paulo, Minas
Gerais, Espirito Santo e sul da Bahia (Riedel, 1941),
€ considerada espécie esciofita, porém em algumas
observagbes de campo ocorre também em campos
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abertos (Mattana, 2005).

O potencial medicinal desta espécie
esta na cura de feridas e inflamagbes em geral,
os usos etnofarmacoldgicos descritos para a
espécie sao diversos, dentre os quais estao
tratamento de epilepsia (Coimbra, 1958), disfungao
hepatica, bronquite asmatica, cicatrizante e
antiinflamatério (De Feo, 1991), febrifugo (Di Stasi
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et al., 1993), sedativa e analgésica (Hammer &
Johns,1993), repelente de insetos (Chartol, 1964),
antimalaria (Amorim et al., 1988) e a atividade
antioxidante comprovada cientificamente, atribuida
ao fenilpropandide 4-nerolidilcatecol (Ropke,
1999). A partir dessa comprovacgéo, vem sendo
alvo de interesse de laboratérios de fitoterapicos,
farmacias de manipulagao e industria cosmética
principalmente.

As espécies da familia Piperaceae tém
sido objeto de estudo, devido a presenga de varios
grupos de principios ativos, como € o caso das
substancias que compdem os 6leos essenciais e
que ocorrem na maioria dos representantes desta
familia (Gottlieb et al., 1981; Achenbach et al., 1986).
Segundo Waterman (1993), 6leos essenciais sao
misturas complexas, podendo conter 100 ou mais
compostos organicos, dentre eles, os terpenos e
fenilpropenos, constituindo as classes de compostos
mais abundantes no 6leo essencial.

A localizagdo dos 6leos essenciais nas
plantas varia de acordo com a familia botanica
a qual pertence, podendo ocorrer em estruturas
secretoras especializadas, tais como pélos ou
tricomas glandulares (Lamiaceae), corpos oleiferos
(Apiaceae), bolsas lisigenas ou esquizolisigenas
(Pinaceae, Rutaceae) ou células parenquimaticas
diferenciadas (Lauraceae, Piperaceae e Poaceae),
(Simbes & Spitzer, 2000). Os tipos de estrutura
secretora e a frequéncia também estéo relacionados
com a quantidade e a qualidade das substancias
quimicas produzidas por determinada espécie,
no caso de P. umbellata, os 6leos essenciais se
concentram nos idioblastos localizados nas células
parenquimaticas (Marinho 2008).

Estudo realizado por Mattana (2005) com o
6leo essencial de P. umbellata constatou presenga
de compostos pertencentes a classe dos terpenos,
com predominancia de sesquiterpenos.

Dentre os métodos existentes de
extragdo de dleos essenciais, destilagdo a vapor,
hidrodestilagcédo, extragdo por solventes, o mais
usual e recomendado pela OMS (Who, 1998) é o de
hidrodestilagéo, pelo baixo custo e praticidade. Para
realizacdo deste método sao utilizados aparelhos
Clevenger acoplados em balbes onde o material
vegetal é inserido juntamente com uma quantidade
de agua destilada que, apés a fervura, o vapor
contendo os compostos volateis é arrastado até o
condensador, e a partir dessa etapa o 6leo essencial
e 0 vapor condensam e se separam por densidade.
Neste método o teor e a composigdo quimica do
6leo essencial podem variar conforme o tempo
e a espécie estudada, conforme demonstraram
Venskutonis (2003) e Jantan et al. (2003).

Com relacéo a influéncia de tempos de
extragdo no rendimento e composigao quimica de
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Oleos essenciais, observou-se que trabalhos na
literatura sobre o tema sao escassos, no entanto,
essenciais para obtencdo da maximizagédo do
rendimento de 6leos essenciais. Diante deste
contexto, o presente trabalho visou avaliar a
influéncia de diferentes tempos de extragdo no
teor e composigao quimica do 6leo essencial de P.
umbellata.

MATERIAL E METODO

Folhas de Pothomorphe umbellata (L.) Miq.
foram coletadas no municipio de Cajamar — SP,
no més de junho de 2006 de plantas que estavam
em pleno florescimento e, entédo, levadas para a
Faculdade de Ciéncias Agrondmicas — UNESP
— Botucatu/SP, para secagem e extragdo do 6leo
essencial. As folhas foram secas em estufa de
circulagao forgada de ar a uma temperatura de 40
°C por um periodo de 72 horas, tempo suficiente
para estabilizagao total da massa de matéria seca. O
delineamento experimental adotado foi inteiramente
casualizado, tendo como tratamentos, seis tempos
de extragao (90, 120, 150, 180, 210 e 240 minutos)
com 4 repeticoes.

A extracdo do 6leo essencial foi realizada
pelo método de hidrodestilagéo, a partir de amostras
de 25 gramas de folhas secas de P. umbellata
colocadas em baldes de dois litros, juntamente
com 1 litro de agua destilada, acoplados em
aparelho tipo Clevenger. Apds os devidos tempos
de extracdo estabelecidos, os Oleos essenciais
foram recolhidos em frascos ambar previamente
pesados para posterior avaliagdo dos teores, cujo
calculo foi baseado na diferenga de massa do frasco.
Os frascos contendo os 6leos essenciais foram
armazenados em freezer até o momento da analise
quimica dos constituintes quimicos.

A caracterizagao quimica dos o6leos
essenciais foi realizada no Laboratério de Produtos
Naturais do Instituto Agrondmico de Campinas/SP,
onde foram submetidos a analise em cromatrografo
a gas acoplado com espectrometro de massas CG-
EM (Schimadzu mod QP5000), operando a 70 eV,
dotado de coluna capilar DB-5 (30 m x 0,25 mm x
0,25 um), hélio como géas de arraste (1,7 mL min-),
com injetor a 240 °C e detector 230 °C e a seguinte
programagao: 60 °C-125°C a 6 °C min-;125°C-175
°C, 3 °C min;175 °C-240 °C, 6 °C min-; split20;
fluxo 1,0 mL min-'. A identificacdo dos constituintes
quimicos foi baseada na comparagao os espectros
de massas com o banco de dados do sistema CG-
EM (Nist 62.1ib), literatura e indice de retencao de
Kovats (Van den Dool e Kratz, 1963 ).

Os dados foram submetidos a analise de
variancia, regressao e teste de Skott-Nott.
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RESULTADO E DISCUSSAO

O teor e os principais constituintes quimicos
presentes no 6leo essencial das folhas de P.
umbellata foram influenciados significativamente
pelo tempo de extragéo, conforme mostra a analise
de variancia (Tabela 1), no caso do teor de dleo
essencial e das substancias 6-elemeno e 6xido de
cariofileno, somente pela regressao linear. Apenas
a substancia 6-cadineno néo foi influenciada pelos
tratamentos. Para analise dos resultados, cujo
efeito dos tratamentos foi significativo em ambas
as regressoes (linear e quadratica), foi adotada
a regressao de maior grau, ou seja, que melhor
representasse o efeito do tratamento nas variaveis.

O tempo de extracao influenciou o
rendimento do 6leo essencial, sendo que em 180
minutos ocorreu o maior rendimento, apresentando
média de 0,42%, diferindo estatisticamente dos
tempos de extragdo 90, 120 e 150 min (Tabela
2). O pico maximo do tempo de extragdo ocorreu
em 180 minutos, apds esse periodo ocorreu
pequeno decréscimo no rendimento, porém sem
efeito significativo, conforme mostra a Tabela 2,
podendo ser atribuido as variagbes nos calculos
de rendimento.

Ao analisar a variagdo do rendimento do
6leo essencial ocorrida neste trabalho com outros
relacionados ao tema, observa-se que realmente
existe variagdo muito grande no rendimento de 6leo
essencial conforme a espécie, o método e o tempo
de extragao (Charles & Simon, 1990; Venskutonis,
2003; Jantan et al., 2003).

Silva et al. (2005) analisaram diferentes
métodos e tempos de extragdo de pimenta rosa
(Schinus molle L.) e verificaram que o rendimento
do o6leo essencial desta espécie extraido por
hidrodestilagao é diretamente proporcional ao tempo
de extragao (4 horas/4,61%) e, ainda, concluiram
que o método da hidrodestilagéo foi mais eficiente,
quando comparado com os métodos de infuséo

e soxhlet, pois apresentou maior niumero de
constituintes quimicos.

Ehlert et al. (2006) também constataram a
influéncia do tempo de extragdo em sete espécies
medicinais estudadas pelos autores; o maximo
teor de 6leo essencial foi obtido aos 130 minutos
de extragdo para Cymbopogon citratus (DC) Stapf,
150 minutos para as espécies: Cymbopogon
winterianus Jowitt, Aristolochia sp , Hyptis pectinata
(L.) Poit e Hyptis fruticosa Salzm. ex. Benth.; 160
minutos para Lippia sidoides Cham. e 230 min para
Eucalyptus globulus Labill. comprovando a variagéo
existente na produgéo de 6leo essencial conforme
a espécie e o tempo de hidrodestilagdo. Ja para
espécie Rosmarinus ofiicinalis L., Prins et al. (2006),
constataram que no tempo de 90 minutos € possivel
conseguir uma maximizagao do rendimento de 6leo
essencial desta espécie. As diferengas constatadas
pelos autores podem estar relacionadas ao tipo de
estrutura secretora das espécies produtoras de
Oleos essenciais, que podem facilitar ou dificultar sua
saida dos tecidos que as produzem, bem como as
caracteristicas de sua solubilidade ou volatilidade,
atribuidas principalmente aos compostos terpénicos,
metabdlitos secundarios classificados como
monoterpenos, sesquiterpenos, diterpenos,
triterpenos e carotendides respectivamente. Os
monoterpenos sao muito volateis, normalmente,
predominantes no 6leo essencial (Waterman, 1993;
Mann, 1994).

Com relagéo a composigao quimica do
Oleo essencial, foram identificadas 20 substancias
quimicas, perfazendo em média 95% do total
(Tabela 3), sendo a maioria sesquiterpénicas. O
aumento do tempo de extragdo ndo modificou a
composi¢ao quimica do 6leo essencial das folhas
de P. umbellata, sendo identificadas as mesmas
substancias em todos os tratamentos, diferindo
apenas, a proporgao relativa de cada uma, sendo
as majoritarias D-germacreno (52,75%), a-selineno

TABELA 1. Valores de F para teor e principais substancias quimicas: D-germacreno (S1), a-selineno (S2),
E-cariofileno (S3), espatulenol (S4), 6-cadineno (S5), 6—elemeno (S6), y-cadineno (S7), 6xido de cariofileno (S8)
e B-elemeno (S9) do dleo essencial de folhas pariparoba (Pothomorphe umbellata L.), em fungédo dos tempos
de extragdo (90, 120, 150, 180, 210 e 240 minutos). UNESP/FCA/Botucatu — SP, 2008.

C.V. G.L. Teor S1 S2 S3 S4 S5 S6 S7 S8 S9
Reg. Linear 1 14.87** 39.61** 25.63** 0.71** 95.53** 2.684~ 13.19**  30.04** 23.92** 10.28**
Reg. Quadratica 1 3.63~ 470" 6.78" 5.65** 14.63** 1.570~ 1.64- 0.28** 3.52n 8.58™*
Tratamentos 4 - - - - - - - -
Residuo 5 - — --- - - --- - -

C.V (%) --- 1312 9.85 8.59 19.73 17.10 29.91 24.66 23.40 22.71 22.74

*, ** Significativo a 0,05 e 0,01 pelo teste F, respectivamente; ns - ndo significativo.
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TABELA 2. Teor de 6leo essencial de folhas de P,
umbellata (L.) Mig. em func&o de diferentes tempos
de extragdo (90, 120, 150, 180, 210 e 240 minutos).
UNESP/FCA/Botucatu — SP, 2008.

Tempos de extragido

Teor de 6leo essencial

(min) (%)
90 0,19b
120 0,28b
150 0,34b
180 0,42a
210 0,40a
240 0,39

Média 0,34

Médias seguidas de mesma letra minuscula na coluna nao
diferem estatisticamente entre si pelo teste de Skott-Nott.

(10,38%), E-cariofileno (9,38%) e espatulenol
(6,58%), perfazendo 79% do total das substancias
identificadas.

A maioria das substancias quimicas
presentes no 6leo essencial apresentou efeito
diretamente proporcional, ou seja, aumento da
proporgao relativa, conforme o aumento do tempo
de extragao (Tabela 3), ora apresentando uma curva
linear, no caso das substancias delta -elemeno,
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oxido de cariofileno e y-cadineno, ora quadratica,
no caso das substancias a—selineno, espatulenol,
B-elemeno e trans-cariofileno (Figura 1).

Apenas as substancias D-germacreno,
E-anetol, y-muuroleno e a-muuroleno mostraram
efeito inversamente proporcional, ou seja,
decréscimo da proporgao relativa, conforme o
aumento do tempo de extragdo. Algumas hipoteses
podem ser levantadas para justificar a maior
concentragao destas substancias nos primeiros 90
minutos de extragéo; primeiro como a analise da
composi¢ao quimica do 6leo essencial é baseada na
proporcao relativa e ndo na massa molecular de cada
substancia presente no 6leo essencial, 0 aumento
da proporgao das demais substancias conforme
o tempo pode acarretar no decréscimo de outras,
no caso D-germacreno, E-anetol, y-muuroleno e
a-muuroleno; outro fator que também pode ter
ocorrido é a degradacao destas substancias. No
entanto sdo apenas hipoteses, pois para certificar
que existe realmente o efeito do tempo de extragéo
na quantidade extraida de cada substancia sao
necessarios estudos especificos, como realizagao
de curva de calibragdo para cada substancia com a
utilizacéo de padrdes moleculares de referéncia ou
mesmo ensaios de estabilidade da molécula.

Chatzopouloy & Katsiotis (1995)

TABELA 3. Médias das proporcgoes relativas (%) das substancias identificadas no éleo essencial de folhas de
pariparoba (Pothomorphe umbellata (L.) Minqg.), em fungao do tempo de extragéo (90, 120, 150, 180, 210 e 240

minutos). UNESP/FCA/Botucatu — SP, 2008.

Tempos de Extragdo (min)

Substancia (%)

90 120 150 180 210 240 Média
D-germacreno 65,60a 55,03b 52,36b 49,36b 48,44b 45,69b 52,75
a-selineno 9,72b 9,48b 10,12b 9,46b 11,46a 12,04a 10,38
trans-cariofileno 7,52a 10,14a 9,70a 10,67a 9.22a 9,05a 9,38
espatunelol 1,94c 6,07b 6,97b 7,80a 7,.61a 9,09a 6,58
Delta-cadineno 1,92a 2,90a 2,81a 2,85a 2,86a 2,93a 2,71
Delta -elemeno 1,58b 2,43a 2,37a 2,77a 2,82a 2,94a 2,49
y-cadineno 1,33b 1,95b 1,94b 2,45a 2,73a 2,89a 2,22
oxido de cariofileno  1,11b 1,51b 1,88b 2,13a 2,16a 2,19a 1,83
B-elemeno 0,82b 1,50a 1,59a 1,74a 1,43a 1,63a 1,45
epi-a-cadinol 0,79b 1,51a 1,25a 1,45a 1,50a 1,43a 1,32
a-copaeno 0,63b 1,09a 1,34a 1,32a 1,29a 1,30a 1,16
o-cubebeno tr 1,14a 0,92a 1,25a 1,14a 1,11a 0,93
B-bourboneno tr 0,69¢ 0,92b 1,08a 1,05a 1,09a 0,81
B-gurjuneno tr 0,75¢ 1,75a 1,07b 0,98b 1,09b 0,95
y-muuroleno 0,47a 0,16a 0,10a 0,10a 0,21a 0,21a 0,21
trans-nerolidol 0,15a 0,25a 0,18a tr tr 0,23a 0,14
cubenol 0,15a 0,17a 0,10a 0,10a 0,21a 0,10a 0,14
trans-anetol 0,47a tr tr tr tr tr 0,10
a-muuroleno 0,45a tr tr tr tr tr 0.10
TOTAL 94,77 97,56 96,54 95,90 95.28 95,24 95,88

Médias seguidas de mesma letra minuscula na linha néo diferem estatisticamente entre si pelo teste de SKott-Nott .
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FIGURA 1. Variacéo (%) das principais substancias quimicas presentes no 6leo essencial de folhas de pariparoba
P. umbellata (L.) Miq. em fungéo dos tempos de extracéo (90, 120, 150, 180, 210 e 240 minutos). UNESP/FCA/

Botucatu — SP, 2008.

e Prins et al. (2006), estudaram tempos de
extragdo na composi¢cao quimica das espécies
Jenuperus communis L. e Rosmarinus officinalis L.
respectivamente, e constataram um favorecimento
da concentragao de compostos oxigenados destas
espécies no inicio do processo extrativo com seguida
reducao conforme o aumento do tempo de extracao.

Ambos os autores alegam que esta ocorréncia é
decorrente do efeito de hidrodifuséo, ou seja, maior
solubilidade destas moléculas em agua. No entanto
os compostos oxigenados (E-anetol, cubenol,
E-nerolidol, epi-a-cadinol e espatulenol) de P.
umbellata ndo seguiram o mesmo comportamento,
mas vale salientar que estes compostos séao
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substancias sesquiterpénicas, com exceg¢ao do
E-anetol, que apresentou comportamento similar
aos trabalhos citados, cujos compostos oxigenados
analisados séo substancias monoterpénicas.

As substancias sesquiterpénicas
apresentam menor solubilidade e maior ponto de
ebulicdo quando comparadas as monoterpénicas,
como é caso das substancias citadas (Chatzopouloy
& Katsiotis,1995). Outro fator que deve ser levado
em consideragao é o local de armazenamento do
Oleo essencial na célula vegetal, no caso da espécie
P. umbellata, o 6leo essencial €, majoritariamente,
armazenado nos idioblastos (Marinho, 2008) o que
dificulta a extragao.

Observa-se que a partir de 120 minutos de
extracao é possivel obter a maximizacéo da extragao
dos constituintes delta-elemeno, B-elemeno, epi-
a~cadinol, a-copaeno, a-cubebeno e y-muuroleno,
cujos teores se mantém constantes apds esse
periodo, diferenciando significativamente do tempo
de 90 minutos; ja as substancias espatunelol,
y-cadineno, oxido de cariofileno e B-bourboneno
atingem o pico maximo de extracgao a partir dos 180
minutos (Tabela 2).

Apesar da escassez de trabalhos
relacionados ao tema exposto, pode-se notar nos
trabalhos realizados que o rendimento de d6leos
essenciais e a propor¢ao relativa das substancias
quimicas que o comp&em, variam significativamente
conforme a espécie, o tempo e o método de
extracdo adotado. Em vista disso, constata-se uma
lacuna existente em estudos prévios determinantes
que revelem o método e o tempo de extragédo de
6leos essenciais adequados, para que se tenham
dados concisos para cada espécie medicinal, a
fim de fornecer resultados fidedignos de precisao
e maximizag&o do rendimento de 6leos essenciais
nos trabalhos que envolvem processos de extragao.

A partir dos resultados deste trabalho,
pode-se concluir que o tempo de extragao do 6leo
essencial da espécie Pothomorphe umbellata
afeta diretamente o rendimento e a proporgao das
substancias quimicas que o compdem, de modo
que para se obter a maximizagao do rendimento do
6leo essencial desta espécie, recomenda-se realizar
extragdo em 180 minutos.
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