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INFLUENCE OF DRYING ON THE YIELD AND CHEMICAL COMPOSITION OF VOLATILE COMPOUNDS FROM ROOTS
OF Piper piscatorum Trel. & Yunck. (PIPERACEAE). In this study, we evaluated the yield and chemical composition of volatile

compounds obtained from fresh, dried at 30 and 40 °C respectively of Piper piscatorum, employing the technique of hydrodistillation.
The volatile were chemically characterized by GC-MS and GC-FID. The main volatile compounds were selin-11-en-4-a-ol (57,63 +
3,07%; 53,95 + 1,56% and 56,20 + 0,43%) and benzyl benzoate (15,40 + 0,36%; 16,32 + 0,85% and 15,04 + 0,24%).The drying of
the raw material reduced yield of volatile compounds, changing their chemical compositions.
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INTRODUCAO

No Brasil, plantas tém sido consumidas na sua maioria sem
nenhum conhecimento fitoquimico e com pouca ou nenhuma com-
provagio de suas propriedades farmacoldgicas.! Na Amazonia,
onde se encontra a grande biodiversidade do planeta, a falta dessas
informagdes também tem dificultado as pesquisas fitogenéticas e
fitotécnicas, além de ndo proporcionar retorno econdmico para a
populagéo local.?

Alguns pesquisadores t€ém-se preocupado com a qualidade da
matéria-prima na drea de plantas aromadticas e medicinais, pois os
parametros essenciais para a qualidade da matéria-prima podem va-
riar dependendo da procedéncia do material. Sendo assim, a origem
geogrifica, as condi¢des de cultivo, o estdgio de desenvolvimento, a
colheita, secagem e o armazenamento devem ser conhecidos.?

A necessidade de reducdo imediata do teor de 4gua logo apds a
colheita torna o processo de secagem uma etapa indispensével, pois
permite a inibi¢ao da atividade enzimadtica e o desenvolvimento de
micro-organismos, facilitando no armazenamento e transporte.*>

Estudos etnobotanicos que abordem plantas medicinais
presentes na Amazdnia, e mais especificamente no Estado do
Acre, permitiram levantar centenas de espécies utilizadas pelas
comunidades de colonos, seringueiros e indigenas sem nenhum
conhecimento das suas composi¢des quimicas ou da manipulagdo
adequada da matéria-prima. Entre as plantas utilizadas por estas
populacdes, destaca-se o jodo-brandim (Piper piscatorum Trel. &
Yunck.) pertencente a familia Piperaceae, predominante na regido.
As raizes dessa espécie vém sendo utilizadas principalmente como
um veneno usado na pesca, como anestésico nas formas de em-
plastro, infusdo ou pelo uso direto, no combate a dores em geral,
com destaque para os problemas odontolégicos, em substitui¢do
ao tabaco de mascar, muito empregado por vdrios grupos étnicos
na Venezuela e no Brasil.®
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Apesar dessa propriedade medicinal ser popularmente conheci-
da na regido, e trabalhos publicados sobre P. piscatorum nativo da
Amazonia Venezuelana® e de outras espécies da familia Piperaceae
(P. darienesis, Ottonia corcovadensis, Ottonia martiana, Ottonia
frutescens, e P. auritum) associarem o efeito anestésico com a pre-
senca das amidas (pipercallosina, piperovatina, pipercallosidina e
cefaradiona),”® sdo imprescindiveis estudos fitoquimicos, que envol-
vam a caracterizacido quimica de compostos voldteis e tratamentos
da matéria-prima com a espécie P. piscatorum nativa do Estado do
Acre, para as futuras pesquisas farmacoldgicas e genéticas.

Tendo em vista a importancia dos compostos volateis de espécies
de Piperaceas nativas da regido amazodnica e do potencial farmacol6-
gico apresentados por estas espécies, este trabalho teve como obje-
tivo caracterizar a composicdo quimica dos voldteis das raizes de P.
piscatorum e avaliar o efeito da secagem sobre a mesma e, também,
sobre o rendimento dos compostos voldteis.

PARTE EXPERIMENTAL
Coleta do material vegetal

O material genético foi coletado de populacdo nativa de P. pisca-
torum (Trel. Yunc.), situada na Reserva Florestal da Embrapa Acre,
localizada no municipio de Rio Branco, AC. A coleta foi realizada com
a planta em estdgio de produgdo contendo flores e frutos, no més de
janeiro/2005, entre 8-10 h da manha, erradicando as plantas do solo. A
temperatura local encontrava-se em torno de 25 °C. Apés essa etapa,
as plantas foram submetidas as operacdes de separacdo e sele¢do das
raizes, descartando-se os materiais atacados por praga ou doencas. Em
seguida, o material vegetal foi acondicionado em sacos plasticos colo-
cados em caixas de isopor, sob refrigeracdo (gelo), sendo transportado
via aérea para o Laboratério de Quimica Organica, da Universidade
Federal de Lavras, MG. O material foi processado a 24 h da colheita.
Para a confirmac@o da autenticidade da espécie coletada, uma exsicata
de niimero 10.473 foi submetida a identificagdo e o exemplar se encon-
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tra arquivado no Herbdrio da Universidade Federal do Acre (UFAC).
R. C. Posada, da Universidade de Antioquia, Medelin, Colombia, foi
o botanico que classificou a referida espécie.

Secagem

As raizes frescas de P. piscatorum foram submetidas a desidra-
tagdo em secador de bandejas com circulagdo de ar, as temperaturas
de 30 e 40 °C, por um periodo de 6 dias. As temperaturas foram
selecionadas com base em dados de literatura relacionados a seca-
gem de plantas medicinais e por apresentar nos ensaios de pesquisas
preliminares baixissima quantidade de compostos volateis.’

Umidade

Para a determinagdo da umidade, utilizaram-se separadamente 5
g de raizes frescas e secas picadas, emergidas em 50 mL de cicloexa-
no, colocadas em baldo volumétrico com capacidade para 250 mL,
acoplado a um condensador, com dean stark. O aquecimento foi re-
alizado por meio de manta aquecedora, controlando-se a temperatura
para 100 = 5 °C. Apds o processo de destilacdo, realizado em 3 h,
quantificou-se o volume de dgua presente nas raizes. A umidade foi
calculada levando-se o teor de dgua contido em 100 g da amostra.'°

Extracéo do 6leo essencial

A extracdo dos compostos voldteis foi realizada por hidrodesti-
lacdo, utilizando um aparelho Clevenger modificado, acoplado a um
baldo de fundo redondo com boca esmerilhada com capacidade de
1 L. Nesse baldo, foram colocadas separadamente 50 g de matérias-
primas frescas e secas a 30 e 40 °C, respectivamente, juntamente
com 500 mL de dgua destilada. O tempo de extrag¢@o, determinado
por meio de testes preliminares, foi de 4 h, contado a partir do mo-
mento de ebuli¢do. Os compostos voldteis foram separados da fase
aquosa utilizando-se diclorometano (3 x 30 mL). Reuniram-se as
fragdes organicas, secou-se com sulfato de sédio anidro, filtrou-se e
removeu-se o solvente sob pressdo reduzida em evaporador rotatério
a 35 °C. A massa de volateis obtida foi determinada por pesagem em
balanca analitica com precisdo de 0,1 mg. Os volateis obtidos foram
transferidos para frascos de vidro com tampas rosquedveis (septos
de silicone) e armazenados em geladeira a 2 °C, até o momento das
andlises.*!!

Analises cromatograficas

As andlises qualitativas dos compostos voldteis das raizes
frescas e secas de P. piscatorum foram realizadas no Departamento
de Quimica da Universidade Federal de Vigosa, MG, utilizando
um cromatdgrafo gasoso acoplado a um espectrdmetro de massas
(CG-EM), da marca Shimadzu, modelo QP 5050A. Para a identifi-
cacdo dos constituintes quimicos, foi empregada uma coluna DB-5,
da marca J & W Scientific, com 30 m de comprimento, d.i. de 0,25
mm, espessura do filme de 0,25 pum, e hélio como gas carreador. As
condicdes de operagdo do cromatdgrafo a gas foram: pressao interna
da coluna de 100 kPa, fluxo de gés na coluna de 1,8 mL min™!, tempe-
ratura no injetor de 220 °C, temperaturas no detector ou na interface
(CG-EM) de 240 °C. A temperatura inicial da coluna foi de 40 °C por
2 min, seguido de um incremento de 3 °C min’', até atingir 240 °C,
sendo mantida constante por 25 min. A razdo de split foi de 1:100.
O espectrometro de massas foi programado para realizar leituras em
uma faixa de 29 a 600 Da, em intervalos de 0,5 s, com energia de
ionizagdo de 70 eV. Foi injetado 1 uL da amostra na concentragdo de
1%, dissolvida em diclorometano. A identificagdo dos constituintes

Quim. Nova

foi realizada com base na comparacio dos indices de retengdo da
literatura. Para o indice de retenc@o, foi utilizada a equagio de van den
Dool e Kratz'? em relagio a série homdéloga de n-alcanos (nC8-nC18)
e fez-se extrapolagdes para C19 e C20. Essa identificagdo também foi
feita pela comparag@o de seus espectros de massas com os disponiveis
no banco de dados da espectroteca Willey, 7* edi¢do.'

A quantificacio dos componentes foi realizada em um croma-
tégrafo a gds com detector de ionizagdo de chamas (CG-DIC) de
marca Shimadzu, modelo GC-17A. As analises foram realizadas em
triplicata nas mesmas condic¢des descritas para a identificagdo dos
constituintes, sendo a quantificacdo de cada constituinte obtida por
meio de normalizagdo de dreas (%).

Delineamento experimental e analise estatistica

O experimento com compostos voldteis foi conduzido em deli-
neamento inteiramente casualizado, com 5 repeticdes. Utilizaram-se
como tratamentos as matérias-primas fresca e secas a 30 e 40 °C. A
variavel analisada foi rendimento de compostos volateis (g/100 g da
matéria-prima em base seca). Os dados obtidos foram submetidos
as andlises de varidncias e aos testes de comparacdes multiplas de
médias (Tukey), utilizando o programa SISVAR." Na andlise da
composi¢do quimica, foram determinados para cada constituinte a
média e o desvio-padrio.

RESULTADOS E DISCUSSAO

As raizes frescas de P. piscatorum apresentaram teor de umidade
de 40 £ 1%. Ap6s 6 dias de secagem a 30 e 40 °C, a umidade foi
reduzida para 7 £ 0,5 %.

Sdo mostrados na Tabela 1 os rendimentos de compostos voldteis
obtidos de raizes frescas e submetidos a diferentes temperaturas de
secagem. Pelos dados, verificou-se a inviabilidade da secagem da
matéria-prima para produgdo desses compostos voldteis com perda
de rendimento de 0,25 para 0,12% a partir de 30 °C. Nao foram
encontrados na literatura dados referentes a influéncia do processo
de secagem para a espécie P. piscatorum. No entanto, em vdrias
pesquisas publicadas relatam-se os efeitos da secagem na perda de
compostos voldteis. Entre os fatores descritos como causadores da
redugdo estdo a temperatura (40 °C) e o tempo de secagem (acima de
48 h) e caracteristicas da estrutura celular onde os voldteis possam
estar armazenados.

Entre as espécies pesquisadas, t€ém sido encontradas redugdes no
teor de voldateis com a desidratag@o - P. hispidinervum (25%), Cym-
bopogon citratus (44%), Chamaemelum nobile (53%) e Ailllanthus
altissima (76%).4%"

No caso das raizes, a diminui¢@o no teor de volateis do material
seco deve-se a perda dos compostos armazenados em estruturas
internas, como cavidades secretoras ou células oleiferas, que podem
ser arrastadas pelos vapores de dgua durante o processo de secagem,
uma vez que a d4gua pode atuar como solvente, possibilitando a difusdo
de compostos voldteis com o material seco, e o seu vapor pode atuar
como agente carreador dos compostos lipofilicos volateis.'® Por outro
lado, o processo de secagem pode causar um impacto consideravel nas
estruturas fisicas do material vegetal, o que pode ocasionar a ruptura
de tecidos e, consequentemente, de estruturas secretoras, resultando
no extravasamento dos compostos presentes em seu interior, incluidos
os constituintes voldteis.!”

Os teores e 0os compostos volateis identificados de P. piscatorum
obtidos de raizes frescas e submetidas a diferentes temperaturas de
secagem estdo apresentados na Tabela 1. Dos compostos volateis
de raizes frescas, foram identificados dezesseis componentes, entre
monoterpenos, sesquiterpenos e ésteres, representando 98,69% da
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Tabela 1. Rendimento e composicdo quimica de compostos voldteis de raizes de Piper piscatorum submetidas a diferentes temperaturas do ar de secagem

(valores dos componentes expressos em percentual proporcional da drea)’

Componentes Rendimento (% b.s.)? Tratamentos de secagem
IR! Raizes frescas 30°C 40°C
0,25a 0,12b 0,12b
timol 1292 1,55+0,21 0,16 £0,02 T
o-copaeno 1374 0,50 £0,41 0,42+ 1,21 0,38 £ 1,33
(E)-cariofileno 1414 0,92 £0,15 1,06 £0,17 t
Germocreno D 1478 3,08 £ 1,09 2,09 £ 1,15 2,03+£1,01
d-guaieno 1501 3,04 £0,20 2,16 £0,25 t
B-bisaboleno 1506 0,39 £ 0,08 0,21 £0,05 0,36 £0,02
(Z,E)-a-farneseno 1509 1,06 + 0,09 1,10+ 0,11 1,08 £ 0,14
y-cadineno 1516 1,44 +0,24 1,77 £ 0,10 1,17 £0,15
espatulenol 1573 1,61 £0,07 2,36 £0,05 2,58 £0,20
epi-1-cubenol 1622 1,09 £0,12 1,37 0,12 1,72 +0,14
gonossorol 1639 0,47 £ 0,04 0,09 £ 0,03 0,12 +£0,02
epi-o.-muurolol 1642 0,38 £0,03 0,28 £0,04 0,67 +£0,04
epi-a-cadinol 1644 2,67+0,28 3,15+£0,09 3,25£0,15
selin-11-en-4-o.-ol 1652 57,63 £3,07 53,95+ 1,56 56,20 £ 0,43
heptadecano 1700 7,46 £4,05 7,09 £2,80 6,25+ 1,95
benzoato de benzila 1760 15,40 £0,36 16,32 £ 0,85 15,04 £0,24
Total identificado 98,69 +2,32 93,58 £ 1,74 90,85 £ 1,11

'Médias de trés repeti¢des seguidas dos desvios-padrio. 2Médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade. CV(%)

=20,43; Média Geral = 0,16. *Indices de retencdo calculados,'> em ordem crescente de elui¢io, usando uma coluna capilar apolar DB-5, 30 m. *t —Quantidades

tracos (< 0,1%).

constitui¢cdo voldtil. Os principais constituintes encontrados foram
selin-11-en-4-a-ol (57,63%) e benzoato de benzila (15,40%).

Apesar de nao terem sido encontrados na literatura trabalhos
com a composi¢do quimica de compostos voldteis de P. piscatorum,
amaioria dos constituintes aqui identificados foi encontrada também
em outras espécies da familia Piperaceae (Ottonia corcovadensis, P.
arboreum, P. dilatatum).®'®

Pouco se tem estudado a respeito de compostos voldteis pro-
venientes das raizes de espécies do género Piper. Por outro lado,
muitos estudos relatam a caracterizagdo dos compostos volateis das
folhas de vdrias espécies de Piper encontradas na Floresta Ama-
zdnica. O constituinte selin-11-en-4-a-ol foi encontrado entre os
compostos voldteis de P. magnoliifolia e P. piresii,” enquanto que
o0 benzoato de benzila foi identificado em P. dilatatum.* Facundo et
al*' estudando os compostos voléteis das folhas de P. dumosum e
P. aleyreanum, coletadas na regido sudeste da Floresta Amazonica,
verificaram a presenca dos componentes biciclogermacreno (16,2%),
(E)-cariofileno (15,9%), B-pineno (16,0%) e a.-pineno (12,1%) como
constituintes majoritarios de P. dumosum e dos compostos [3-pineno
(14,4%), isocariofileno (17,5%) e (E)-cariofileno (18,6%) como
constituintes majoritarios de P. aleyreanum. Os compostos guaiol
(13,9%), gemacreno D (13,8%), a-pineno (12,5%) e B-pineno
(12,3%) foram encontrados como constituintes majoritarios entre
os compostos voldteis de P. renitens, nativa da Floresta Amazoni-
ca.”? Estudos com compostos voldteis dos frutos e das folhas de P.
divaricatum, coletados em dois meses distintos, encontraram linalol
(23,4-29,7%), B-pineno (19,9-25,3%) e o.-pineno (9,0-18,8%) como
constituintes majoritdrios das folhas de P. divaricatum.>® Apesar de
estas espécies apresentarem altos teores de monoterpenos, como o
e B-pineno, verifica-se a presenca de varios outros compostos como
constituintes majoritarios, demonstrando uma grande variacdo na

composicao quimica de volateis de espécies do género Piper, podendo
ser encontrados compostos como monoterpenos, sesquiterpenos,
fenilpropanoides, ésteres entre outros.

Os tratamentos de secagem (a 30 e 40 °C) contribuiram para
variagdes quantitativas da composi¢do quimica, com pequenas 0sci-
lacdes nos teores dos componentes majoritarios selin-11-en-4-a-ol e
benzoato de benzila. Maiores perdas foram detectadas com a secagem
da matéria-prima a 40 °C, sobre os constituintes minoritarios, timol
e (E)-cariofileno.

CONCLUSOES

A realizacdo da secagem de raizes de P. piscatorum, por um perio-
do de 6 dias com temperaturas até 40 °C , resultou em reducdo de 52%
no teor de voldteis em relagdo ao obtido com matéria-prima fresca.

Na composicdo quimica verificou-se que os teores dos consti-
tuintes majoritdrios selin-11-en-4-a-ol e benzoato de benzila nio
obtiveram diferencas significativas com o processo de secagem.

Considerando os hdbitos da popula¢@o em utilizar as raizes frescas
desta espécie nas formas de infusdo e pelo uso direto no combate a
problemas ondontoldgicos, a presenca do benzoato de benzila podera
trazer sérios problemas para os consumidores desta piperaceae. Este
constituinte quimico, que € indicado para tratamentos de escabiose,
pediculose e fitirfase, pode provocar irritagdes de mucosas, pele e
olhos. A sua ingestdo ou inalag¢@o pode estimular o sistema nervoso
central, provocando vertigens e convulsdes.
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