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RESUMO 

 

Os medicamentos de origem vegetal usados pela medicina popular apresentam normalmente 

um elevado nível de contaminação microbiológica. Existem vários métodos para a 

descontaminação microbiana de produtos fitoterápicos e a radiação gama tem sido uma 

alternativa, aumentando o tempo de conservação. As espécies Echinodorus macrophyllus, 

Inga laurina e Eucalyptus grandis são utilizadas pela população brasileira para diversos fins 

medicinais. Neste trabalho foi investigado o efeito da radiação gama sobre as frações 

contendo compostos fenólicos, saponinas e alcalóides de E. macrophyllus. O uso da radiação 

com a finalidade de descontaminação microbiológica não provoca mudanças significativas na 

composição das amostras. Além disso, foi avaliada a composição do óleo essencial das folhas 

dessas três espécies após serem submetidas à radiação e os resultados obtidos não estão 

ligados diretamente à dose de radiação gama. O uso de uma dose de 10 kGy é suficiente para 

total descontaminação das folhas de Echinodorus macrophyllus. Através de um estudo 

fitoquímico foi possível identificar diversas substâncias presentes no extrato em hexano 

obtidos das folhas de E. macrophyllus, além de isolar e identificar estruturalmente dois 

triterpenos: estigmasterol e β-sitosterol. Por sua vez na fração contendo compostos fenólicos 

foram identificados ácido trans-aconítico, acido trans-ferúlico, ácido cafeoiltartrônico, 

isovitexina e isoorientina. Os extratos e substâncias isoladas de E. macrophyllus foram 

submetidos a testes de atividade antioxidante por sequestro do radical DPPH e atividade 

antioxidante total, mostrando alto poder antioxidante. 

 

 

 

Palavras-chaves: Echinodorus macrophyllus, Inga laurina, Eucalyptus grandis, Radiação 

gama, Extrato em hexano, Compostos fenólicos, Atividade antioxidante. 



 

ABSTRACT 

 

The plant materials are usually used in the popular medicine with a high degree of 

microbiological contamination. There are several methods for microbial decontamination of 

herbal products and gamma radiation has been an alternative which also increases storage 

time. Echinodorus macrophyllus, Inga laurina, and Eucalyptus grandis are used by the 

Brazilian population for various medicinal purposes. In the present study the effect of gamma 

radiation on fractions containing phenolic compounds, alkaloids and saponins from leaves of 

E. macrophyllus was investigated. The use of radiation to microbial decontamination does not 

cause significant changes in the composition of the samples. Furthermore, the composition of 

the essential oil of leaves of these three species was evaluated after radiation and the results 

obtained are not directly connected to the dose of gamma radiation. A dose of 10 kGy was 

sufficient for complete decontamination of the leaves of Echinodorus macrophyllus. Different 

compounds were identified from the phytochemical study of leaves of E. macrophyllus. The 

hexane extract mainly provided two triterpenes: stigmasterol and β-sitosterol. The fraction 

containing phenolic compounds provided trans-aconitic acid, trans-ferulic, cafeoiltartronic 

acid, isovitexin, and isoorientina. Extracts and compounds isolated from E. macrophyllus 

were submitted to tests of antioxidant activity by scavering the DPPH radical and total 

antioxidant activity, showing high antioxidant power. 

 

 

 

 

Key Words: Echinodorus macrophyllus, Inga laurina, Eucalyptus grandis, gamma 

Radiation, Hexane extract, Phenolic compounds, Antioxidant activity. 
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Segundo a Organização Mundial de Saúde, cerca de 80% da população mundial fazem 

uso de ervas e outras plantas medicinais (WHO, 2003), com excelentes resultados em 

assistência primária à saúde (Koseki et al., 2002; WHO, 2002). No Brasil, a Associação 

Brasileira de Fitoterapia estima em R$ 500 milhões o consumo anual de plantas e 

medicamentos fitoterápicos elaborados, apesar de a maior parte da produção ser ainda 

artesanal, localizada e não ocupar grandes áreas de cultivo. 

O aumento progressivo da produção de medicamentos fitoterápicos tem sido 

acompanhado pela preocupação em relação à qualidade destes produtos, tendo em vista que as 

falsificações e as adulterações são frequentes (Rocha et al., 2004). Além disso, o meio onde 

foram cultivados, os métodos, colheita, processamento pós-colheita, transporte, forma como 

são embalados e armazenamento dos produtos naturais resultam em elevados riscos de 

contaminações microbiológica e química, sendo os principais fatores comprometedores da 

qualidade e segurança das ervas (WHO, 2003). 

As toxinas naturais produzidas por microrganismos presentes em fitoterápicos podem 

ser divididas em três categorias: toxinas bacterianas, micotoxinas e ficotoxinas (Bhatnagar et 

al., 2002). As patologias parasitárias como micoses sistêmicas causadas por Paracoccidioides 

brasilienses, infecções causadas por bactérias do gênero Salmonella e microrganismos 

associados ao processo de extração/beneficiamento de plantas podem produzir substâncias 

nocivas aos seres humanos (Yu et al., 2004). Algumas bactérias da família Bacillaceae, 

presentes em plantas usadas para preparação de chás, são resistentes às condições térmicas 

aplicadas em infusões (Seo et al., 2007). 

A contaminação fúngica pode resultar na produção de micotoxinas, sendo detectada em 

várias plantas medicinais e alimentos (Batista et al., 2002). A incidência dessas toxinas em 

produtos agrícolas representa um grande impacto negativo na economia das regiões afetadas 

(Rustom, 1997; Batista et al., 2002). Essas toxinas provocam resposta tóxica em animais, 

mesmo quando ingeridas em baixas concentrações. Em exposição aguda ou crônica, as 
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micotoxinas podem provocar câncer, toxidez renal, neurológica e imunossupressão (Bennett 

& Klich, 2003). Os fungos do gênero Fusarium são descritos como patógenos de plantas, 

produzindo micotoxinas antes e após a colheita. Por sua vez, os fungos dos gêneros 

Aspergillus e Penicillium são contaminantes de alimentos durante a secagem e 

armazenamento. 

O processo de prevenção e controle das micotoxinas não apresenta ainda um modelo 

seguro e eficaz. O tratamento por radiação gama (radioesterilização) tem sido uma alternativa 

para aumentar o tempo de conservação/armazenamento pelo bloqueio do brotamento de 

bulbos, atraso da maturação e diminuição da contaminação microbiológica de alimentos e 

produtos fitoterápicos. Por meio dessa técnica, o material vegetal é submetido a doses 

controladas de radiação ionizante, reduzindo a flora microbiana, sem afetar a qualidade 

terapêutica do material. A radiação a doses de até 10 kGy (sendo que 1 kGy = 1 joule de 

energia absorvida por massa em kg de material irradiado) foi eficiente no tratamento de 17 

ervas medicinais, reduzindo em 99,998% a contaminação por bactérias aeróbias, fungos e 

leveduras, sem causar alterações significativas em suas atividades biológicas (Migdal et al., 

1998). Algumas ervas foram radiadas a doses de 10, 20 e 30 kGy, sem alteração de suas ações 

terapêuticas. A maioria das ervas não sofreu alteração da concentração de compostos 

fenólicos e taninos quando submetidas à radiação a doses de 10 kGy (Koseki et al., 2002). Da 

mesma forma, a radiação gama não causou degradação significativa de β-caroteno (Koseki et 

al., 2002). No estudo da contaminação fúngica e da produção de micotoxinas em frutas, a 

presença de ácido penicílico (1), patulina (2), ácido ciclopiazônico (3), citrinina (4), 

ocratoxina A (5) e aflatoxina B1 (6), Figura 1. (p. 8), tem sido verificada em frutas. A 

radiação dessas frutas a doses de 1,5 a 3,5 kGy diminuiu significantemente a microbiota 

fúngica e a produção de micotoxinas decresceu com o aumento da dose de radiação (Migdal 

et al., 1998). 
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Em 1983, a comissão do Codex Alimentarius aprovou a radioesterilização de alimentos 

a doses abaixo de 10 kGy e, atualmente, 52 países utilizam essa técnica para fins comerciais 

(Aziz & Moussa, 2002). No Brasil, a Agência Nacional de Vigilância Sanitária (ANVISA) 

aprovou em 2001 a radioesterilização de alimentos a doses não estipuladas, desde que sejam 

suficientes para alcançar a finalidade pretendida e não comprometer a integridade do produto. 

Em 2004, a ANVISA exigiu o registro de controle de qualidade de medicamentos 

fitoterápicos, incluindo a pesquisa de eventuais alterações estruturais da matéria-prima (droga 

vegetal). 

O Instituto de Defesa do Consumidor alerta sobre novos estudos que relatam a 

contaminação de alimentos por produtos radiolíticos nocivos ao ser humano, formados a 

partir de reações tanto de lipídeos com oxigênio molecular quanto de decaimento causado 

pelos efeitos diretos e indiretos da radiação (Shim et al., 2009). De fato, certos 

hidrocarbonetos voláteis ausentes em alimentos não irradiados são observados em alimentos 

submetidos à radioesterilização. Após radiação entre 5 e 60 kGy das frações lipídicas de 

alguns alimentos a vácuo, foram identificados hidrocarbonetos, aldeídos, ésteres metílicos e 

etílicos, ácidos graxos livres e 2-alquilciclobutanonas, cujas concentrações aumentam com a 

dose e/ou temperatura da radiação (Nawar, 1986; Schreiber et al., 1993). Métodos de detecção 

padronizados e validados são disponíveis para muitos alimentos (Letellier & Nawar, 1972). 

Os hidrocarbonetos voláteis isolados da fração lipídica de alimentos irradiados podem ser 

identificados por cromatografia à gás na fração apolar dos lipídeos (Nawar et al., 1990). 

Compostos aromáticos, como o 1,3-bis(1,1-dimetiletil)benzeno (7, Figura 1, p. 8), têm sido 

apontados como marcadores de alimentos irradiados (Delincee, 2002). 

Apesar de o Ministério da Saúde do Brasil ter regulamentado em 1995 os 

procedimentos para a produção de medicamentos fitoterápicos, a farmacovigilância é 

incipiente e, praticamente, inexistente e a produção não tem controle sanitário apropriado. 

Além da poeira, outros contaminantes podem levar ao desenvolvimento de quantidades 
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significativas de esporos de bactérias e fungos em fitoterápicos (Seo et al., 2007). Como 

resultado, as plantas comercializadas para fins medicinais no Brasil são normalmente de má 

qualidade. Desde 1999, com a proibição do uso de óxido de etileno na descontaminação de 

qualquer produto que não seja objeto de uso médico-hospitalar (Portaria Interministerial nº 

482 dos Ministérios da Saúde e do Trabalho), a busca por tecnologias seguras de 

descontaminação microbiológica é de grande interesse comercial. Vários métodos de 

desinfecção têm sido sugeridos, tais como o uso de radiação eletromagnética, pulso 

fotodinâmico e tratamento com CO2. Entretanto, a radioesterilização apresenta-se como a 

alternativa mais adequada e segura para a descontaminação de produtos alimentícios e 

fitoterápicos (Seo et al., 2007). 

No Brasil, a radioesterilização está prevista na legislação, mas é pouco difundida (Shim 

et al., 2009). Uma das razões é a resistência do consumidor devida à desinformação, 

principalmente sobre a segurança do processo, qualidade nutricional do produto irradiado e 

métodos confiáveis de detecção que possam ser empregados como padrão (Bhattacharjee et 

al., 2002). A exigência da legislação e do mercado consumidor pela correta rotulagem de 

produtos radioesterilizados tem estimulado o estudo de métodos de identificação desses 

produtos para evitar a re-irradiação, controlar a dose absorvida e verificar o cumprimento dos 

níveis mínimos de exigência microbiológica, além de contribuir para o maior controle e 

ampliação do mercado internacional (ANVISA, 2001; Kim et al., 2005b). 

A análise por Cromatografia Líquida de Alta Eficiência (CLAE) da fração fenólica 

(FF), alcaloídica (FA) e saponínica (FS) das folhas de Echinodorus macrophyllus (“chapéu-

de-couro”) submetidas à radiação gama mostrou alterações na composição química dessas 

frações (Silva, 2010). Uma diminuição de concentração de alguns componentes foi verificada 

quando ocorre o aumento da energia de radiação gama. Por outro lado, alguns componentes 

mostraram um aumento de concentração com o aumento da energia de radiação gama, 
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podendo tratar-se de produtos radiolíticos (Silva, 2010). Nesse estudo prévio foram isolados 

também ácido trans-ferúlico (8) e 6-C-hexa-hidroxi-apigenina (9), Figura 1 (p. 8). 

Os resultados obtidos no estudo prévio acima citado indicaram a importância e 

justificaram a continuidade do trabalho com o estudo das frações que, ainda, não tinham sido 

estudadas fitoquimicamente para a espécie Echinodorus macrophyllus. Neste contexto, o 

presente trabalho tem como objetivo estabelecer as condições experimentais para a 

radioesterilização de produtos fitoterápicos (I. laurina e E. grandis), baseando-se na 

metodologia aplicada ao estudo de E. macrophyllus. No presente trabalho, a metodologia 

desenvolvida para ao estudo de E. macrophyllus foi aplicada no estudo de I. laurina e E. 

grandis. 

No Capítulo I (INTRODUÇÃO) é apresentado inicialmente um levantamento sobre as 

técnicas de descontaminação microbiana, principalmente sobre a radiação gama e as 

alterações provocadas pelo uso dessa radiação: alterações organolépticas, na constituição de 

terpenos, alcalóides, fenóis e na atividade biológica. Por fim, este capítulo descreve as 

famílias Alismataceae, Fabaceae e Myrtaceae, os gêneros Echinodorus, Inga e Eucalyptus e 

as espécies Echinodorus macrophyllus, Inga laurina e Eucalyptus grandis. 

O Capítulo II (PARTE EXPERIMENTAL) descreve os materiais e equipamentos 

empregados nas análises cromatográfica das frações, o método utilizado para contagem de 

microrganismos presentes em amostras vegetais. Além disso, este capítulo descreve o 

isolamento e identificação dos constituintes dos óleos essenciais (CG-FID e CG-MS) e dos 

métodos de análise de cromatografia líquida de alta-eficiência (CLAE), analítica e 

preparativa, e de caracterização estrutural dos fitoconstituintes por espectroscopias nas regiões 

do Ultravioleta (UV), Infravermelho (IV) e Ressonância Magnética Nuclear (RMN) 1D e 2D. 

Finalmente, a análise de atividade antioxidante é descrita também. 

O Capítulo III (RESULTADOS E DISCUSSÃO), Análise por CLAE das frações de E. 

macrophyllus submetidas à radiação gama, descreve as análises por CLAE analítico das 
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frações submetidas à radiação gama da espécie Echinodorus macrophyllus, evidenciando as 

principais alterações nos fitoconstituintes presentes nas frações contendo compostos 

fenólicos, alcaloídicos e saponínicos. 

O Capítulo IV (RESULTADOS E DISCUSSÃO), Óleos essenciais, descreve o 

isolamento, identificação e quantificação dos óleos essenciais que não foram submetidos a 

radiação gama e daqueles submetidos à radiação gama das espécies Echinodorus 

macrophyllus, Inga laurina e Eucalyptus grandis. 

O Capítulo V (RESULTADOS E DISCUSSÃO), Identificação e análise estrutural 

fitoquímica de constituintes de E. macrophyllus, descreve o isolamento dos fitoconstituintes 

das folhas de Echinodorus macrophyllus por CLAE preparativa. A análise estrutural dos 

fitoconstituintes foi realizada a partir dos dados de UV, IV e RMN 1D (RMN de 1H, RMN de 

13C e DEPT 135°) e 2D (COSY, HSQC e HMBC). 

O Capítulo VI (RESULTADOS E DISCUSSÃO), Contaminação microbiana e 

atividade antioxidante, descreve os ensaios biológicos: teste de contaminação microbiana, 

isolamento e identificação, além dos testes de atividade antioxidante e anti-inflamatória. 

Os anexos apresentam os efeitos do uso de radiação gama, os dados com área, tempo de 

retenção e intensidades das frações FF, FA e FS submetidas à radiação gama (5,0, 10,0 e 20,0 

kGy). 
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Figura 1. Estrutura química de alguns compostos químicos presentes em alimentos contaminados por fungos (1-
6), marcador de alimentos irradiados (7) e isolados de Echinodorus macrophyllus (8 e 9). 

OH



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

CAPÍTULO I 
 

INTRODUÇÃO  
 

 

 

 

 



 

10 
 

1. Descontaminação Microbiológica 

Descontaminação microbiana é a diminuição ou remoção de microrganismos presentes 

em um determinado material. As descontaminações microbianas têm sido realizadas por 

métodos físicos e/ou químicos que atuam principalmente na permeabilidade da membrana 

celular do microrganismo, promovendo vazamento do seu conteúdo ou causando danos às 

proteínas e aos ácidos nucléicos. Os vírus com envelopes lipídicos são os menos resistentes, 

seguidos pelas bactérias Gram-positivas, vírus sem envelopes, fungos, bactérias Gram-

negativas, protozoários, cistos de protozoários, micobactérias e endosporos de bactérias. Por 

sua vez, os príons são os agentes patogênicos mais resistentes. A Tabela I.1 mostra os 

principais métodos de descontaminação microbiana (Tortora et al., 2005; Murray et al., 

2006). 

 

Tabela I.1. Principais métodos físicos e químicos utilizados em descontaminações microbianas 

Método Físico Método Químico 

Calor úmido Fenol e compostos fenólicos 

Pasteurização Biguanidas (clorexidina) 

Calor seco Halogênios (iodo e cloro) 

Filtração Alcoóis 

Refrigeração Metais pesados 

Congelamento Agentes de superfície (sabões e detergentes) 

Liofilização Ácidos orgânicos 

Alta pressão Aldeídos 

Dessecação Esterilizantes gasosos 

Pressão osmótica Peróxidos (agentes oxidantes) 

Radiação não-ionizante  

Radiação ionizante  

 

1.1.  Radiação Ionizante 

A energia presente na radiação ionizante é superior à energia de interação dos elétrons 

de um átomo com o seu núcleo, sendo, portanto, suficiente para promover (excitar) elétrons 

de orbitais atômicos ou moleculares em seus estados fundamentais (Koseki et al., 2002). 
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O uso da radiação ionizante na preservação de alimentos iniciou-se antes de 1920. Um 

número maior de pesquisas utilizando doses variadas de radiação foi publicado somente entre 

1950 e 1960, principalmente pelo exército americano (Morehouse & Komolprasert, 2004). 

A radiação ionizante utilizada para a descontaminação microbiana pode ser obtida pela 

aplicação de raios gama (com radioisótopos 60Cobalto ou 137Césio), feixes de elétrons de alta 

energia (com energia superior a 10 MeV, apresentando pouca penetrabilidade) ou raios-x 

(com energia superior a 5 MeV). O princípio da radiação consiste na formação de elétrons 

energéticos que se localizam randomicamente em toda a matéria, resultando na geração de 

íons moleculares energéticos. Dependendo da complexidade estrutural e da estabilidade do 

íon molecular formado, estes íons podem capturar elétrons, dissociar-se ou, ainda, rearranjar 

rapidamente em moléculas mais estáveis, através de reações envolvendo íon-molécula 

(Morehouse & Komolprasert, 2004). 

O uso de radiação ionizante pode causar várias alterações na matéria, principalmente 

alterações químicas por dois caminhos, considerando-se tanto efeitos primários quanto efeitos 

secundários. Pelos efeitos primários, os produtos radiolíticos podem ser formados como 

resultado da absorção de energia direta pela matéria. Os efeitos secundários ocorrem como 

resultado da alta reatividade de radicais-livres e íons excitados produzidos via efeitos 

primários. Esta alta reatividade dos intermediários pode favorecer várias reações, com 

alteração química dos constituintes da materia, conduzindo à formação de substâncias estáveis 

(Morehouse & Komolprasert, 2004). 

Devido aos avanços do uso da radiação ionizante, vários métodos para investigar o 

processo da radiação podem ser utilizados, destacando-se: (i) espectroscopia de ressonância 

de spin de elétron (ESR), que quantifica a concentração dos radicais-livres formados na 

matéria irradiada; (ii) termoluminescência, que quantifica a presença de moléculas excitadas 

através da emissão de luz do material em aquecimento; (iii) métodos físicos, que se baseiam 

em determinadas propriedades, tais como viscosidade; (iv) métodos químicos, que 
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quantificam os produtos radiolíticos formados, por exemplo, pelo uso de Cromatografia a gás 

(CG) e Cromatografia Líquida de Alta Eficiência (CLAE); e (v) métodos biológicos, que se 

baseiam nas alterações dos microrganismos viáveis (ICGFI, 1999; Morehouse & 

Komolprasert, 2004). 

 

1.2.  Radiação Gama 

Os raios-γ do espectro eletromagnético têm comprimentos de onda muito pequenos e, 

consequentemente, são de alta energia. Apesar de o processo de prevenção e controle das 

micotoxinas não apresentar ainda um modelo seguro e eficaz (Prado et al., 1999), o 

tratamento por radiação gama (radioesterilização) tem sido uma alternativa para aumentar o 

tempo de conservação/armazenamento, através do bloqueio do brotamento de bulbos, atraso 

da maturação e diminuição da contaminação microbiológica de alimentos e produtos 

fitoterápicos (Prado et al., 1999a; Prado et al., 1999b). 

A radiação gama possui algumas vantagens em relação às demais técnicas de radiação 

ionizante, pois apresenta alto poder de penetração, baixa reatividade química e baixos níveis 

de resíduos, resultando em um pequeno aumento de temperatura do material irradiado. Com 

isso, o uso de radiação gama vem crescendo nos últimos anos, principalmente para 

esterilização de produtos farmacêuticos (Huang et al., 2010). Numerosos estudos estabelecem 

que a radiação gama pode ser considerada radiologicamente, microbiologicamente e 

toxicologicamente segura. 

Em 1999, mais de 30 países empregavam radioesterilização de produtos alimentares 

para uso comercial (IGCFI, 1999). Em 2008, 52 países permitiam e empregavam a radiação 

gama em aproximadamente 250 produtos alimentícios (Shim et al., 2009). A Figura I.1 (p. 

13) apresenta os principais países que fazem uso atualmente da tecnologia de radiação gama 

em radioesterilização para fins comerciais. 
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Cada país possui uma legislação específica para controle sanitário e, consequentemente, 

estipula a dosagem de radiação para cada material. A Comunidade Européia determinou em 

1999 o uso de doses de até 10 kGy. O US Food and Drug Administration limitou o uso de 

raios-γ em até 30 kGy para ervas culinárias, sementes, temperos, vegetais e misturas de 

substâncias aromáticas de vegetais. Porém, para eliminação do Clostridium botulinum, o US 

Army Natick Research and Development Laboratories estipulou dosagem de 41,2 kGy e, na 

África do Sul, é permitido o uso de até 45 kGy de energia de radiação gama (Suhaj et al., 

2006; Rajendra et al., 2006; Park et al., 2010). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura I.1. Principais países que fazem uso da tecnologia de radiação gama para fins comerciais em 1999. 
 

2. Alterações Provocadas pelo Uso de Radiação gama 

O uso de radiação ionizante, principalmente raios-γ, pode diminuir a concentração de 

alguns fitoconstituintes presentes nos fitoterápicos irradiados, devido à formação de radicais-

livres. Porém, outros estudos mostram que, dependendo da dose de radiação ionizante e da 

propriedade do material, a radiação gama pode aumentar a atividade fisiológica das células 

vegetais e de microrganismos fotossintéticos. A alteração da atividade fisiológica é devida a 



 

14 
 

alguns fatores, tais como, o aumento da proliferação celular, a melhora da taxa de germinação 

e/ou crescimento e o aumento da resistência ao “stress”. Raios-γ podem modificar também a 

estrutura de enzimas presentes nos vegetais e, dependendo da dose de radiação, aumentar a 

concentração de alguns fitoconstituintes (Kim et al., 2005a; Zhu et al., 2010). 

A diminuição da concentração de alguns fitoconstituintes no material irradiado pode ser 

atribuída a efeitos indiretos e, em alguns casos, a efeitos diretos da radiação. Alguns estudos 

confirmam a formação de espécies reativas de oxigênio (ERO), principalmente através da 

radiólise de moléculas de água, e de espécies reativas de nitrogênio (ERN). Essas espécies 

atuam como radicais-livres e podem atacar e/ou degradar outras substâncias presentes no 

material vegetal, ou seja, através de efeitos indiretos (Adhikari et al., 2011). 

 

2.1. Alterações Organolépticas 

Estudos recentes mostram que raios-γ podem aprimorar a qualidade sensorial de alguns 

vegetais, principalmente por aumentar a quebra de precursores e liberação dos glicosídeos 

responsáveis pelo aroma. Porém, a concentração de vanilina, ácido vanilínico, p-

hidroxibenzaldeído, ácido p-hidroxibenzóico e vanilina glicosilada (compostos responsáveis 

pelo aroma) na espécie Vanilla planiflora não foi afetada pelo uso da radiação gama e, dessa 

forma, a qualidade sensorial da espécie não foi aprimorada (Kumar et al., 2010). Por sua vez, 

alguns estudos citam alterações de cor em extratos naturais. Como exemplo, o extrato da 

espécie Hizikia fusiformis apresentou sua coloração escura alterada para uma coloração clara 

após exposição a radiação gama a dose de 10 kGy (Choi et al., 2010). 

 

2.2. Alterações na Constituição de Terpenos 

Vários estudos mostram que o uso da radiação gama pode tanto aumentar quanto 

diminuir a concentração de substâncias terpênicas no material vegetal, principalmente de 

monoterpenos em óleos essenciais. Substâncias tais como α-pineno, sabineno, mirceno, 
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limoneno e γ-terpineno (Figura I.2) teve suas concentrações aumentadas em três variedades de 

Maroc late (laranjas) quando se faz uso de raios-γ (Belli-Donini & Baraldi, 1977; Moussaid et 

al., 2004). O aumento da concentração dos terpenos oxigenados β-eudesmol, α-eudesmol e 

verbenona (Figura I.2) foi verificado quando o óleo essencial de Angelica gigas Nakai foi 

submetido à radiação gama (Seo et al., 2007). 

Porém, outros estudos mostram uma diminuição da quantidade de óleo essêncial 

extraído de Piper nigrum (pimenta preta) (Piggott & Othman, 1993), de D-limoneno, mirceno 

e de outros compostos voláteis nos extratos de Citrus paradis quando submetidos a dose de 1 

kGy (Vanamala et al., 2007), além da degradação de linalol, antranilato de metila e citral 

(Figura I.2) foi verificada em cascas de Maroc late (Moussaid et al., 2004). 

OHH

OHH

O

OH

NH2

O

O

O

αααα -Pineno
Sabineno ΜΜΜΜirceno Limoneno γγγγ -Terpino αααα -Eudesmol

ββββ -Eudesmol Verbenona

Linalol

Antranilato de metila

Citral  

Figura I.2. Estrutura química dos constituintes terpênicos presentes em óleo essencial de espécies vegetais. 
 

2.3. Alteração na Constituição de Alcalóides 

A radiação gama provoca também alterações da concentração de alcalóides. O uso de 

radiação gama em injeções de morfina e efedrina (Figura I.3, p. 16), com a finalidade de 

descontaminação, resulta em suas decomposições e diminuição da atividade destes alcalóides 

(Chakchir & Bobkov, 1978). Uma diminuição da concentração de alcalóides (etilenoimina e 

colchicina) (Figura I.3; p. 16) ocorre também ao expor exemplares das espécies Peganum 
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harmala e Ageratum conyzoides à radiação gama (Agarwal & Verma, 1988; Gadzhieva & 

Faradzhev, 2007). Porém, o aumento da concentração dos alcalóides hiosciamina e hioscina 

(Figura I.3) tem sido verificado quando exemplares das espécies H. niger e D. stramonium 

são submetidos à radiação gama. A radiação gama favorece a biossíntese dos principais 

compostos que propiciam a atividade de D. stramonium, espécie rica em compostos 

alcaloídicos (El-Hamidi et al., 1966; Malik et al., 1972; Popiashvili et al., 2006). 
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Figura I.3. Estrutura química dos alcalóides identificados em espécies vegetais. 
 

2.4. Alteração na Constituição Fenólica 

A enzima fenilalanina-amonia-liase (PAL) é responsável pela biossíntese de 

antocianinas e compostos fenólicos. O uso da radiação gama aumenta a atividade desta 

enzima, principalmente a doses que variam entre 1,6 e 2,0 kGy. O aumento do processo 

enzimático é mais pronunciado quando o material vegetal é armazenado por longos períodos 

(HUSSAIN et al., 2010). 

Assim, o uso da radiação em ervas fitoterápicas pode favorecer a atividade antioxidante, 

pelo aumento da concentração dos compostos fenólicos, porém, os raios-γ podem tanto 
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diminuir quanto aumentar a concentração dos compostos fenólicos, dependendo da dose 

incidida. O uso de doses entre 8 e 10 kGy aumenta a concentração de compostos fenólicos e a 

atividade antioxidante em algumas espécies (Zhu et al., 2010; Choi et al., 2010). 

Similar aos compostos fenólicos, a biossíntese das antocianinas é regulada 

principalmente pela enzima PAL. O aumento da concentração de antocianinas em Prunus 

persica Bausch (pêssego) foi verificado quando a amostra foi submetida à radiação a dose de 

1,1 kGy. Porém, a diminuição da concentração de constituintes fenólicos nesse vegetal foi 

verificada a doses superiores a 10 kGy (Morehouse & Komolprasert, 2004; Hussain et al., 

2008). 

A diminuição da concentração de constituintes fenólicos e da atividade antioxidante em 

extratos irradiados foi verificada recentemente, quando as folhas de Echinodorus 

macrophyllus foram submetidas às doses de 1,0, 3,0, 5,0, 10,0 e 20,0 kGy. Esse fato mostra o 

poder radioprotetor da espécie estudada (Silva et al., 2012). 

 

2.5. Alteração na Atividade Biológica 

As atividades diurética, espasmolítica, colagogo (aumento da secreção da bili), 

digestiva, antibiótica, calmativa e anti-inflamatória foram testadas para 10 preparações 

fitoterápicas. Nesse estudo, foi mostrado que, a doses de até 10 kGy, as preparações 

apresentam ação terapêutica idêntica à do material não irradiado (Owczarczyk et al., 2000). 

 

3. A Família Alismataceae 

Alismataceae pertence à classe das Liliopsida (monocotiledôneas), correspondendo, em 

número de espécies, à segunda maior classe das Angiospermas (Cronquist, 1988). A família é 

constituída por cerca de 100 espécies e 16 gêneros. Dentre seus gêneros, Echinodorus e 

Saggitaria possuem as maiores diversidades específicas, apresentando 45 e 35 espécies, 

respectivamente (Judd et al., 2008). As plantas dessa família são normalmente aquáticas ou 
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semi-aquáticas, sendo encontradas frequentemente em lagos, pântanos, rios ou córregos de 

água doce. A grande maioria das espécies é caracterizada por plantas com raízes fixas na água 

ou em brejos e apresentam folhas eretas ou flutuantes, sendo halófitas ou hidrófitas (Haynes 

et al., 1998). 

As espécies dessa família são distribuídas amplamente em todos os continentes e 

apresentam poucas diferenças evolutivas entre si. De modo geral, as espécies são classificadas 

por diferentes formas e, por isso, apresentam várias sinonímias (Lehtonen, 2009). Suas 

espécies são usadas como fontes de alimentos e de fitoterápicos e na ornamentação de 

aquários e lagoas. 

 

4. O Gênero Echinodorus 

O gênero Echinodorus é constituído por plantas aquáticas e pantaneiras que crescem 

ocasionalmente submergidas, mas possuem folhas e inflorescências predominantemente 

emersas, ou seja, são halófitas (Haines & Holm-Nielsen, 1986). 

No Brasil, são encontradas 17 espécies, distribuídas principalmente nos Estados de São 

Paulo e Minas Gerais e no Nordeste Brasileiro (Costa et al., 2006). No Nordeste, predominam 

formas intermediárias; isto é, populações híbridas apresentando indivíduos com características 

de duas ou mais espécies do gênero (Matias, 2007). 

Poucos estudos fitoquímicos sobre espécies do gênero Echinodorus são descritos na 

literatura. A espécie Echinodorus grandiflorus tem sido estudada, descrevendo-se 

principalmente o isolamento de ácidos graxos, diterpenos, triterpenos e esteróides (Tanaka, 

2000). Nesta espécie, o diterpeno denominado ácido equinóico (10) Figura I.4 (p. 19) é o 

fitoconstituinte isolado em maior proporção no extrato etanólico das folhas e relacionado com 

a atividade biológica da planta (Tanaka et al., 1997; Costa et al., 1999). 
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5. A Espécie Echinodorus macrophyllus 

5.1. Características Morfológicas 

A espécie E. macrophyllus foi descrita pela primeira vez por Micheli em 1881 

(Lehtonen, 2009). As folhas são pecioladas, ovais de base cordiforme, agudas ou acuminadas 

no ápice, limbos inteiros, comprimentos entre 20 e 40 cm e larguras entre 15 e 35 cm, com 

superfície rugosa, áspera e de 11 a 13 nervuras principais na página inferior. O pecíolo é 

longo, coriáceo, medindo até 70 cm de comprimento, com sulcos longitudinais e providos de 

estrias longitudinais. As flores são brancas, hermafroditas, perfeitas, numerosas, dispostas em 

racismos e alongadas (Oliveira & Akisue, 1991; Leite et al., 2007). A Figura I.4 apresenta 

fotos de exemplares da espécie Echinodorus macrophyllus Mich. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura I.4. Exemplares da espécie Echinodorus macrophyllus (Filho, 2010; Sobrinho & Silva, 2010). 
 

5.2. Distribuição, Nomes Populares e Classificação Taxonômica 

Os exemplares dessa espécie são encontrados na América do Sul, principalmente no 

Brasil e, mais precisamente, em áreas alagadas da Caatinga, Cerrado e Mata Atlântica. Nos 
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estados das Regiões Norte (Roraima, Amapá e Pará), Nordeste (Piauí e Bahia), Centro-Oeste 

(Mato Grosso), Sudeste (Rio de Janeiro, São Paulo e Minas Gerais) e Sul (Paraná), nos 

estados coloridos (Matias, 2010) é conhecida popularmente como “chapéu-de-couro”, 

“congonha-de-bugre”, “congonha-do-campo” ou “erva-de-bugre” (Toledo et al., 2010). A 

distribuição geográfica da espécie está apresentada no mapa da Figura I.5. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura I.5. Distribuição geográfica da espécie E. macrophyllus no Brasil (Matias, 2010). 
 

A Tabela I.2 mostra a classificação taxonômica da espécie Echinodorus macrophyllus 

Mich. de acordo com Cronsquist, em 1988. 

 

Tabela I.2. Classificação taxonômica da espécie Echinodorus macrophyllus 

Reino: Plantae 

Divisão: Magnoliophyta 

Classe: Liliopsida 

Ordem: Alismatales 

Família Alismataceae 

Gênero: Echinodorus 

Espécie: Echinodorus macrophyllus Michelli 
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5.3. Atividade Biológica 

E. macrophyllus e E. grandiflorus são as únicas espécies do gênero que são utilizadas 

na medicina tradicional. E. macrophyllus foi inscrita nas primeiras edições da Farmacopéia 

dos Estados Unidos do Brasil (1929 e 1959), tendo sido retirada nas edições posteriores, pois 

seu uso como fitoterápico depende do avanço de novos estudos (Leite et al., 2007). 

E. macrophyllus é uma planta medicinal que possui um amplo espectro farmacológico, 

apresentando atividades depurativa, emoliente, tônica, anti-sifilítica, antiofídica, diurética, 

anti-reumática, anti-inflamatória e empregada no tratamento de aterosclerose e doenças de 

pele, fígado e das vias urinárias (litíase e nefrite) (Tanaka, 2000). Apesar de poucos estudos 

terem sido descritos na literatura, há relatos que confirmam os efeitos imunossupressor e 

citotóxico em doses elevadas da planta (Lopes et al., 2000; Pinto et al., 2007). Sob o ponto de 

vista farmacológico, extratos aquosos da planta têm efeitos imunossupressores. Estes efeitos 

podem fazer parte do tratamento da resposta humoral exacerbada e/ou condições de resposta 

imune celular em doenças imunoinflamatória crônica, doenças autoimunes, transplantes e 

enxertos. 

Além disso, as folhas da planta são utilizadas popularmente por decocção com água, na 

forma de chás, tinturas ou em pó, além da maceração do rizoma em etanol para uso tópico em 

feridas e no reumatismo (Matias, 2010). 

 

5.4. Constituintes Químicos Isolados de Echinodorus macrophyllus 

Até o presente, poucos estudos fitoquímicos sobre E. macrophyllus foram realizados, 

tendo sido identificados por testes químicos representantes das classes dos alcalóides, 

glicídeos, óleos essenciais, ácidos orgânicos, heterosídeos e taninos. 

Alguns estudos mostraram o isolamento e identificação dos diterpenos trans-fitol  (11), 

echinofilina A (12), echinofilina B (13), echinofilina C (14), echinofilina D (15), echinofilina 

E (16), echinofilina F (17), chapecoderina A (18), chapecoderina B (19), chapecoderina C 
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(20), echinodolideo A (21) e echinodolideo B (22), cujas estruturas químicas são mostradas 

na Figura I.6. Os compostos 21 e 22 são considerados derivados do ácido equinóico 10 

isolado da espécie E. grandiflorus (Migdal et al., 1998; Kobayashi et al., 2000a; Kobayashi et 

al., 2000b; Kobayashi et al., 2000c; Shigemori et al., 2002). 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura I.6. Estrutura química de fitoconstituintes isolados de Echinodorus macrophyllus. 
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6. A Família Fabaceae 

A família Fabaceae é uma das maiores dentre as dicotiledôneas, com mais de 19.000 

espécies distribuídas amplamente em todos os continentes. Seus representantes ocupam os 

mais variados habitats (Lewis et al., 2005), concentrando-se nas regiões tropicais e 

subtropicais, apresentando significativa riqueza para a composição arbórea das formações 

florestais (Vitousek et al., 2002; Broughton et al., 2003). Suas plantas são de hábito variado, 

desde grandes árvores das matas tropicais a arbustos, subarbustos, ervas anuais ou perenes 

(Bell et al., 1978). No Brasil é uma das mais diversas e abundantes famílias de plantas 

superiores, presente praticamente em todos os biomas (Vitousek et al., 2002; Broughton et al., 

2003). 

A família Fabaceae é constituída por vegetais que fornecem os mais diversos produtos 

como alimentos, forragem para a criação de gado, substâncias medicinais, pesticidas, 

combustíveis e produtos industriais (Ottobelli et al., 2011). 

 

7. O Gênero Inga 

O nome Inga tem origem indígena no termo angá, que significa em tupi "que possui 

semente" (Possette & Rodrigues, 2010). O gênero Inga é um dos maiores gêneros de 

leguminosas com cerca de 400 espécies. Destas, 140 espécies são encontradas no Brasil, 

sendo 93 espécies encontradas no litoral brasileiro (Mata & Felix, 2007). Com origem nas 

florestas tropicais de baixa elevação do Brasil, estende-se até o norte do México. Inga 

caracteriza-se basicamente por apresentar folhas paripenadas, com nectário na raque foliar, 

localizado entre cada par de folíolos e legume, com sementes envolvidas por sarcotesta 

carnosa e adocicada. Suas espécies apresentam potencial econômico no reflorestamento, 

fitoterapia, produção de energia e alimentação (Pritchard et al., 1995; Morton, 1998; 

Caramori et al., 2008). 
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8. A Espécie Inga laurina 

8.1. Características Morfológicas 

A espécie Inga laurina é representada por árvores de até 15 m de altura com ramos 

cilíndricos a levemente angulosos. Suas folhas são pecioladas, vestigialmente aladas, glabras, 

alas terminais pouco proeminentes, cuneadas, dispostas normalmente em perfil de “U”. A 

planta apresenta 1-2 pares de folíolos elípticos com nectários sésseis ou elevados até 1 mm de 

altura, com inflorescências em espigas cilíndricas. As flores são sésseis com cálices 

campanulados, corolas infundibuliformes e pétalas de 4,5 a 5 mm. Os frutos são sésseis, 

coriáceos, glabros, amarelos quando maduros e inseridos excentricamente nos pedúnculos, 

oblongos com sementes elípticas, verdes, adocicada e comestível. Floresce principalmente 

entre os meses de setembro e novembro e frutifica entre os meses de dezembro e janeiro 

(Machedo et al., 2007; Sousa et al., 2011). A Figura I.7 apresenta fotos de exemplares da 

espécie Inga laurina (SW.) Willd. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura I.7. Exemplares da espécie Inga laurina (SW.) Willd (Gilson, 2012). 
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8.2. Distribuição, Nomes Populares e Classificação Taxonômica 

Inga laurina não é endêmica do Brasil, sendo encontrada na Amazônia, na Caatinga, no 

Cerrado e na Mata Atlântica, principalmente nas Regiões Norte (Pará, Amazonas e Acre), 

Nordeste (Maranhão, Ceará, Paraíba, Pernambuco e Bahia), Centro-Oeste (Goiás, Distrito 

Federal e Mato Grosso do Sul) e Sudeste (Minas Gerais, Espírito Santo, São Paulo e Rio de 

Janeiro) nos estados coloridos (Matias, 2010). A distribuição geográfica desta espécie é 

apresentada no mapa da Figura I.8, sendo popularmente conhecida, no Brasil, como ingá 

branco e plantada amplamente como uma árvore de sombra em áreas urbanas (Machedo et al., 

2007). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura I.8. Distribuição geográfica da espécie Inga laurina no Brasil (Matias, 2010). 
 

A Tabela I.3 (p. 26) mostra a classificação taxonômica da espécie I. laurina de acordo com 

Cronsquist, em 1988. 
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Tabela I.3. Classificação taxonômica da espécie Inga laurina 

Reino: Plantae 

Divisão: Magnoliophyta 

Classe: Magnoliopsida 

Ordem: Fabales 

Família: Fabaceae 

Gênero Inga 

Espécie: Inga laurina (SW.) Willd 

 

8.3. Constituintes Químicos Isolados de Inga laurina e Atividade Biológica 

Embora I. laurina seja importante na flora brasileira, seus constituintes químicos e 

bioquímicos são pouco conhecidos (Machedo et al., 2007). Galoil-depsídeos derivados da 

tirosina compreendem a grande maioria dos metabólitos fenólicos encontrados nas folhas 

jovens de I. laurina e apresentam considerável atividade antioxidante frente ao radical DPPH 

quando comparados com a vitamina C (Venkateswara et al., 2011). Outro metabólito fenólico 

encontrado nas folhas desta espécie é o flavonóide miricetina (23, Figura I.9) (Lokvan et al., 

2007). 

 

 

 

 

 

Figura I.9. Estrutura da miricetina isolada de Inga laurina. 
 

O inibidor de tripsina (ILTI) é um polipeptídeo isolado em sementes do I. laurina. Este 

tipo de inibidor forma complexos estáveis com proteases alvo, bloqueando, alterando ou 

impedindo o acesso ao sítio ativo da enzima. Este fitoconstituinte pode estar envolvido nos 

mecanismos de defesa deste vegetal contra pragas e doenças, além de ter um papel no 

tratamento de patologias humanas, tais como na coagulação do sangue, hemorragia, 

inflamação e câncer (Machedo et al., 2007). 
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9. A Família Myrtaceae 

A família Myrtaceae pertence à ordem das Myrtales (Dicotiledônea) e compreende 

cerca de 133 gêneros e mais de 3.800 espécies de árvores ou arbustos que se distribuem por 

todos os continentes, à exceção da Antártica, mas com nítida predominância nas regiões 

tropicais e subtropicais do mundo (Wilson et al., 2001; Stefanello et al., 2011). No Brasil, 

Myrtaceae é uma das famílias mais importantes, sendo representada por aproximadamente 

1.000 espécies em várias formações vegetais (Pereira et al., 2012). 

Representantes desta família são fontes ricas em compostos biologicamente ativos 

(Maciel et al., 2010). Várias espécies da família Myrtaceae são cultivadas devido os seus 

frutos comestíveis de raro sabor e gosto (Stefanello et al., 2011), além de seus efeitos no 

tratamento de diarréias, antioxidante, hipolipidêmico e efeito larvicida dentre outros (Park et 

al., 2011; Vieira et al., 2012; Pereira et al., 2012; Araújo et al., 2014). Porém, outras espécies 

da família Myrtaceae estão sob risco de extinção, desaparecendo da natureza antes mesmo 

que se tenha conhecimento básico de sua biologia e química (Pereira et al., 2012). 

 

10. Gênero Eucalyptus 

Dentro da família Myrtaceae, o gênero Eucalyptus é economicamente o mais 

importante, sendo composto por mais de 700 espécies (Santos et al., 2013). Muitas espécies 

desse gênero apresentam taxa de crescimento rápido, adaptabilidade a diferentes solos e 

climas e resistência a estresses bióticos, além da facilidade de propagação. Especialmente no 

Brasil, Chile, África do Sul, Portugal e Índia, a madeira de espécies de Eucalyptus é utilizada 

amplamente para a produção de pasta de celulose e papel (Oliveira et al., 2012). No Brasil, 

árvores de Eucalyptus são as mais plantadas em projetos de reflorestamento, podendo ser 

cultivadas em vários tipos de solo incluindo, solos ácidos e pobres em nutrientes (Bini et al., 

2012). 
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11. A Espécie Eucalyptus grandis 

11.1 Características Morfológicas 

A espécie Eucalyptus grandis é representada por árvores possuindo cascas lisa, áspera 

na base ou em flocos, de coloração cinza a marrom. Uma árvore adulta pode chegar a 50 m de 

altura, embora alguns exemplares atinjam 80 m de altura. Apresenta folhas lanceoladas, verde 

escuro brilhante e com 10 a 16 cm de comprimento e 2 a 3 cm de largura. As folhas são 

dispostas alternadamente ao longo da ramos e com textura coriácea, com glândulas que 

contêm óleos voláteis perfumados. As flores brancas aparecem a partir de meados do mês de 

abril até agosto e estão dispostas em grupos de sete a onze cabeças de flor. As flores são em 

forma de cone em botão que medem de 5 a 8 mm de comprimento e 4-7 mm de espessura, 

sendo cobertas por uma membrana (Babalola et al., 2013a; Babalola et al., 2013b; Santos et 

al., 2013). A Figura I.10 apresenta fotos de exemplares da espécie Eucalyptus grandis Hill ex 

Maiden. 

 

 

Figura I.10. Exemplares da espécie Eucalyptus grandis (Smith, 2014). 
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11.2. Distribuição, Nomes Populares e Classificação Taxonômica 

A espécie Eucalyptus grandis, pertencente à família das Myrtaceae, é uma árvore nativa 

da costa leste da Austrália. No Brasil encontra-se distribuída em todas as regiões: Norte, 

Nordeste, Centro-Oeste, Sudeste e Sul, nos estados coloridos. A distribuição geográfica dessa 

espécie é apresentada na Figura I.11. E. grandis é conhecida popularmente, no Brasil, como 

“eucalipto”, “calipe”, “eucalipto-prateado”, “eucalipto-cheiroso”. 

 

Figura I.11. Distribuição geográfica da espécie Eucalyptus grandis no Brasil (Matias, 2014). 
 

Eucalyptus grandis é a espécie de Eucalyptus mais cultivada para fins comerciais, 

especialmente no Brasil e na África do Sul (Santos et al., 2013). A Tabela I.4 mostra a 

classificação taxonômica da espécie E. grandis de acordo com Cronsquist, em 1988. 

 

Tabela I.4. Classificação taxonômica da espécie Eucalyptus grandis 

Reino: Plantae 

Divisão: Angiosperma 

Classe: Dicotiledônea 

Ordem: Myrtales 

Família: Myrtaceae 

Gênero Eucalyptus 

Espécie: Eucalyptus grandis Hill ex Maiden 
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11.3. Constituintes Químicos Isolados de Eucalyptus grandis e Atividade Biológica 

Eucalyptus grandis tem sido bastante estudado e suas folhas contêm os triterpenos 

pentacíclicos: ácido oleanólico (24), ácido ursólico (25), ácido betulínico (26) e ácido 

maslínico (27) (Babalola et al., 2013a; Babalola et al., 2013b) (Figura I.12). 
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Figura I.12. Triterpenos pentacíclicos identificados nas folhas de Eucalyptus grandis. 
 

Além disso, no caule de E. grandis foram identificados por CLAE-EM 26 compostos 

fenólicos: ácido quínico (28), galoilglicose (29), ácido gálico (30), ácido protocatecuico (31), 

galato de metila (32), digaloilglicose (33), catequina (34), ácido gálico-galoilglicose (35), 

metil-floroglucinol-O-galoilglicose (36), cafeinato de isoprenila (37), ácido elágico hexosídeo 

(38), trigaloilglicose (39), galato de diepicatequina (40), taxifolina (41), ácido elágico (42), 

ácido elágico pentosídeo (43), metil-floroglucinol-O-digaloilglicose (44), ácido dimetil-

elágico glicosídeo (45), isoramnetina pentosídeo (46), isoramnetina raminosídeo (47), 

floridizina (48), eriodictiol (49), quercetina (50), dimetil-hesperetina (51), cinamoil-galoil-

glicose (52), floretina (53). A Figura I.13 (p. 31) mostra a estrutura química dos compostos 

identificados no caule de Eucalyptus grandis. 

O óleo essencial extraído das folhas de E. grandis é relatado como anti-séptico, 

desinfetante e antioxidante. A decocção das folhas dessa espécie é utilizada no tratamento de 

gripe, constipações, dores de garganta e tuberculose (Babalola et al., 2013a; Babalola et al., 

2013b; Soyingbe et al., 2013). 
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Figura I.13. Estrutura química dos compostos identificados no caule de Eucalyptus grandis.
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CAPÍTULO II 
 

PARTE EXPERIMENTAL 
 

 

 

 

 
 



 

33 
 

1. Equipamentos 

As análises por cromatografia líquida de alta eficiência (CLAE) em escala analítica 

foram realizadas em cromatógrafo líquido SHIMADZU, equipado com duas bombas LC-

20AT, detector UV/VIS SPD-20A, software LCsolution v.1.21 (SHIMADZU) e coluna 

NSTC18, com dimensão de 250 mm x 3,0 mm x 5 µm, LC100111 (NST). Para análises 

preparativas e conseguinte separação de fitoconstituintes foi usado o cromatógrafo líquido 

VARIAN PRO STAR, equipado com uma bomba PS210, detector UV/VIS PS325, coluna 

NSTC18, com dimensão de 250 mm x 10,0 mm x 5 µm, LC280211 (NST) e software 

GALAXIE v. 1.10.0.5550. 

Após os procedimentos preparativos, as amostras foram liofilizadas empregando o 

equipamento TermoFisher SCIENTIFIC, FR-Drying Digital Unit. As determinações de ponto 

de fusão foram realizadas em aparelho METTLER FP80 SNR H22439. As análises por 

espectroscopia de absorção na região do Infravermelho (IV) foram realizadas em 

espectrômetro Spectrum One (ATR) – PERKIN ELMER. As leituras das absorbâncias para a 

análise da atividade antioxidante foram realizadas em espectrofotômetro UV-Visível, 

UVmini-1240, SHIMADZU. 

A determinação das substâncias presentes na fração em hexano de Echinodorus 

macrophyllus e nos óleos essenciais foram realizadas por análises de CG-FID em aparelho HP 

Gas Chromatography HP 5890, com detector FID. As separações foram realizadas em coluna 

capilar Equity-5 (30 m x 0,25 mm com 0,25 µm de espessura) e as análises de CG-Massas em 

aparelho SHIMADZU GC-MS QP5050A, equipado com coluna capilar DB-5 (30 m x 0,25 

mm com 0,25 µm de espessura) acoplado ao detector de massas. 

As análises por espectroscopia de Ressonância Magnética Nuclear (RMN) foram 

realizadas em espectrômetro BRUKER DRX-400 linha AVANCE. Os deslocamentos 

químicos foram registrados em unidade δ em ppm e as constantes de acoplamento escalar (J) 
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em Hz. Tetrametilsilano (TMS) foi empregado como padrão de referência interna, tendo 

DMSO-d6 como solvente. 

As amostras foram submetidas à radiação gama, no Centro de Desenvolvimento da 

Tecnologia Nuclear – CDTN, no radiador Gama - Cell com fonte de irradiação de 60Co. A 

taxa de dose da radiação gama foi de 2,50 kGy/h com erro de ± 0,02 kGy. 

 

2. Contaminação Microbiana 

2.1. Contagem de Microrganismos Presentes em Amostras Vegetais 

As folhas da espécie E. macrophyllus foram submetidas a doses de radiação gama de 

0,0, 1,0, 3,0, 5,0, 10,0 e 20,0 kGy. Uma massa de 100 mg do material vegetal foi misturada a 

10 mL de caldo Sabouraud, preparada previamente (20 g de caldo para 1 L de água). A 

solução foi agitada vigorosamente durante 1 h, sendo, em seguida, diluída com auxílio de uma 

pipeta esterilizada (1 mL da solução em tubo de ensaio contendo 9 mL de água esterilizada). 

A diluição foi homogeneizada e repetida, obtendo-se cinco diluições seriadas. 

Um volume de 0,1 mL foi retirado de cada diluição e espalhado por toda a superfície de 

placas contendo Agar Sabouraud, utilizando alça de Drigalski e, em seguida, encubada para 

favorecer o crescimento microbiano. Todo o procedimento foi realizado em duplicata (Santos 

et al., 2006). 

As colônias foram contadas e as unidades formadoras de colônias (UFC) foram 

calculadas para todas as amostras submetidas à radiação gama, de acordo com a Equação 1. 

 

UFC = (nº de colônias) x 10 x (diluição utilizada para a contagem)        (1) 

 



 

35 
 

2.2. Obtenção dos Microrganismos e Identificação das Espécies 

Os fungos foram isolados usando alça de Henle e transferidos para outra placa contendo 

Agar Sabouraud, sendo aplicados em quatro pontos da placa. Este procedimento é conhecido 

como isolamento e purificação dos microrganismos. 

Após estarem totalmente puros, os fungos foram transferidos para tubos de ensaios 

contendo Agar Sabouraud e armazenados em geladeira. 

 

3. Metodologia Fitoquímica 

3.1. Material Vegetal 

3.1.1. Echinodorus macrophyllus 

As folhas de E. macrophyllus foram adquiridas no Mercado Central de Belo Horizonte 

em agosto de 2010, coletadas previamente no Município de Esmeraldas (MG). Uma exsicata 

da espécie vegetal encontra-se depositada no Herbário do Instituto de Ciências Biológicas da 

Universidade Federal de Minas Gerais, sob o código: BHCB 28.557. 

 

3.1.2. Inga laurina 

As folhas de I. laurina foram coletadas no Município de Uberlândia (MG) latitude 

18°55’53’’ S e longitude 48°16’23’’ W, em janeiro de 2012. Uma exsicata da espécie vegetal 

encontra-se depositada no Herbário da Universidade Federal de Uberlândia sob o código: 

Voucher n° 61752. 

 

3.1.3. Eucalyptus grandis 

As folhas de E. grandis foram coletadas na fazenda Quilombo no Município de Monte 

Alegre de Minas (MG) latitude 19°00'24,28'' S e longitude 48°43'21,18'' W, em fevereiro de 

2013. 
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3.2. Obtenção dos Extratos em Hexano e Etanol das folhas de E. macrophyllus 

As partes aéreas de Echinodorus macrophyllus foram submetidas à secagem em estufa 

por aproximadamente uma semana, à temperatura média de 60 ºC. O material vegetal foi 

pulverizado em moinho de esferas, obtendo-se as massas indicadas na Figura II.1. As partes 

aéreas pulverizadas (1532,20 g) foram colocadas em um erlenmeyer de 5 L e adicionou-se 

hexano (Hex) até submergir todo o material pulverizado. A extração foi realizada a 

temperatura ambiente (18 a 24 ºC) por sete dias. A mistura foi filtrada em funil de placa de 

vidro sinterizado. Posteriormente, a solução hexânica do material vegetal foi concentrada, 

empregando-se evaporador rotativo à temperatura de aproximadamente 60 ºC e obtendo-se, 

após evaporação do solvente, o extrato em hexano (EH; 32,9746 g). A torta obtida no 

processo de preparação do extrato em hexano foi submetida a nova extração com etanol 

(EtOH) a frio, obtendo-se o extrato em etanol (EE; 98,1460 g). 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura II.1. Esquema de obtenção dos extratos em hexano e etanol de Echinodorus macrophyllus. 
 

3.2.1. Fracionamento do Extrato em Hexano de Echinodorus macrophyllus 

O extrato em hexano (EH, 20,0 g) foi submetido ao fracionamento em coluna 

cromatográfica (CC) de sílica gel, sendo coletadas 110 frações de 250 mL eluídas em hexano 

(Hex), diclorometano (DCM), acetato de etila (AcOEt) e etanol (EtOH), em gradiente 

Extrato em Etanol (EE) 

(98,1460 g) 

Extração a frio com etanol 

Extração a frio com hexano 

Material vegetal pulverizado 

(1532,20 g) 

Extrato em Hexano (EH) 

(32,9746 g) 

Torta 
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crescente de polaridade. Após análise comparativa por cromatografia em camada delgada 

(CCD) de sílica gel, as frações foram reunidas em grupos, conforme Tabela II.1. 

 

Tabela II.1. Frações e grupos resultantes do fracionamento cromatográfico de EH em sílica gel 

Fração Eluente Grupo Massa (g) 

01-05 Hexano HR01 0,021 

06-10 Hexano HR02 0,013 

11-13 Hexano HR03 0,005 

14-16 Hexano HR04 0,007 

17-20 Hexano HR05 0,005 

21-23 Hexano HR06 0,011 

24-30 Hexano HR07 0,018 

31-40 Hexano HR08 0,054 

41-44 Hexano HR09 0,358 

48-51 DCM HR10 0,220 

52-58 DCM HR11 0,158 

59-64 DCM HR12 0,359 

65-69 Acetato HR13 0,115 

70-73 Acetato HR14 0,296 

74-76 Acetato HR15 0,420 

77-80 Acetato HR16 0,250 

81-83 Acetato HR17 0,119 

84-88 Etanol HR18 0,358 

89-91 Etanol HR19 0,323 

92-95 Etanol HR20 0,259 

96-100 Etanol HR21 0,113 

101-103 Etanol HR22 0,100 

104-110 Etanol HR23 0,090 

 

Os grupos HR02, HR05, HR06, HR07 e HR08, após total evaporação do solvente, 

foram submetidos à cromatografia a gás acoplada a espectrometria de massas, e, por 

comparação com a biblioteca NIST, foi possível identificar por similaridade do espectro de 

massas alguns constituintes presentes no extrato em hexano de E. macrophyllus. 

O grupo HR09 foi submetido novamente ao fracionamento por CC de sílica gel, sendo 

coletadas 141 frações de 125 mL eluídas em Hex, AcOEt e EtOH em gradiente crescente de 
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polaridade. Após análise comparativa por CCD, as frações foram reunidas em grupos, 

conforme Tabela II.2. 

 

Tabela II.2. Frações e grupos resultantes do fracionamento cromatográfico de HR09 em sílica gel 

Fração Eluente Grupo Massa (g) 

1-2 Hexano AR01 0,010 

3-7 Hexano AR02 0,008 

8-13 Hexano AR03 0,010 

14-20 Hexano AR04 0,005 

21-50 Acetato AR05 0,004 

51-64 Acetato AR06 0,008 

65-74 Acetato AR07 0,010 

75-77 Acetato AR08 0,005 

78-114 Acetato AR09 0,009 

115-119 Acetato AR10 0,007 

120-131 Acetato AR11 0,008 

132-135 EtOH AR12 0,001 

136-141 EtOH AR13 0,258 

 

Os grupos AR01, AR02 e AR03 foram submetidos à cromatografia a gás acoplada a 

espectrometria de massas. Enquanto que o grupo AR13 (0,258 g) foi fracionado novamente 

em CC de sílica gel usando como eluente a mistura isocrática DCM/MeOH (4:1), obtendo-se 

40 frações que foram reunidas conforme Tabela II.3. 

 

Tabela II.3. Frações e grupos resultantes do fracionamento cromatográfico de AR13 em sílica gel 

Fração Eluente Grupo Massa (g) 

1-2 DCM/Metanol (4:1) B01 0,015 

3 DCM/Metanol (4:1) B02 0,002 

4-9 DCM/Metanol (4:1) B03 0,008 

10-12 DCM/Metanol (4:1) B04 0,152 

13-16 DCM/Metanol (4:1) B05 0,010 

17 DCM/Metanol (4:1) B06 0,008 

18-19 DCM/Metanol (4:1) B07 0,015 

20-40 DCM/Metanol (4:1) B08 0,020 
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O grupo B05 foi submetido à cromatografia a gás acoplada a espectrometria de massas. 

Enquanto que os grupos B03 e B04 foram reunidos e fracionados novamente em CC de sílica 

gel usando como eluente a mistura isocrática DCM/Hexano (2:1), obtendo-se 114 frações que 

foram reunidas conforme Tabela II.4. 

 

Tabela II.4. Frações e grupos resultantes do fracionamento cromatográfico de B03 e B04 em sílica gel 

Fração Eluente Grupo Massa (g) 

1-4 DCM/Hexano (2:1) C01 0,001 

5-9 DCM/Hexano (2:1) C02 0,002 

10-20 DCM/Hexano (2:1) C03 0,001 

21-33 DCM/Hexano (2:1) C04 0,002 

36-43 DCM/Hexano (2:1) C05 0,001 

44-59 DCM/Hexano (2:1) C06 0,001 

60-64 DCM/Hexano (2:1) C07 0,120 

65-103 DCM/Hexano (2:1) C08 0,020 

104-105 DCM/Hexano (2:1) C09 0,005 

106-114 DCM/Hexano (2:1) C10 0,002 

 

O grupo C02 foi submetido à cromatografia a gás acoplada a espectrometria de massas. 

Enquanto que o grupo C07 (0,120 g) foi fracionado novamente em CC de sílica gel usando 

como eluente DCM, obtendo 32 frações que foram reunidas conforme Tabela II.5. 

 

Tabela II.5. Frações e grupos resultantes do fracionamento cromatográfico de C07 em sílica gel 

Fração Eluente Grupo Massa (g) 

1-5 DCM D01 0,008 

6-10 DCM D02 0,017 

11-20 DCM D03 0,002 

21-26 DCM D04 0,008 

26-32 DCM D05 0,005 
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O grupo D02 (0,017 g) foi submetido à recristalização em MeOH, fornecendo sólido 

branco que foi submetido à cromatografia a gás acoplada a espectrometria de massas e à 

análise estrutural por Ressonância Magnética Nuclear. 

 

3.3. Análise por CG do Óleo Essencial Obtido das Folhas de E. macrophyllus, I. laurina e E. 

grandis Antes e Após Serem Submetidos à Radiação gama 

3.3.1 Obtenção do Material Vegetal Submetido à Radiação gama 

As folhas de Echinodorus macrophyllyus, Inga laurina e Eucalyptus grandis foram 

secadas e pulverizadas. Seis amostras pulverizadas contendo cada uma 250 g de E. 

macrophyllus, seis amostras pulverizadas contendo cada uma 100 g de I. laurina e seis 

amostras pulverizadas contendo 60 g de E. grandis foram colocadas em embalagens “Zip 

Lock” de sacos de polietileno herméticos. Uma amostra de cada espécie vegetal não foi 

submetida à radiação gama e as outras amostras submetidas a doses de 1,0, 3,0, 5,0, 10,0 e 

20,0 kGy em aparelho de Gama-Cell com fonte de 60Co. 

 

3.3.2. Extração do Óleo Essencial 

Após submetidas à radiação gama, todas as amostras de E. macrophyllus, I. laurina e E. 

grandis foram submetidas a hidrodestilação em aparelho de Clevenger com 3 L de água, 

durante 5 h, para E. macrophyllus, 3 L de água e 3 h para I. laurina e 1 L de água durante 2 h 

para E. grandis. Essas amostras já tinham sido analisadas previamente para determinar 

quantidade de amostra e o tempo da hidrodestilação. Após a hidrodestilação, os óleos 

essenciais foram particionados com diclorometano e, em seguida, submetidos à evaporação 

do solvente (Pimenta et al., 2006). A Tabela II.6 (p. 41) apresenta a massa dos óleos 

essenciais isolados de E. macrophyllus, Inga laurina e E. grandis. 
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Tabela II.6. Massa do óleo essencial extraído das folhas de E. macrophyllus, I. laurina e E. grandis submetidas 
a diferentes doses de radiação gama 

 
 

3.3.3. Análises do óleo essencial por CG-FID 

As análises de CG-FID foram realizadas em aparelho HP5890 com detector FID. 

Hidrogênio foi usado como gás de arraste com fluxo de 2 mL/min. Exatamente 1 µL das 

amostras foi injetado com gradiente de temperatura de 60 °C, 0 min, 3 °C/min até 270 °C. As 

temperaturas do injetor e do detector foram de 270 e 300 °C, respectivamente (Pimenta et al., 

2006; Radulovic et al., 2010). 

As amostras foram diluídas em clorofórmio (1% p/v) e os constituintes foram 

identificados usando os parâmetros de índice de retenção baseados no método de Kováts com 

comparação com índices de retenção linear de padrões (C10-C18). 

 

3.3.4. Análises do óleo essencial por CG-EM 

As análises por CG-Massas foram realizadas em aparelho SHIMADZU com detector de 

Massas. Hélio foi utilizado como gás de arraste com fluxo de 2 mL/min, as condições 

cromatográficas foram as mesmas descritas acima nas análises de CG-FID (Pimenta et al., 

2006; Radulovic et al., 2010). 

Os dados espectrométricos foram manipulados usando o software GCMSsolutions. A 

identificação foi realizada pela comparação dos picos obtidos no espectro de massas com 

aqueles do banco de dados NIST8. 

Dose de 
Irradiação 

Massa (mg) de óleo essencial 
extraído de E. macrophyllys 

Massa (mg) de óleo 
essencial extraído de I. 

laurina 

Massa (mg) de óleo 
essencial extraído de E. 

grandis 

0 kGy 69,5 3,3 277,8 

1 kGy 167,4 3,7 423,1 

3 kGy 115,9 1,4 454,4 

5 kGy 180,0 1,4 486,1 

10 kGy 145,3 2,4 498,7 

20kGy 104,5 1,8 458,3 
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3.4. Obtenção do Extrato Aquoso de E. macrophyllus, Isolamento e Radiação dos 

Constituintes Polares 

As folhas da espécie Echinodorus macrophyllus (250 g) foram submetidas à decocção 

com água por 2 h à temperatura de 60 °C, sendo, em seguida, filtradas, obtendo-se o extrato 

aquoso de E. macrophyllus (EAq). EAq foi colocado em funil de adição e hidróxido de 

amônia foi adicionado até pH 10–11. Em seguida, 100 mL de solução acetato de etila:éter 

etílico (3:1) foram adicionados, obtendo-se duas fases: a Fase Aquosa e a Fase Orgânica que 

foram, então, separadas. A Fase Aquosa foi acidificada com HCl até pH 1–2 e submetida 

novamente à extração com solução acetato de etila:éter etílico (3:1), obtendo-se a fase aquosa 

FB (rica em aminoácidos, ácidos orgânicos e açúcares) e a fase orgânica FF (rica em 

compostos fenólicos do tipo flavonóides). Por sua vez, a Fase Orgânica foi acidificada com 

HCl até pH 2 e submetida à extração com solução de água acidificada com HCl (pH 2), 

obtendo-se a fase aquosa FA (rica em alcalóides) e a fase orgânica FS (rica em saponinas). A 

Figura II.2 (p. 43) apresenta a sequência metodológica para o isolamento dos constituintes 

polares do EAq das folhas de E. macrophyllus (Silva et al., 2012). 

Após a obtenção das frações ricas em compostos fenólicos, saponinas e alcalóides, 

diluiram-se 50 µL de FF em 950 µL em água e 200 µL de FS em 800 µL em água, enquanto 

que FA não foi diluída. Em seguida, o volume de 1 mL foi submetido à  radiação gama em 

doses de 0,0, 5,0, 10,0 e 20,0 kGy, obtendo-se as frações irradiadas correspondentes (FF0, 

FF5, FF10, FF20, FA0, FA5, FA10, FA20, FS0, FS5, FS10 e FS20, respectivamente). 
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Extrato Aquoso

Fase Aquosa Fase Orgânica

NH4OH  pH = 10-11
Acetato de Etila/Éter Etílico (3:1)

HCl  pH = 1-2
Acetato de Etila/Éter Etílico (3:1)

HCl  pH = 1-2
H2O pH = 2

FF FA FSFB

FB = Aminoácidos, Ácidos Orgânicos, Açúcares
FF = Compostos Fenólicos
FA = Alcalóides
FS = Saponinas

 

Figura II.2. Sequência metodológica para o isolamento dos constituintes polares do EAq das folhas de E. 
macrophyllus. 
 

3.4.1. Análise por CLAE das Frações FF Submetidas a Diferentes Doses de Radiação gama 

Análises por CLAE foram realizadas com a finalidade de investigar o efeito da radiação 

gama e possível formação das espécies reativas de oxigênio (EROs) sobre as amostras de FF. 

Dessa forma, alíquotas de FF0, FF5, FF10 e FF20 foram analisadas por CLAE, no modo 

isocrático, utilizando uma mistura de solventes, empregando os eluentes (A) metanol e (B) 

água:ácido trifluoroacético (99,5:0,5 v/v, pH 4,3) como fase móvel, contendo 70% de B e 

30% de A em um intervalo de 0,0 a 40,0 min. O volume de injeção foi de 20 µL, injetado 

manualmente, com fluxo mantendo-se constante a uma taxa de 0,7 mL/min e utilizando 

coluna NSTC18 (250 mm x 3,0 mm x 5 µm) LC100111 (NST) (Gardana et al., 2007; Medana 

et al., 2008; Chirinos et al., 2009; Silva et al., 2012). Os dados cromatográficos para todas as 

amostras foram obtidos, analisados e armazenados a 280 nm e 254 nm. 

 

3.4.2. Análise por CLAE das Frações FA Submetidas a Diferentes Doses de Radiação gama 

A fim de avaliar a influência da radiação gama nos constituintes das amostras e na 

possível formação de EROs presentes nas frações FA0, FA5, FA10 e FA20, análises por CLAE 
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foram realizadas utilizando fase móvel constituída por dois solventes: (A) metanol e (B) água. 

Em um sistema de gradiente isocrático, a concentração foi mantida em 90% de B e 10% de A 

de 0,0 a 15,0 min. Injetaram-se manualmente 20 µL de cada amostra, o fluxo de 0,7 mL/min e 

utilizou-se coluna NSTC18 (250 mm x 3,0 mm x 5 µm) LC100111 (NST) (Szepesy et al., 

2002; Liu et al., 2006; Silva et al., 2012). Os cromatogramas foram obtidos e analisados a 220 

e 280 nm. 

 

3.4.3. Análise por CLAE das Frações FS Submetidas a Diferentes Doses de Radiação gama 

As frações FS0, FS5, FS10 e FS20 foram analisadas utilizando um sistema eluente 

composto por dois solventes: (A) acetonitrila e (B) água:ácido trifloroacético (99,5:0,5 v/v pH 

4,3). Da mesma forma, o processo foi isocrático, mantendo-se a uma concentração de 70% de 

B e 30% de A por 15 min. As amostras foram aplicadas manualmente com um volume de 

injeção igual a 20 µL, fluxo constante de 0,7 mL/min e coluna NSTC18 (250 mm x 3,0 mm x 

5 µm) LC100111 (NST) (Li et al., 2004; Wang et al., 2006; Yang et al., 2009; Silva et al., 

2012). Os cromatogramas obtidos foram analisados e armazenados a 210 e 250 nm. Apesar de 

a literatura citar o comprimento de onda de 250 nm como apropriado para este tipo de análise, 

os resultados obtidos neste comprimento de onda não foram satisfatórios e, portanto, não 

foram analisados. 

 

3.5. Extrato Submetido ao Fracionamento Fitoquímico por Cromatografia Líquida de Alta 

Eficiência 

As folhas secas e pulverizadas (1 kg) de Echinodorus macrophyllus foram submetidas 

aos mesmos procedimentos descritos nos itens 3.4 (Obtenção do Extrato Aquoso de E. 

macrophyllus, Isolamento e Radiação dos Constituintes Polares) e 3.4.1. (Análise por CLAE 

das Frações FF Submetidas a Diferentes Doses de Radiação gama). Sendo assim, as folhas 

sofreram decocção em água à 60 °C durante 2 horas obtendo-se o extrato aquoso não 
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irradiado (ENI* ), após filtragem o extrato aquoso foi particionado em diferentes valores de 

pH e obtiveram-se por sua vez, as frações FB* , FF* , FA* e FS* correspondentes, conforme 

Figura II.2 (p. 43). As frações FB* , FA*  e FS* não foram estudadas ainda. 

 

3.5.1. Fracionamento Cromatográfico de FF* 

Com a finalidade de isolar e identificar os fitoconstituintes presentes nas folhas de E. 

macrophyllus, realizou-se um fracionamento preparativo da fração FF* . Utilizando o sistema 

isocrático descrito no item 3.6.1, foi preparada uma solução contendo dois solventes, (A) 

metanol e (B) água:ácido trifluoroacético (99,5:0,5 v/v), com uma concentração final de 70% 

de B, visto que o cromatógrafo é composto por apenas uma bomba. 

Um volume de injeção de 1 mL foi aplicado manualmente com fluxo constante de 4,7 

mL/min, de acordo com as especificações “Scale-up” linear da coluna NSTC18 (250 mm x 

10,0 mm x 5 µm) LC280211 (NST). Os cromatogramas foram obtidos a λ = 280 nm e 

armazenados utilizando o software GALAXIE. Os fitoconstituintes foram separados 

manualmente, liofilizados e pesados conforme mostrado na Tabela II.7. 

 

Tabela II.7. Massa dos fitoconstituintes isolados por CLAE preparativo das folhas de E. macrophyllus 

Constituinte Massa (mg) 

F01 52,30 

F02 5,70 

F03 22,50 

F04 7,90 

F05 8,30 

 

4. Atividade Antioxidante 

A atividade antioxidante das frações fenólicas foi analisada qualitativamente por 

cromatografia em camada delgada (CCD) e revelada com solução em metanol de β-caroteno 
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(0,02%) e DPPH (0,2%) (De Abreu et al., 2008). As análises quantitativas foram realizadas 

pelas metodologias: Atividade Antioxidante pelo Sequestro de Radical Livre (FRSA) e 

Atividade Antioxidante Total (AAT). 

 

4.1. Atividade Antioxidante pelo Sequestro de Radical Livre (FRSA) 

Uma quantidade de 1 mg dos compostos isolados de FF*  (F01, F03 e F05) foi diluída 

em 10 mL de metanol, obtendo-se uma solução 0,1 mg/mL. Um volume de 100 µL das 

amostras foi colocado em contato com 5 mL de solução em metanol de DPPH (0,1 mM). A 

mistura resultante foi agitada vigorosamente em vórtex e mantida em repouso por 30 min. Um 

tubo contendo apenas 100 µL de metanol e 5 mL de DPPH foi usado como controle e outro 

contendo apenas metanol foi utilizado como branco. Um volume de 100 µL de uma solução 

em metanol de ácido gálico a 100 ppm foi utilizado como padrão. As absorbâncias foram 

medidas a 517 nm e todos os testes de atividade antioxidante foram realizados em duplicata. 

A atividade de sequestro do radical-livre de DPPH (Free Radical Scavering Activity, FRSA) 

foi expressa como porcentagem de inibição e calculada usando a Equação 2 (Silva et al., 

2012). 

 

        (2) 

 

4.2. Determinação da Atividade Antioxidante Total (AAT) 

Partindo da mesma solução preparada no item anterior (1 mg da substância em 10 mL 

de metanol) para os constituintes fenólicos extraídos de FF* , prepararam-se três diluições 

diferentes (0,10, 0,05 e 0,01 mg/mL). Em uma sala escura e sob temperatura ambiente 

transferiu-se 0,1 mL de cada solução e adicionaram-se 3,9 mL de DPPH (0,06 nM) em tubos 

de ensaio, em triplicata. Utilizaram 0,1 mL de metanol com 3,9 mL de DPPH como solução 
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controle e, como branco, apenas metanol. A leitura das absorbâncias foi realizada a 515 nm e, 

através da reta do gráfico para cada constituinte (F1, F3 e F5), foi possível calcular EC50, ou 

seja, a quantidade exata para que possa captura 50% dos radicais-livres de DPPH (Rufino et 

al., 2007). 
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CAPÍTULO III 
 

RESULTADOS E DISCUSSÃO 
 

Análise por CLAE das frações de E. macrophyllus submetidas à radiação 

gama 
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0 kGy

1. Análise das Frações Fenólicas (FF) de E. macrophyllus 

A fração fenólica (FF) apresentou-se como uma solução amarela. A Figura III.1 mostra 

o cromatograma de CLAE da fração fenólica não submetida à radiação gama (FF0) e a Tabela 

III.1 (p. 50) mostra os valores de tempo de retenção (TR; em min), área e intensidade dos 

picos do cromatograma de CLAE correspondente. O cromatograma de FF0 apresenta 12 

picos, podendo ser considerado como uma mistura rica em compostos fenólicos. O pico 6 

registrado em TR = 6,81 min é o mais intenso, seguido pelos picos 3, 2, 12 e 10 (TR = 4,21, 

2,93, 22,07 e 15,67, respectivamente). Os demais picos são pouco intensos, correspondendo a 

substâncias fenólicas em menores proporções. 

Os cromatogramas de CLAE foram obtidos a 280 e 254 nm. Porém, somente o 

cromatograma obtido a 280 nm foi analisado, por apresentar melhor resolução dos picos dos 

fitoconstituintes da fração fenólica. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura III.1. Cromatograma de CLAE a 280 nm de FF0 em TR entre 0,0 e 40,0 min. 
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Tabela III.1. Valores de tempo de retenção (TR; em min), área e intensidade dos picos do cromatograma de 
CLAE a 280 nm de FF0 mostrado na Figura III.1 (p. 49) 

Dose de radiação = 0,0 kGy 

Pico 
TR 

(min) 
Área Intensidade Pico 

TR 
(min) 

Área Intensidade 

1 2,33 302.917,0 23092,3 7 9,18 271.300,8 15564,3 

2 2,93 3.558.541,9 306482,8 8 11,29 184.245,7 7743,2 

3 4,21 10.657.033,4 717818,3 9 13,48 621.756,0 20251,8 

4 5,01 417.225,5 32377,4 10 15,67 3.606.880,3 83530,2 

5 6,28 897.579,4 86834,1 11 19,10 91.417,5 3161,9 

6 6,81 12.069.805,8 690797,6 12 22,07 8.665.047,9 152137,4 

 

A Figura III.2 (p. 51) mostra os cromatogramas de CLAE a 280 nm das frações 

fenólicas submetidas à radiação gama a doses de 5,0, 10,0 e 20,0 kGy (FF5, FF10 e FF20, 

respectivamente), comparados com o cromatograma correspondente de FF0 (mostrado 

anteriormente na Figura III.1). Ampliações destes cromatogramas são mostradas na Figura 

III.3 (p. 52). As Tabelas com os valores de TR, área e intensidade dos picos dos 

cromatogramas de CLAE de FF5, FF10 e FF20 são mostradas nos Anexos A-1 a A-3 (p. 153), 

respectivamente. 

Os cromatogramas apresentam modificações na concentração dos fitoconstituintes 

quando os extratos são submetidos à radiação gama. A grande maioria dos constituintes 

diminui sua concentração no extrato com o uso da radiação gama. Essa diminuição é 

significativa para os picos 2, 3, 6, 9, 10 e 12 (TR = 2,93, 4,21, 6,81, 13,48, 15,67 e 22,07 min, 

respectivamente), conforme mostrado no gráfico (A) da Figura III.4 (p. 53). Este efeito pode 

ser explicado considerando que EROs podem reagir com a amostra e diminuir a concentração 

de alguns dos componentes da fração fenólica. Para o pico 4 (TR = 5,01 min) ocorre uma 

diminuição da concentração em dose menor e, com o aumento da dose de radiação, a 

concentração aproxima-se ao da amostra não irradiada. O contrário é observado para o pico 5 

(TR = 6,28 min) em que há um leve aumento da concentração em doses menores e, com o 

aumento da dose, ocorre uma diminuição da concentração, conforme mostrado no gráfico (B) 
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da Figura III.4. Por sua vez, ocorre um aumento da concentração dos picos 1, 7, 8 e 11 (TR = 

2,33, 9,18, 11,29 e 19,10 min, respectivamente), conforme mostrado no gráfico (C) da Figura 

III.4 (p. 53). Nos casos dos picos 7, 8 e 11, devido a baixa resolução do cromatograma nesse 

intervalo de tempo, o cálculo da área dos picos torna-se impreciso e, no caso do pico 1, pode 

ser considerado como possível produto radiolítico. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura III.2. Cromatogramas de CLAE a 280 nm de FF5, FF10 e FF20 comparados com o cromatograma 
correspondente de FF0. 
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Figura III.3. Ampliações dos cromatogramas de CLAE a 280 nm de FF5, FF10 e FF20 comparados com o 
cromatograma correspondente de FF0: (A) ampliação em TR entre 0,0 – 10,0 min e (B) ampliação em TR entre 
10,0 – 25,0 min. 
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Figura III.4. Gráficos da variação da área de picos do cromatograma de CLAE a 280 nm de FF em função da 
dose de radiação gama: picos 2, 3, 6, 9, 10 e 12 (A); picos 4 e 5 (B) e picos 1, 7, 8 e 11 (C). 
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2. Análise da Fração Alcaloídica (FA) de E. macrophyllus 

A fração alcaloídica (FA) apresentou-se como uma solução incolor. A Figura III.5 

mostra o cromatograma de CLAE da fração alcaloídica não submetida à radiação gama (FA0) 

e a Tabela III.2 mostra o valor de tempo de retenção (TR; em min), área e intensidade do pico 

do cromatograma de CLAE correspondente. O cromatograma CLAE de FA0 apresenta apenas 

um pico muito intenso, pico 1 (TR = 3,08 min), mostrando que a espécie E. macrophyllus não 

é rica em alcalóides. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura III.5. Cromatograma de CLAE a 220 nm de FA0 em TR entre 0,0 e 15,0 min. 
 

 

Tabela III.2. Valor de tempo de retenção (TR; em min), área e intensidade do pico do cromatograma de CLAE a 
220 nm de FA0 mostrado na Figura III.5 

Dose de radiação = 0 kGy 

Pico TR (min) Área Intensidade 

1 3,08 40.786.439,6 1.845.419,0 
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Alíquotas das frações alcaloídicas (FA) foram submetidas à dose de 5,0, 10,0 e 20,0 

kGy (FA5, FA10 e FA20, respectivamente). A Figura III.6 (p. 56) mostra os cromatogramas de 

CLAE a 220 nm das frações FA5, FA10 e FA20, comparados com o cromatograma 

correspondente de FA0 (mostrado anteriormente na Figura III.5). Tabelas com os valores de 

TR, área e intensidade do pico dos cromatogramas de CLAE de FA5, FA10 e FA20 são 

mostrados nos Anexos A-4 a A-6 (p. 154), respectivamente. Os cromatogramas da Figura 

III.6 mostram uma variação pequena da área do pico 1 (TR = 3,08 min) quando as amostras 

foram submetidas a diferentes doses de radiação gama. Isto sugere que a substância 

correspondente ao pico 1 é estável quando exposta à radiação gama, conforme mostrado no 

gráfico da Figura III.7 (p. 57). 
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Figura III.6. Cromatogramas de CLAE a 220 nm de FA5, FA10 e FA20 comparados com o cromatograma 
correspondente de FA0. 
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Figura III.7. Gráfico da variação da área do pico 1 do cromatograma de CLAE a 220 nm de FA em função da 
dose de radiação gama. 
 

3. Análise da Fração Saponínica (FS) de E. macrophyllus 

A fração saponínica (FS) apresentou uma coloração ligeiramente amarelada. A Figura 

III.8 (p. 58) mostra o cromatograma de CLAE da fração saponínica não submetida à radiação 

gama (FS0) e a Tabela III.3 (p. 58) mostra os valores de TR (min), área e intensidade dos 

picos do cromatograma de CLAE correspondente. 

O cromatograma CLAE de FS0 (Figura III.8) apresenta três picos correspondentes a 

saponinas (TR = 3,20, 4,69 e 7,10 min). O pico 2 é o mais intenso e os demais, apresentam-se  

em pequenas proporções. O pico com TR aproximadamente de 2,50 min corresponde ao 

solvente (água) utilizado na diluição da amostra. O pico atribuído ao solvente foi confirmado 

pela semelhança com o cromatograma de CLAE da água, conforme mostrado no Anexo A-7 

(p. 154). 
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Figura III.8. Cromatograma de CLAE a 210 nm de FS0 em TR entre 0,0 e 10,0 min. 

 

Tabela III.3. Valores de tempo de retenção (TR; em min), área e intensidade dos picos do cromatograma CLAE 
a 210 nm de FS0 mostrado na Figura III.8 

Dose de radiação = 0 kGy 

Pico TR (min) Área Intensidade 

1 3,20 167.378,1 20.279,8 

2 4,69 3.390.874,3 139.671,1 

3 7,10 729.020,7 13.517,4 

 

A Figura III.9 (p. 59) mostra os cromatogramas de CLAE a 210 nm das frações 

saponínicas submetidas à radiação gama a doses de 5,0, 10,0 e 20,0 kGy (FS5, FS10 e FS20, 

respectivamente) e o cromatograma correspondente de FF0 (mostrado anteriormente na 

Figura III.8). Tabelas com os valores de TR, área e intensidade dos picos dos cromatogramas 

de CLAE de FF5, FF10 e FF20 são mostrados nos Anexos A-8 a A-10 (p. 155), 

respectivamente. 

Os cromatogramas mostram alterações na concentração das saponinas quando os 

extratos são submetidos à radiação gama. Todos os três constituintes diminuíram a 
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concentração com o aumento da radiação gama. Em doses de 20 kGy, todos os compostos 

foram consumidos, confirmando a reatividade das EROs e os efeitos diretos nas espécies 

orgânicas presentes no extrato aquoso, conforme mostrado no gráfico da Figura III.10 (p. 60). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura III.9. Cromatogramas CLAE a 210 nm de FS5, FS10 e FS20 e o cromatograma correspondente de FS0. 
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Figura III.10. Gráfico da variação da área dos picos 1, 2 e 3 do cromatograma de CLAE a 210 nm de FS em 
função da dose de radiação gama. 
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1. Óleo essencial de Echinodorus macrophyllus 

1.1. Análises químicas do óleo essencial 

As análises do cromatograma de CG-FID e CG-EM do óleo essencial isolado das folhas 

de Echinodorus macrophyllus (OEEM0) mostraram a presença de vinte picos relativamente 

intensos, registrados entre 9,25-67,67 min (Figura IV.1). A atribuição química dos picos GC-

FID de OEEM0 foi baseada no método Kováts. Além disso, os picos de GC-EM de OEEM0 

foram comparados quimicamente com o banco de dados do padrão NIST. 
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Figura IV.1. Cromatograma de CG-FID do óleo essencial isolado das folhas de E. macrophyllus (OEEM0), os 
compostos indicados são mostrados na Tabela IV.1 (p.63). 
 

A Tabela IV.1 (p. 63) indica a classe química e os dados de cromatografia gasosa dos 

componentes identificados em OEEM0. Os índices de Kováts calculados dos picos no 

cromatograma de OEEM0 (CKRI) são muito próximos aos índices de Kováts correspondentes 

obtidos na literatura (LKRI), principalmente para aqueles registrados com tempo de retenção 

entre 9,25 e 44,16 min, atribuídos aos compostos 54 a 64 (p. 64), respectivamente. Os picos 

no cromatograma de OEEM0 correspondem às substâncias apresentadas na Figura IV.2 
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(p.64): um monoterpeno acíclico (AM; composto 54), três derivados carotenóides (CD; 

compostos 55, 61 e 62), um monoterpeno bicíclico (BM; composto 56), quatro sesquiterpenos 

(ST; compostos 57-60), nove ésteres carboxílicos (CE; compostos 63-66 e 68-72), um 

diterpeno (DT; composto 67) e um triterpeno (TT; composto 73). A porcentagem relativa das 

áreas dos picos (AP) no cromatograma de CG de OEEM0 indica que o óleo essencial extraído 

das folhas de E. macrophyllus é rico em ésteres carboxílicos, principalmente os compostos 63 

(44,28%), 71 (12,67%), 69 (7,94) e 68 (7,85%). O composto derivado de carotenóide 55 

(2,93%), o diterpeno 67 (2,93%) e o monoterpeno 56 (1,68%) são outros importantes 

constituintes químicos encontrados no óleo essencial obtido das folhas da planta. 

 
Tabela IV.1. Classe química e dados de CG dos componentes de OEEM0: tempo de retenção (TR), índice de 
Kováts calculado (CKRI), índice de Kováts na literatura (LKRI) e porcentagem relativa das áreas dos picos (AP) 

AM = monoterpeno acíclico; CD = derivado de carotenóide; BM = monoterpeno bicíclico; ST = sesquiterpeno; 
CE = éster carboxílico; DT = diterpeno; TT = triterpeno. 

Composto Classe TR (min) CKRI LKRI AP (%) 

Linalol (54) AM 9,25 1092 1098 0,11 

Di-hidroedulano (55) CD 17,88 1304 1300 2,93 

2-(Butanona)-(+)-3-careno (56) BM 21,08 1382 1387 1,68 

β-Cariofileno (57) ST 22,23 1410 1418 0,83 

α-Cariofileno (58) ST 23,77 1448 1454 0,22 

(E)-Nerolidol (59) ST 28,35 1560 1564 0,19 

Drimenol (60) ST 36,06 1749 1759 0,66 

Hexa-hidrofarnesil acetona (61) CD 38,99 1821 1835 0,40 

(E,E)-Farnesil acetona (62) CD 41,60 1885 1918 0,93 

Palmitato de metila (63) CE 41,83 1891 1921 44,28 

Palmitato de etila (64) CE 44,16 1948 1993 1,22 

Linolato de metila (65) CE 47,41 2027 2092 1,34 

Linolenato de metila (66) CE 47,63 2033 2098 2,58 

(E)-Fitol (67) DT 48,04 2043 2114 2,93 

Estearato de metila (68) CE 48,42 2052 2112 7,85 

(E,E,E)-11,14,17-Eicosatrienoato de metila (69) CE 49,12 2069 2061 7,94 

Linolato de etila (70) CE 49,54 2080 2155 1,70 

Linolenato de etila (71) CE 49,77 2085 2214 12,67 

Estearato de etila (72) CE 50,52 2104 2194 0,11 

Esqualeno (73) TT 67,67 2524 2790 0,99 
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Figura IV.2. Estrutura química dos principais componentes identificados no óleo essencial das folhas de E. 
macrophyllus. 
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Algumas atividades biológicas são descritas para os componentes do óleo essencial de 

E. macrophyllus (Tabela IV.2; p. 66) e, também, podem ser observadas para a espécie. Por 

exemplo, linalol (composto 54) apresenta atividade antioxidante e anticâncer (Kamatou & 

Viljoen, 2008), enquanto que di-hidroedulano (composto 55) exibe atividade citotóxica 

(Stojković et al., 2011). Uma informação detalhada sobre a atividade biológica de cada 

composto é apresentada na Tabela IV.2. 
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Tabela IV.2. Atividade biológica dos componentes do óleo essencial das folhas de E. macrophyllus 

Composto Atividade biológica 

54 

Antimicrobiano, anti-inflamatório, anticarginogênico, antioxidante, inseticida (Kamatou 
& Viljoen, 2008), antinociceptivo, anestésico local, inibidor de colinesterase, modulador 
da atividade nos circuitos glutamatérgicos e modificador dos receptores de nicotina (Peana 
et al., 2004). 

55 
Antioxidante, antimicrobiano e citotóxico (Skaltsa et al., 2003; Sarikurkcu et al., 2008; 
Conforti et al., 2009; Stojković et al., 2011). 

56 
Anabólico (Jeong et al., 2008), antimalárico, antimicrobiano (Kamatou et al., 2005), anti-
inflamatório (Olufunke et al., 2009) e inibidor da ação da enzima acetilcolinesterase 
(Miyazawa & Yamafuji, 2005). 

57/58 
Anti-inflamatório, antibiótico, antioxidante, anticarcinogênico, inseticida, antimicrobiano 
e anestésico (Legault e Pichette, 2007; Gertsch et al., 2008; Leandro et al., 2012), 

59 Leishmanicida e nematicida (Arruda et al., 2005; Abdel-Rahman et al., 2013). 

60 
Antialimentar, antibacteriano, antifúngico, citotóxico, inseticida, anti-alérgico, piscicida, 
moluscicida e regula o crescimento de plantas (Vlad, 2006). 

61/62 
Antioxidante, antimicrobiano (Maua et al., 2003; Sahin et al., 2004), repelente de 
mosquito (Innocent et al., 2010) e reduz os níveis de colesterol (Sinensky et al., 1994). 

63 
Antimicrobiano, acaricida, repelente de insetos e afeta o sistema neuroendócrino (Wang et 
al., 2009; Satyal et al., 2012). 

64 

Ativa enzimas antioxidantes: dismutase, catalase e peroxidase (Dziri & Hosni, 2012), 
antioxidante, hipocolesterolêmico, nematicida, pesticida, antiandrogênico, inibe a ação da 
enzima 5-alfa redutase (Rajeswari et al., 2012; Jegadeeswari et al., 2012) e provoca 
pancreatite em ratos (Werner et al., 1997). 

65 
Antioxidante, antimicrobiano, antifúngico e anti-inflamatório (Singh & Majumdar, 1997; 
Palma & Taylor, 1999). 

66 
Antioxidante, anti-inflamatório e repelente de mosquito (Tunón et al., 1994; Singh & 
Majumdar, 1997; Conforti et al., 2007). 

67 Antimicrobiano, anti-inflamatório, anticancerígeno e diurético (Rajeswari et al., 2012). 

68 Anti-inflamatório, antimicrobiano e antimalárico (Silva et al., 2004; Hua et al., 2006). 

69 Antioxidante, antimicrobiano e antifúngico (Huang et al., 2007). 

70 
Antioxidante, anticancerígeno e repelente de mosquito (Tunón et al., 1994; Ali et al., 
2012). 

71 
Antioxidante, hipoglicêmico, nematicida e microbiano (Tundis et al., 2011; Faizi et al., 
2011). 

72 Antioxidante e hipoglicêmico (Tundis et al., 2011). 

73 
Antibacteriano, antioxidante, anticarcinogênico, imuno-estimulante, quimiopreventivo, 
inibe a ação da lipoxigenase, pesticida e diurético (Pacheco et al., 2009; Abreu et al., 
2011; Rajeswari et al., 2012). 

 

1.2. Efeito da radiação gama sobre os óleos essenciais de E. macrophyllus 

Pela análise da Tabela II.6 (p. 41), as quantidades dos óleos essenciais obtidos a partir 

da hidrodestilação das folhas irradiadas (OEEM1, OEEM3, OEEM5, OEEM10 e OEEM20) 

foram maiores do que OEEM0 (ver seção de isolamento do óleo essencial de E. macrophyllus, 

p. 40). Estes resultados indicam que radiação gama provoca danos nas membranas celulares 
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das folhas (Dhanya et al., 2011) e, como consequência, o processo de extração do óleo 

essencial torna-se mais favorecido quando o material vegetal foi submetido à radiação. No 

entanto, a quantidade de OEEM1 (0,1673 g) é maior do que a quantidade de OEEM3 (0,1159 

g) e menor do que OEEM5 (0,1800 g). Dessa forma, pode-se propor que a quantidade de óleo 

essencial obtido das folhas de E. macrophyllus não é proporcionalmente relacionada à dose de 

radiação. 

A Tabela IV.3 (p. 68) mostra a proporção relativa dos constituintes isolados dos 

OEEM1, OEEM3, OEEM5, OEEM10 e OEEM20 com base em análises CG-FID. A mudança na 

concentração de alguns componentes de óleo essencial pode ser atribuída à eficiência de 

extração e à estabilidade química e estrutural destes componentes quando as folhas são 

expostas à radiação gama. 

Os compostos 54, 58, 60-62, 64, 65 e 69 mostraram aumento das proporções relativas 

quando as amostras foram expostas à radiação gama. Por outro lado, os compostos 55, 57, 63, 

71 e 73 mostraram diminuição das proporções relativas quando as amostras foram expostas à 

radiação gama. As amostras submetidas à radiação gama não mostraram uma mudança 

significativa na proporção relativa para os outros compostos (56, 59, 66, 67, 68, 70 e 72). 

Mudanças no perfil cromatográfico dos óleos essenciais podem ser observadas também 

quando os fitoconstituintes são agrupados em classes químicas (Tabela IV.3; p. 68). A 

concentração de monoterpenos acíclicos e sesquiterpenos aumenta quando a planta foi 

exposta à radiação gama. Por outro lado, a concentração dos componentes de outras classes 

químicas nas amostras radiadas foi ligeiramente menor, ou seja, para triterpeno, diterpeno, 

ésteres e derivados de carotenóides. No entanto, o efeito da radiação gama não é o mesmo 

para os diferentes compostos em cada classe química. Exemplos são observados para os 

ésteres carboxílicos: a concentração dos compostos 64 e 69 aumenta quando se utiliza uma 

maior dose de radiação, enquanto que a concentração dos compostos 63 e 71 diminui nas 

mesmas condições. Como resultado, os efeitos da radiação gama são intrínsecos e específicos 
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para certos compostos. Os compostos de mesma classe química podem apresentar efeitos 

diferentes quando submetidos à radiação gama. Além disso, a variação da concentração dos 

componentes dos óleos essenciais não é dependente da dose de radiação gama. 

 

 

 

 

Tabela IV.3. Porcentagem relativa dos fitoconstituintes presentes no óleo essencial extraído a partir das folhas 
da espécie E. macrophyllus submetidas a diferentes doses de radiação gama 

Composto Classe química 
Dose de radiação gama/porcentagem relativa dos constituintes 

0,0 kGy 1,0 kGy 3,0 kGy 5,0 kGy 10,0 kGy 20,0 kGy 

54 AM 0,11 0,20 0,18 0,16 0,33 0,38 

55 CD 2,93 0,86 0,78 1,13 0,88 1,07 

56 BM 1,68 1,32 1,49 1,58 1,79 1,50 

57 ST 0,83 0,47 0,57 0,51 0,63 0,53 

58 ST 0,22 0,46 0,75 0,57 0,77 0,88 

59 ST 0,19 0,35 0,48 0,48 0,29 0,25 

60 ST 0,66 1,20 1,53 1,56 1,52 1,65 

61 CD 0,40 0,91 0,96 0,93 0,85 1,02 

62 CD 0,93 1,44 1,45 1,39 1,36 1,45 

63 CE 44,28 43,80 38,08 41,50 36,57 39,84 

64 CE 1,22 1,73 1,87 1,65 1,51 2,91 

65 CE 1,34 1,78 2,18 1,98 1,70 1,49 

66 CE 2,58 3,40 4,17 3,73 3,16 2,69 

67 DT 2,93 2,84 2,99 2,85 2,60 2,24 

68 CE 7,84 8,20 8,61 8,67 9,12 7,88 

69 CE 7,94 11,68 11,29 11,37 12,18 10,04 

70 CE 1,70 2,31 2,59 2,27 2,27 1,86 

71 CE 12,67 4,70 8,06 6,44 7,60 6,97 

72 CE 0,11 0,21 0,21 0,18 0,14 0,12 

73 TT 0,99 0,72 0,73 0,70 0,61 0,51 

Total 91,55 88,58 88,97 89,65 85,88 85,28 

       

Monoterpeno acíclico 0,11 0,20 0,18 0,16 0,33 0,38 

Derivados de carotenóide 4,26 3,21 3,19 3,45 3,09 3,54 

Monoterpeno bicíclico 1,68 1,32 1,49 1,58 1,79 1,50 

Sequiterpenos 1,90 2,48 3,33 3,12 3,21 3,31 

Ésteres carboxílicos 79,68 77,81 77,06 77,79 74,25 73,80 

Diterpeno 2,93 2,84 2,99 2,85 2,60 2,24 

Triterpeno 0,99 0,72 0,73 0,70 0,61 0,51 
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2. Óleo essencial de Inga laurina 

2.1. Análises químicas do óleo essencial 

A Tabela IV.4 (p. 70) apresenta os dados de CG-FID e CG-EM dos componentes 

identificados de OEIL0. Ambos os cromatogramas de CG de OEIL0 mostram 48 picos 

relativamente intensos, registrados entre 6,16 e 51,01 min. A atribuição química dos picos de 

CG-FID do OEIL0 foi baseada no método Kováts. Além disso, os picos de CG-EM foram 

atribuídos quimicamente através da comparação com banco de dados de fragmentação padrão 

NIST. 

Os índices de Kováts (CKRI) estão muito próximos aos índices correspondentes obtidos 

a partir da literatura (LKRI). Os fitoconstituintes registrados no cromatograma de CG do 

OEIL0 correspondem às substâncias apresentadas na Figura IV.3 (p. 74): nove cetonas (KE; 

compostos 74, 75, 80, 98, 100, 101, 102, 106 e 117), seis ácidos graxos (FA; compostos 76, 

84, 89, 111, 115 e 120), oito alcoóis (AL; compostos 77, 81, 85, 86, 94, 103, 119 e 121), seis 

ésteres ou lactona (ES; compostos 79, 93, 96, 97, 114 e 116), sete aldeídos (AD; compostos 

87, 90, 91, 99, 107, 109 e 40), três éteres (ET; compostos 81, 94 e 105) e 11 hidrocarbonetos 

(HY; compostos 78, 82, 83, 88, 92, 95, 104, 108, 110, 112 e 118). Compostos que 

apresentaram mais do que uma função química foram classificados em dois ou mais grupos. 

Considerando a classe química, cinco picos no cromatograma de OEIL0 correspondem a 

monoterpenos (MT; compostos 81, 86, 101, 102 e 105), quatro derivados de carotenóides 

(CD; compostos 87, 91, 98 e 117), um sesquiterpeno (ST; composto 95) e três diterpenos 

(DT; compostos 112, 119 e 121). 

A porcentagem relativa dos fitoconstituintes indica que as folhas de I. laurina são ricas 

em: ácidos graxos (23,25%), principalmente 120 (18,23%) e 76 (3,37%); cetonas (13,71%), 

principalmente 106 (6,16%) e 102 (3,94%); e hidrocarbonetos (11,94%), principalmente 110 

(4,96%). 
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Tabela IV.4. Classe química e dados de CG-EM dos compostos identificados em OEIL0: tempo de retenção (TR, min), índice de Kováts calculado (CKRI), índice de Kováts 
encontrado na literatura (LKRI), porcentegem relativa da área do pico (AR), fórmula molecular (MM) e fragmentação (intensidade relativa %)  

Composto 
Classe 

química 
TR 

(min) 
CKRI  LKRI 

AR 
(%) 

Molecular Formula 
(MM) 

Fragmentação: m/z (intensidade relativa 
em %) [Atribuição] 

6-Metil-6-hepten-2-ona (74) KE 6,158 961 966 0,107 C8H14O (126,19) 
126 (3) [M]+ ·, 68 (33) [M–C3H6O]+ e 43 

(100) [M–C6H11]
+ · 

6-Metil-5-hepten-2-ona (75) KE 6,414 967 985 0,174 C8H14O (126,19) 
126 (1) [M+ ·], 55 (42) [M–C4H7O]+ e 43 

(100) [M–C6H11]
+ 

Ácido hexanóico (76) FA 6,850 978 990 3,371 C6H12O2 (116,16) 73 (42) [M–C3H7]
+ e 60 (100) [M–C4H8]

+ · 

Álcool benzílico (77) AL 7,236 988 1032 0,242 C7H8O (108,14) 
108 (79) [M]+ ·, 107 (52) [M–H]+ e 79 (100) 

[M–H, –CO]+ 

4-Metildecano (78) HY 7,990 1007 1061 1,134 C11H24 (156,31) 
71 (82) [M–C6H13]

+, 57 (81) [M–C7H15]
+ e 

43 (100) [M–C8H17]
+ 

Dicarbetoximetano (79) ES 8,590 1023 1069 0,261 C6H12O4 (160,17) 
133 (61) [M–C2H3]

+, 115 (87) [M–OC2H5]
+ 

e 43 (100) [M–C5H2O3]
+ 

3,5-(E,E)-Octadien-2-ona (80) KE 8,798 1028 1093 0,153 C8H12O (124,18) 
124 (28) [M]+ ·, 95 (97) [M–C2H5]

+ e 43 
(100) [M–C5H5O]+ 

(Z)-Óxido de linalol (81) ET/AL/MT 9,228 1039 1087 0,366 C10H18O2 (170,25) 
59 (100) [M–C7H11O]+, 43 (66) [M–CH3, –
C7H12O]+ · e 41 (52) [M–H2O, –C7H11O]+ · 

3,7-Dimetildecano (82) HY 9,397 1043 1133 0,055 C12H26 (170,33) 
85 (42) [M–C6H13]

+, 57 (85) [M–C8H17]
+ e 

43 (100) [M–C9H19]
+ 

1-Dodecino (83) HY 9,644 1050 1184 0,070 C12H22 (166,30) 
81 (80) [M–C6H13]

+, 67 (64) [M–C7H15]
+, 43 

[M–C9H17]
+ e 41 (100) [M–C9H17]

+ 

Ácido octanóico (84) FA 9,703 1051 1186 0,040 C8H16O2 (144,21) 
73 (60) [M–C5H11]

+, 60 (100) [M–C7H14]
+ e 

43 (50) [M–C5H9O2]
+ 

3,4-Dimetilciclo-hexanol (85) AL 9,938 1057 - 0,155 C8H16O (128,21) 
128 (19) [M]+ ·, 71 (100) [M–C4H7]

+ e 43 
(97) [M–C5H9O]+ 

(E)-2,6-Dimetil-3,7-octadieno-2,6-diol (86) AL/MT 10,136 1062 1189 1,011 C10H18O2 (170,25) 
82 (54) [M–H2O, –C4H7O]+, 71 (100) [M–

C6H11O]+ e 43 (64) [M–H2O, –C7H9O]+ 
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α-Ciclocitral (87) AD/CD 10,528 1072 1095 0,363 C10H16O (152,23) 123 (100) [M–CO]+ e 43 (52) [M–C7H9O]+ 

2,3,3-Trimetil-octano (88) HY 10,720 1077 - 0,083 C11H24 (156,31) 
71 (73) [M–C6H13]

+, 57 (73) [M–C7H15]
+ e 

43 (100) [M–C8H17]
+ 

Ácido α-etilcapróico (89) FA 11,187 1089 1114 0,806 C8H16O2 (144,21) 
88 (95) [M–C4H8]

+, 73 (100) [M–C4H8, –
CH3]

+ e 57 (60) [M–C4H7O2]
+ 

(E,Z)-2,6-Nonadienal (90) AD 11,880 1107 1155 0,227 C9H16O (140,22) 
70 (55) [M–H, –C5H10]

+ ·, 69 (54) [M–
C5H9)

+ · e 41 (100) [M–C6H9]
+ · 

Safranal (91) AD/CD 14,078 1163 1201 0,621 C10H14O (150,21) 
150 (32) [M]+ ·, 121 (61) [M–CHO]+ e 107 

(100) [M–C2H3O
+] 

3,4,5,6-Tetrametil-octano (92) HY 15,141 1190 - 0,407 C12H26 (170,33) 
71 (48) [M–CH3, –C6H12]

+ ·, 57 (88) [M–
C8H17]

+ e 43 (100) [M–CH3, –C8H16)]
+ · 

2-Etil-hexil acrilato (93) ES 16,456 1223 1215 3,037 C11H20O2 (184,27) 
70 (70) [M–C4H5O2, –C2H5]

+ e 55 (100) 
[M–C8H17O]+ 

p-Vinilguaiacol (94) AL/ET 18,338 1271 1309 0,554 C9H10O2 (150,17) 
150 (100) [M]+ ·, 135 (87) [M–CH3]

+ e 107 
(43) [M–CH3, –CO]+ 

2,6,11-Trimetil-dodecano (95) HY/ST 18,878 1285 - 0,797 C15H32 (212,41) 
71 (86) [M–C10H21]

+, 57 (100) [M–C11H23]
+ 

e 43 (98) [M–C12H25]
+ 

γ-Amilbutirolactona (96) ES 20,183 1318 1361 0,834 C9H16O2 (156,22) 
85 (100) [M–C5H11]

+ e 43 (30) [M–
C6H9O2]

+ · 

Caproato de cis-β-hexenila (97) ES 22,340 1373 1386 0,269 C12H22O2 (198,30) 
82 (100) [M–C6H12O2]

+ e 43 (63) [M–
C9H15O2]

+ 

(1Z)-2-Propanona-1-(3,5,5-trimetil-2-ciclo-
hexen-1-ilideno) (98) 

KE/CD 22,625 1380 1436 0,634 C12H18O (178,27) 178 (45) [M]+ · e 163 (100) [M–CH3]
+ 

Dodecanal (99) AD 23,134 1393 1420 0,468 C12H24O (184,31) 
82 (48) [M–H2O, –C10H20]

+ ·, 57 (98) [M–
C9H19]

+ e 43 (100) [M–C10H21]
+ 

4-(2,4,4-Trimetilciclo-hexa-1,5-dienil)-but-3-
en-2-ona (100) KE 23,278 1397 1440 0,500 C13H18O (190,28) 

190 (29) [M]+ ·, 175 (43) [M–
CH3]

 + · e 43 (100) [M–C11H14]
+ · 

trans-Geranilacetona (101) KE/MT 25,150 1445 1452 1,407 C13H22O (194,31) 
194 (1) [M]+ ·, 69 (40) [M–C8H13]

+ · e 43 
(100) [M–C11H19]

+ 

β-Ionona (102) KE/MT 26,201 1471 1494 3,941 C13H20O (192,29) 
192 (5) [M]+ ·, 177 (100) [M–CH3]

+ · e 43 
(90) [M–C10H17]

+ · 
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2,4-Di-tert-butil-fenol (103) AL 27,632 1508 1512 3,095 C14H22O (206,32) 
206 (18) [M]+ ·, 191 (100) [M–CH3]

+ · e 57 
(50) [M–C10H14O]+ · 

Pentadecano (104) HY 28,141 1521 1500 0,239 C15H32 (212,41) 
71 (87) [M–C10H21]

+ ·, 57 (100) [M–
C11H23]

+· e 43 (84) [M–C12H25]
+ · 

Linalol etil éter (105) ET/MT 29,011 1543 - 0,621 C12H22O (182,30) 
55 (42) [M–C8H15O]+ · e 43 (100) [M–

C9H15]
+ · 

Benzofenona (106) KE 30,992 1593 1604 6,160 C13H10O (182,22) 
182 (39) [M]+ ·, 105 (100) [M–C6H6]

+ · e 77 
(68) [M–C6H5, –CO]+ · 

Tetradecanal (107) AD 31,654 1610 1618 1,119 C14H28O (212,37) 
82 (50) [M–H2O, –C10H20]

+ ·, 57 (98) [M–
C10H21]

+ · e 43 (100) [M–C12H25]
+ · 

Hexadecano (108) HY 32,166 1623 1600 0,276 C16H34 (226,44) 
71 (63) [M–C11H23]

+ ·, 57 (100) [M–
C12H25]

+· e 43 (77) [M–C13H27]
+ · 

Pentadecanal (109) AD 35,860 1717 1717 0,285 C15H30O (226,40) 
82 (58) [M–H2O, –C10H20]

+·, 57 (100) [M–
C12H25]

+ · e 43 (91) [M–C13H27]
+ · 

8-Metil-heptadecano (110) HY 36,642 1737 1738 4,961 C18H38 (254,49) 
71 (86) [M–C13H27]

+ ·, 57 (100) [M–
C14H29]

+· e 43 (83) [M–C15H31]
+ · 

Ácido tetradecanóico (111) FA 37,732 1765 1770 0,271 C14H28O2 (228,37) 
73 (68) [M–C11H23]

+, 57 (94) [M–H2O, – 
C11H21]

+ e 43 (100) [M–H2O, –C12H23]
+ 

2,6,11,15-Tetrametil-hexadecano (112) HY/DT 38,470 1784 1810 2,016 C20H42 (282,54) 
71 (91) [M–C14H29]

+ ·, 57 (100) [M–
C15H31]

+· e 43 (85) [M–C16H33]
+ · 

Hexadecanal (113) AD 39,550 1811 1815 0,178 C16H32O (240,42) 
82 (55) [M–H2O, –C10H20]

+ ·, 57 (100) [M–
C13H27]

+ · e 43 (95) [M–C14H29]
+ · 

Di-isobutil-ftalato (114) ES 40,377 1832 1873 0,197 C16H22O4 (278,34) 
149 (100) [M–C3H6O, –C4H9]

+ ·, 57 (34) 
[M–C12H13O4]

+ · e 41 (16) [M–C12H13O3, –
CH4O]+ · 

Ácido pentadecanóico (115) FA 41,158 1852 1863 0,533 C15H30O2 (242,39) 
242 (57) [M]+ ·, 57 (94) [M–C12H23]

+· e 43 
(100) [M–C13H25]

+ · 

2-Oxooctadecanoato de metila (116) ES 42,258 1880 - 2,017 C19H36O3 (312,49) 

85 (46) [M–CH2O, –C 14H27]
+ ·, 71 (61) [M–

CH2O, –C15H29]
+ · e 57 (100) [M–CH2O, –
C16H31]

+ · 

Farnesil acetona (117) KE/CD 42,880 1896 1919 0,631 C18H30O (262,43) 
262 (5) [M]+ ·, 69 (90) [M–C13H21O]+ · e 43 

(100) [M–C16H27]
+ · 
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AD = aldeído; AL = álcool; ES = éster; ET = éter; FA = ácido graxo; HY = hidrocarboneto; KE = cetona; MT = monoterpeno; ST = sesquiterpeno; DT = diterpeno; CD = 
derivado de carotenóide. 
 

Nonadecano (118) HY 43,102 1901 1900 1,903 C19H40 (268,52) 
71 (67) [M–C14H29]

+ ·, 57 (100) [M–
C15H31]

+· e 43 (65) [M–C16H33]
+ · 

Isofitol (119) AL/DT 44,772 1944 1949 0,924 C20H40O (296,53) 
57 (43) [M–C2H4, –C15H31]

+ ·, 71 (100) [M–
C16H33]

+ · e 43 (44) [M–C17H33O]+ · 

Ácido n-hexadecanóico (120) FA 45,596 1965 1972 18,233 C16H32O (256,42) 
73 (87) [M–C13H27]

+ ·, 57 (85) [M–H2O, –
C13H25]

+ · e 43 (100) [M–H2O, –C14H27]
+ · 

Fitol (121) AL/DT 51,010 2104 2135 1,611 C20H40O (296,53) 
71 (100) [M–C16H33]

+ ·, 57 (37) [M–C2H4, –
C15H31]

+ · e 43 (41) [M–C17H33O]+ · 

Total     67,357   
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Figura IV.3. Estrutura química dos principais componentes identificados no óleo essencial de I. laurina. 
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2.2. Efeito da radiação gama sobre os óleos essenciais de I. laurina 

A partir da análise da Tabela II.6 (p. 41), a quantidade do óleo essencial obtida por 

hidrodestilação das folhas irradiadas de I. laurina (OEIL0, OEIL1, OEIL3, OEIL5, OEIL10 e 

OEIL20) foi diferente em relação à amostra não irradiada (OEIL0) (ver seção de isolamento do 

óleo essencial, p.40). Apesar do processo de extração ter sido mais favorecido para OEIL1 

(3,70 mg) do que para OEIL0 (3,30 mg), a quantidade de OEIL1 é maior do que a quantidade 

de OEIL3 (1,40 mg) e OEIL5 (1,40 mg), ou seja, a quantidade do óleo essencial extraído não é 

diretamente proporcional à dose de radiação. Estes resultados confirmam que a radiação gama 

provoca danos às membranas celulares de folha (Dhanya et al., 2011). Assim, o processo de 

extração do óleo essencial é dependente da dose de radiação em que o material vegetal foi 

exposto à radiação. 

A Tabela IV.5 (p. 76) mostra a proporção relativa dos componentes dos OEIL0, OEIL1, 

OEIL3, OEIL5, OEIL10 e OEIL20. A mudança na concentração de alguns componentes do óleo 

essencial pode ser atribuída à eficiência da extração e a estabilidades/labilidade química e 

estrutural destes componentes, quando as folhas são expostas à radiação gama. 

Os efeitos de radiação gama nos óleos essenciais podem ser observados também quando 

os seus componentes químicos são agrupados em classes químicas (Tabela IV.6; p. 77). A 

proporção de ácidos graxos (FA) é aumentada quando as folhas de I. laurina são expostas à 

radiação gama e, por outro lado, as proporções de ésteres (ES), alcoóis (AL), aldeídos (AD) e 

éteres (ET) são menores nas mesmas condições. No entanto, o efeito da radiação gama não é 

o mesmo para os diferentes compostos em cada classe química. Um exemplo são os alcoóis 

119 e 121 (p. 74). Este último mostra uma diminuição significativa na proporção quando as 

folhas são expostas à radiação, enquanto que a proporção de 119 não é alterada 

significativamente em diferentes doses de radiação. 
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Tabela IV.5. Porcentagem relativa dos componentes dos óleos essenciais extraídos das folhas de I. laurina 
submetidas a diferentes doses de radiação gama 

 

 

 

 

Constituinte 0,0 kGy 1,0 kGy 3,0 kGy 5,0 kGy 10,0 kGy 20,0 kGy 
74 0,107 0,176 0,031 0,076 0,355 0,255 
75 0,174 0,131 0,010 0,046 0,282 0,125 
76 3,371 3,063 1,976 3,148 2,879 2,312 
77 0,242 0,283 0,147 0,208 0,276 0,247 
78 1,134 1,146 0,747 0,959 0,844 0,829 
79 0,261 0,229 0,080 0,151 0,196 0,132 
80 0,153 0,217 0,090 0,141 0,157 0,146 
81 0,366 0,336 0,171 0,301 0,342 0,245 
82 0,055 0,127 0,040 0,096 0,116 0,080 
83 0,070 0,075 0,013 0,040 0,061 0,051 
84 0,040 0,035 0,030 0,020 0,029 0,023 
85 0,155 0,199 0,100 0,113 0,120 0,127 
86 1,011 0,970 0,814 0,889 0,772 0,644 
87 0,363 0,402 0,174 0,266 0,281 0,275 
88 0,083 0,137 0,026 0,048 0,058 0,072 
89 0,806 0,861 0,389 0,523 0,518 0,523 
90 0,227 0,204 0,134 0,172 0,184 0,168 
91 0,621 0,631 0,488 0,574 0,403 0,496 
92 0,407 0,567 0,167 0,229 0,350 0,381 
93 3,037 0,557 1,701 3,847 3,102 3,381 
94 0,554 0,630 0,558 0,556 0,512 0,624 
95 0,797 2,345 0,533 1,101 0,421 0,596 
96 0,834 0,366 0,237 0,332 0,789 0,486 
97 0,269 0,246 0,227 0,254 0,219 0,190 
98 0,634 0,614 0,667 0,628 0,584 0,540 
99 0,468 0,584 0,328 0,393 0,368 0,389 
100 0,500 0,771 0,375 0,342 0,307 0,328 
101 1,407 2,163 1,267 1,237 1,350 1,461 
102 3,941 4,917 3,269 3,086 3,180 3,549 
103 3,095 3,659 2,137 2,104 2,092 2,061 
104 0,239 0,262 0,275 0,250 0,218 0,268 
105 0,621 0,533 0,556 0,570 0,427 0,402 
106 6,160 5,862 8,541 7,258 8,116 6,210 
107 1,119 0,742 0,817 0,851 0,756 0,785 
108 0,276 0,114 0,293 0,113 0,108 0,140 
109 0,285 0,272 0,388 0,633 0,433 0,442 
110 4,961 4,973 3,806 4,245 3,492 4,221 
111 0,271 0,270 0,337 0,295 0,300 0,289 
112 2,016 1,632 2,595 2,087 2,323 2,401 
113 0,178 0,176 0,139 0,147 0,122 0,127 
114 0,197 0,221 0,197 0,186 0,171 0,247 
115 0,533 0,701 0,544 0,539 0,532 0,502 
116 2,017 1,850 2,000 2,009 1,719 1,607 
117 0,631 0,666 0,620 0,616 0,516 0,551 
118 1,903 1,935 1,824 1,782 1,513 1,695 
119 0,924 0,867 0,936 0,957 0,945 0,952 
120 18,233 16,325 28,603 21,675 24,283 23,889 
121 1,611 0,264 0,696 0,641 0,720 0,616 

Total 67,357 64,306 70,093 66,734 67,841 66,080 
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Tabela IV.6. Porcentagem relativa dos constituintes reunidos em grupos funcionais e classes químicas 

Grupo funcional 0,0 kGy 1,0 kGy 3,0 kGy 5,0 kGy 10,0 kGy 20,0 kGy 

ES 6,615 3,469 4,442 6,779 6,196 6,043 

FA 23,254 21,255 31,879 26,200 28,541 27,538 

KE 13,707 15,517 14,870 13,430 14,847 13,165 

AL 7,958 7,208 5,559 5,769 5,779 5,516 

AD 3,261 3,011 2,468 3,036 2,547 2,682 

ET 1,541 1,499 1,285 1,427 1,281 1,271 

HY 11,941 13,313 10,319 10,950 9,504 10,734 

Classe 0,0 kGy 1,0 kGy 3,0 kGy 5,0 kGy 10,0 kGy 20,0 kGy 

MT 7,346 8,919 6,077 6,083 6,071 6,301 

CD 2,249 2,313 1,949 2,084 1,784 1,862 

DT 4,551 2,763 4,227 3,685 3,988 3,969 

ST 0,797 2,345 0,533 1,101 0,421 0,596 

 

3. Óleo essencial de Eucalyptus grandis 

3.1. Análises químicas do óleo essencial 

Na Tabela IV.7 (p. 78) são apresentados os dados de CG-FID e CG-EM dos 

componentes do óleo essencial extraído das folhas de Eucalyptus grandis (OEEG0). Nesta 

análise foram adicionados dois padrões internos, undecano (2,92 mg/mL) e octadecano (2,98 

mg/mL), que não interferiram na análise. A concentração de cada um dos compostos 

identificados no OEEG0 foi calculada levando em consideração as áreas dos padrões em 

relação às concentrações dos mesmos. A atribuição química dos picos de CG-FID de OEEG0 

foi baseada no método Kováts. Além disso, os picos de CG-EM foram atribuídos 

quimicamente através da comparação com banco de dados de fragmentação padrão NIST. A 

estrutura dos fitoconstituintes encontrados no óleo essencial de E. grandis é apresentada na 

Figura IV.4 (p. 79). 

Os fitoconstituintes registrados no cromatograma de CG do OEEG0 pertencem à classe 

dos monoterpenos acíclico (MA; composto 6), monoterpeno cíclico (MC; compostos 122, 

123, 124, 125, 126, 128, 130, 131 e 132) e dos sesquiterpenos (ST; compostos 133, 134, 135, 
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136, 137, 138 e 139). Os monoterpenos α-pineno (2,74 mg/mL) e eucaliptol (2,49 mg/mL) 

apresentam-se em maior concentração no óleo essencial de Eucalyptus grandis. 

 

Tabela IV.7. Classe química e dados de CG dos compostos identificados em OEEG0: tempo de retenção (TR, 
min), concentração (mg/mL), índice de Kováts calculados (CKRI) e índice de Kováts encontrado na literatura 
(LKRI)  

MC = monoterpeno cíclico; MA = monoterpeno acíclico; HY = hidrocarboneto; ST = sequiterpeno. 
 

 

 

 

 

 

 

Composto Classe química TR Concentração (mg/mL) CKRI LKRI 

α-Pineno (122) MC 2,562 2,74 1025 941 

Canfeno (123) MC 2,734 0,049 1030 951 

Limoneno (124) MC 3,087 0,031 1041 1024 

m-Cimeno (125) MC 3,878 0,36 1064 1037 

Eucaliptol (126) MC 3,941 2,49 1066 1046 

trans-Ocimeno (127) MA 4,014 0,037 1068 1055 

α-Fenchol (128) MC 5,068 0,027 1099 1098 

Undecano (Padrão interno; 129) HY 5,341 2,92 1107 1100 

Isoborneol (130) MC 5,975 0,024 1126 1154 

α-Terpineol (131) MC 7,833 0,18 1181 1197 

Acetato de α-terpineol (132) MC 13,088 0,54 1338 1350 

β-Cariofileno (133) ST 15,431 0,12 1407 1419 

Aromadendreno (134) ST 16,125 0,028 1428 1442 

Germacreno B (135) ST 18,256 0,12 1491 1556 

δ-Cadineno (136) ST 19,314 0,075 1523 1562 

(E)-Nerolidol (137) ST 21,054 0,058 1574 1567 

(-)-Espatulenol (138) ST 21,303 0,16 1582 1582 

Óxido de cariofileno (139) ST 21,497 0,052 1588 1617 

Octadecano (Padrão interno; 140) HY 29,243 2,98 1817 1800 



 

79 
 

α -Pineno (122) Canfeno (123) Limoneno (124) m-Cimeno (125)

O
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Figura IV.4. Estrutura química dos principais componentes do óleo essencial de E. grandis. 
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3.2. Efeito da radiação gama sobre os óleos essenciais de E. grandis 

A partir da análise da Tabela II.6 (p. 41), a quantidade do óleo essencial obtida por 

hidrodestilação das folhas irradiadas (OEEG1, OEEG3, OEEG5, OEEG10 e OEEG20) foram 

diferentes em relação a OEEG0 (ver seção de isolamento do óleo essencial, p. 40). O aumento 

da radiação gama sobre as folhas de E. grandis provoca um aumento da extração do óleo 

essencial. Porém, quando se utiliza dose de 20 kGy, observa-se uma pequena diminuição em 

relação as outras amostras irradiadas, porém é ainda maior que OEEG0, ou seja, a quantidade 

do óleo essencial extraído não é diretamente proporcional à dose de radiação. Estes resultados 

indicam que a radiação gama provoca danos às membranas celulares das folhas (Dhanya et 

al., 2011). Assim, o processo de extração do óleo essencial é dependente da dose de radiação, 

em que o material vegetal foi exposto à radiação. 

A Tabela IV.8 (p. 81) mostra a concentração (mg/mL) dos componentes dos OEEG0, 

OEEG1, OEEG3, OEEG5, OEEG10 e OEEG20. Para a grande maioria dos compostos, com 

exceção do composto 5, observa-se um aumento de concentração com o aumento da dose de 

radiação que as folhas foram submetidas. Porém, com dose de 10 kGy ocorre uma diminuição 

da concentração dos componentes em relação às outras amostras irradiadas. Assim, cada 

constituinte se comporta de forma diferente quando submetidos a diferentes doses de radiação 

gama, portanto não sendo dependente da dose. 
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Tabela IV.8. Concentração (mg/mL) dos componentes dos óleos essenciais extraídos das folhas de E. grandis 
submetidas a diferentes doses de radiação gama 

Composto 0,0 kGy 1,0 kGy 3,0 kGy 5,0 kGy 10,0 kGy 20,0 kGy 

122 2,74 2,9 3,00 3,05 2,94 3,27 

123 0,049 0,049 0,050 0,050 0,047 0,050 

124 0,031 0,032 0,035 0,034 0,033 0,036 

125 0,36 0,36 0,37 0,38 0,37 0,39 

126 2,49 2,44 2,43 2,51 2,34 2,51 

127 0,037 0,040 0,039 0,040 0,038 0,040 

128 0,027 0,030 0,034 0,031 0,033 0,032 

129 2,92 2,92 2,92 2,92 2,92 2,92 

130 0,024 0,026 0,028 0,027 0,026 0,026 

131 0,18 0,20 0,20 0,21 0,18 0,18 

132 0,54 0,59 0,59 0,62 0,57 0,59 

133 0,12 0,14 0,14 0,15 0,15 0,16 

134 0,028 0,036 0,035 0,041 0,041 0,042 

135 0,12 0,14 0,16 0,15 0,15 0,16 

136 0,075 0,090 0,093 0,10 0,099 0,099 

137 0,058 0,072 0,074 0,075 0,071 0,070 

138 0,16 0,18 0,20 0,20 0,20 0,19 

139 0,052 0,059 0,067 0,073 0,068 0,069 

140 2,98 2,98 2,98 2,98 2,98 2,98 

       

Monoterpeno acíclico 0,037 0,040 0,039 0,040 0,038 0,040 

Monoterpeno cíclico 6,441 6,627 6,737 6,912 6,539 7,084 

Sesquiterpeno 0,613 0,717 0,769 0,789 0,779 0,79 
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CAPÍTULO V  
 

RESULTADOS E DISCUSSÃO 
 

Identificação e análise estrutural fitoquímica de constituintes de E. 

macrophyllus 
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1. Análise do Extrato em Hexano de Echinodorus macrophyllus 

Após todo o fracionamento cromatográfico das partes aéreas de Echinodorus 

macrophyllus (ver seção 3.2.1 Fracionamento do Extrato em Hexano de Echinodorus 

macrophyllus, p. 36) foram obtidos 11 grupos de interesse que foram analisados por CG-EM: 

HR02, HR05, HR06, HR07, HR08, AR01, AR02, AR03, B05, C02 e D02, sendo que para 

este último foram realizadas análises por RMN. Na análise por CG-EM foram considerados 

apenas os picos mais intensos e com porcentagem de similaridade com a substância presente 

na biblioteca NIST superior a 80%. 

 

1.1. Grupo HR02 

A Figura V.1 mostra o cromatograma de uma amostra por cromatografia a gás acoplada 

à espectrometria de massas do grupo HR02. O grupo HR02 é constituído por 10 substâncias, 

sendo 147 (hexa-hidrofarnesil acetona), 150 (fitol) e 148 (farnesil acetona), os 

fitoconstituintes com maiores concentrações na amostra. Alguns picos do cromatograma, que 

também são intensos, não foram identificados devido à baixa porcentagem de similaridade ou 

não apresentaram correspondência apropriada com nenhuma substância da biblioteca NIST. 
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Figura V.1. Cromatograma de cromatografia a gás acoplada à espectrometria de massas do grupo HR02. 
 

A Tabela V.1 (p. 84) mostra os dados de cromatografia a gás: tempo de retenção, 

atribuição e porcentagem de similaridade dos 10 fitoconstituintes encontrados no grupo HR02 
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obtido do extrato em hexano das folhas de E. macrophyllus. A estrutura dos fitoconstituintes 

identificados no grupo HR02 é mostrada na Figura V.2. 

Tabela V.1. Dados de CG-EM: pico, tempo de retenção (min), atribuição e porcentagem de similaridade dos 
fitoconstituintes identificados no grupo HR02 obtido do extrato em hexano das folhas de E. macrophyllus 

HR02 
Pico Substância Tempo de retenção (min) Atribuição % Similaridade 

1 141 15,648 2-Isopropenil-5-metil-hex-4-enal 91 

2 142 20,544 1,2:6,7-Diepóxi-linalol 80 

3 143 23,300 trans-Geranilacetona 96 

4 144 28,181 Óxido de cariofileno 91 

5 145 33,932 Geranilgeraniol 82 

6 146 37,097 Widdrol 81 

7 147 38,165 Hexa-hidrofarnesil acetona 95 

8 148 40,118 Farnesil acetona 90 

9 149 42,024 3-Desóxi-estradiol 83 

10 150 46,581 Fitol 97 
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Figura V.2. Estrutura química dos fitoconstituintes identificados por CG-EM do grupo HR02 obtidos do extrato 
em hexano das folhas de E. macrophyllus. 
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1.2. Grupo HR05 

A Figura V.3 mostra o cromatograma de uma amostra por cromatografia a gás acoplada 

à espectrometria de massas do grupo HR05. No grupo HR05 foram identificadas sete 

substâncias. O composto 147 (hexa-hidrofarnesil acetona) apresenta concentração muito 

superior em relação aos demais compostos, sendo seguido pelos compostos 155 (ácido 

palmítico) e 156 (estigmasterol). Da mesma forma que o grupo HR02, alguns picos não foram 

identificados devido à baixa porcentagem de similaridade ou não apresentaram 

correspondência apropriada com nenhuma substância da biblioteca NIST. 
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Figura V.3. Cromatograma de cromatografia a gás acoplada a espectrometria de massas do grupo HR05. 
 

A Tabela V.2 mostra os dados de cromatografia a gás: tempo de retenção (min), 

atribuição e porcentagem de similaridade dos sete fitoconstituintes identificados no grupo 

HR05 obtido do extrato em hexano das folhas de E. macrophyllus. A estrutura dos 

fitoconstituintes identificados no grupo HR05 é mostrada na Figura V.4 (p. 86). 

Tabela V.2. Dados de CG-EM: pico, tempo de retenção (min), atribuição e porcentagem de similaridade dos 
fitoconstituintes identificados no grupo HR05 obtido do extrato em hexano das folhas de E. macrophyllus 

HR05 
Pico Substância Tempo de retenção (min) Atribuição % Similaridade 

1 151 21,654 Tetra-hidrogeranil acetona 89 

2 152 24,833 Hexadecano 90 

3 153 28,148 Ácido 3-hidroxi-dodecanóico 83 

4 154 30,968 Hexa-hidro farnesol 93 

5 147 38,158 Hexa-hidrofarnesil acetona 94 

6 155 42,127 Ácido palmítico 93 

7 156 62,080 Estigmasterol 83 
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Figura V.4. Estrutura química dos fitoconstituintes identificados por CG-EM do grupo HR05 obtidos do extrato 
em hexano das folhas de E. macrophyllus. 
 

1.3. Grupo HR06 

A Figura V.5 mostra o cromatograma de uma amostra por cromatografia a gás acoplada 

à espectrometria de massas do grupo HR06. Quatro picos foram identificados no grupo HR06 

obtido do extrato em hexano das folhas de E. macrophyllus. 
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Figura V.5. Cromatograma de cromatografia a gás acoplada à espectrometria de massas do grupo HR06. 
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A Tabela V.3 mostra os dados de cromatografia a gás: tempo de retenção (min), 

atribuição e porcentagem de similaridade dos quatro fitoconstituintes identificados no grupo 

HR06 obtido do extrato em hexano das folhas de E. macrophyllus. 

 

Tabela V.3. Dados de CG-EM: pico, tempo de retenção (min), atribuição e porcentagem de similaridade dos 
fitoconstituintes identificados no grupo HR06 obtido do extrato em hexano das folhas de E. macrophyllus 

HR06 
Pico Substância Tempo de retenção (min) Atribuição % Similaridade 

1 147 38,088 Hexa-hidrofarnesil acetona 94 

2 157 40,741 Palmitato de metila 93 

3 158 42,943 Palmitato de etila 88 

4 150 46,497 Fitol 95 

 

O pico mais intenso não foi identificado por não apresentar similaridade com nenhuma 

substância da biblioteca NIST. O pico 1 (hexa-hidrofarnesil acetona) mostra-se muito intenso, 

sendo seguido pelo pico 3 (palmitato de etila), 4 (fitol) e 2 (palmitato de metila). A estrutura 

dos fitoconstituintes identificados no grupo HR06 é mostrada na Figura V.6. 
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Figura V.6. Estrutura química dos fitoconstituintes identificados por CG-EM do grupo HR06 obtidos do extrato 
em hexano das folhas de E. macrophyllus. 
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1.4. Grupo HR07 

A Figura V.7 mostra o cromatograma de uma amostra por cromatografia a gás acoplada 

à espectrometria de massas do grupo HR07. No cromatograma de CG foram identificados 3 

fitoconstituintes. 
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Figura V.7. Cromatograma de cromatografia a gás acoplada à espectrometria de massas do grupo HR07. 

 

A Tabela V.4 mostra os dados de cromatografia gasosa: tempo de retenção (min), 

atribuição e porcentagem de similaridade dos três fitoconstituintes identificados no grupo 

HR07 obtido do extrato em hexano das folhas de E. macrophyllus. 

 

Tabela V.4. Dados de CG-EM: pico, tempo de retenção (min), atribuição e porcentagem de similaridade dos 
fitoconstituintes identificados no grupo HR07 obtido do extrato em hexano das folhas de E. macrophyllus 

HR07 
Pico Substância Tempo de retenção (min) Atribuição % Similaridade 

1 143 23,303 trans-Geranilacetona 83 

2 159 28,208 4,5-epóxi-cariofileno 94 

3 147 38,143 Hexa-hidrofarnesil acetona 92 

 

Alguns picos não foram identificados por não apresentarem similaridades a nenhuma 

estrutura da biblioteca NIST. O pico 3 (hexa-hidrofarnesil acetona) é o mais abundante, 

seguido pelos picos 2 (4,5-epóxi-cariofileno) e 1 (trans-geranilacetona). A estrutura dos 

fitoconstituintes identificados no grupo HR07 é mostrada na Figura V.8 (p. 89). 
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Figura V.8. Estrutura química dos fitoconstituintes identificados por CG-EM do grupo HR07 obtidos do extrato 
em hexano das folhas de E. macrophyllus. 
 

1.5. Grupo HR08 

A Figura V.9 mostra o cromatograma de uma amostra por cromatografia a gás acoplada 

à espectrometria de massas do grupo HR08. Apesar da complexidade do cromatograma de 

CG de HR08 somente um pico foi identificado. 
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Figura V.9. Cromatograma de cromatografia a gás acoplada à espectrometria de massas do grupo HR08. 
 

A Tabela V.5 mostra os dados de cromatografia a gás: tempo de retenção (min), 

atribuição e porcentagem de similaridade do fitoconstituinte identificado no grupo HR08 

obtido do extrato em hexano das folhas de E. macrophyllus. 

Tabela V.5. Dados de CG-EM: pico, tempo de retenção (min), atribuição e porcentagem de similaridade do 
fitoconstituinte encontrado no grupo HR08 obtido do extrato em hexano das folhas de E. macrophyllus 

HR08 
Pico Substância Tempo de retenção (min) Atribuição % Similaridade 

1 160 65,152 Esqualeno 89 
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No grupo HR08 foi identificado o triterpeno esqualeno. A estrutura do fitoconstituinte 

identificado no grupo HR08 é mostrada na Figura V.10. 

160  

Figura V.10. Estrutura química do fitoconstituinte identificado por CG-EM do grupo HR08 obtidos do extrato 
em hexano das folhas de E. macrophyllus. 

 

1.6. Fração AR01 

As frações denominadas AR foram obtidas do fracionamento cromatográfico do grupo 

HR09. A Figura V.11 mostra o cromatograma de uma amostra por cromatografia a gás 

acoplada à espectrometria de massas da fração AR01. No cromatograma de CG são 

registrados sete picos intensos entre TR = 38,0 e 50,0 min e dois picos próximos a TR = 60,0 

min. 
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Figura V.11. Cromatograma de cromatografia a gás acoplada à espectrometria de massas da fração AR01. 
 

A Tabela V.6 (p. 91) mostra os dados de cromatografia a gás: tempo de retenção (min), 

atribuição e porcentagem de similaridade dos sete fitoconstituintes identificados na fração 

AR01 obtida do refracionamento de HR09 do extrato em hexano das folhas de E. 

macrophyllus. 
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Tabela V.6. Dados de CG-EM: pico, tempo de retenção (min), atribuição e porcentagem de similaridade dos 
fitoconstituintes identificados na fração AR01 obtida do refracionamento de HR09 do extrato em hexano das 
folhas de E. macrophyllus 

AR01 
Pico Substância Tempo de retenção (min) Atribuição % Similaridade 

1 147 38,019 Hexa-hidrofarnesil acetona 91 

2 157 40,751 Palmitato de metila 94 

3 155 42,055 Ácido palmítico 93 

4 158 42,924 Palmitato de etila 90 

5 161 46,960 Estearato de metila 91 

6 162 48,015 Ácido esteárico 90 

7 163 48,947 Docosonoato de etila 80 

 

Assim como nos grupos anteriormente, alguns fitoconstituintes não foram identificados 

por não apresentarem similaridades a nenhuma estrutura da biblioteca NIST. A fração AR01 

contém em maior quantidade o constituinte correspondente ao pico 4 (hexa-hidrofarnesil 

acetona), seguido do pico 3 (ácido palmítico) e pico 2 (palmitato de metila). A estrutura dos 

fitoconstituintes identificados na fração AR01 é mostrada na Figura V.12. 
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Figura V.12. Estrutura química dos fitoconstituintes identificados por CG-EM da fração AR01 obtida do 
refracionamento do grupo HR09 do extrato em hexano das folhas de E. macrophyllus. 



 

92 
 

1.7. Fração AR02 

A Figura V.13 mostra o cromatograma de uma amostra por cromatografia a gás 

acoplada à espectrometria de massas da fração AR02. No cromatograma de CG são 

registrados vários picos entre 40,0 e 50,0 min. 
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Figura V.13. Cromatograma de cromatografia a gás acoplada à espectrometria de massas da fração AR02. 
 

A Tabela V.7 mostra os dados de cromatografia a gás: tempo de retenção (min), 

atribuição e porcentagem de similaridade dos três fitoconstituintes identificados na fração 

AR02 obtida do refracionamento de HR09 do extrato em hexano das folhas de E. 

macrophyllus. 

 

Tabela V.7. Dados de CG-EM: pico, tempo de retenção (min), atribuição e porcentagem de similaridade dos 
fitoconstituintes identificados na fração AR02 obtida do refracionamento de HR09 do extrato em hexano das 
folhas de E. macrophyllus 

AR02 
Pico Substância Tempo de retenção (min) Atribuição % Similaridade 

1 157 40,751 Palmitato de metila 84 

2 155 42,862 Ácido palmítico 93 

3 162 48,388 Ácido esteárico 93 

 

Os fitoconstituintes identificados mostraram as maiores concentrações na amostra, 

sendo o pico 2 (ácido palmítico) o mais intenso, seguido pelo pico 3 (ácido esteárico) e pelo 

pico 1, em menor concentração, (palmitato de etila). A estrutura dos fitoconstituintes 

identificados na fração AR02 é mostrada na Figura V.14 (p. 93). 
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Figura V.14. Estrutura química dos fitoconstituintes identificados por CG-EM da fração AR02 obtida do 
refracionamento do grupo HR09 do extrato em hexano das folhas de E. macrophyllus. 
 

1.8. Fração AR03 

A Figura V.15 mostra o cromatograma de uma amostra por cromatografia a gás 

acoplada à espectrometria de massas da fração AR03. No cromatograma de CG são 

numerados cinco fitoconstituintes nessa fração entre TR = 35,0 e 50,0 min. 
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Figura V.15. Cromatograma de cromatografia a gás acoplada à espectrometria de massas da fração AR03. 
 

A Tabela V.8 (p. 94) mostra os dados de cromatografia a gás: tempo de retenção (min), 

atribuição e porcentagem de similaridade dos cinco fitoconstituintes identificados na fração 

AR03 obtida do refracionamento de HR09 do extrato em hexano das folhas de E. 

macrophyllus. 
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Tabela V.8. Dados de CG-EM: pico, tempo de retenção (min), atribuição e porcentagem de similaridade dos 
fitoconstituintes identificados na fração AR03 obtida do refracionamento de HR09 do extrato em hexano das 
folhas de E. macrophyllus 

AR03 
Pico Substância Tempo de retenção (min) Atribuição % Similaridade 

1 157 40,751 Palmitato de metila 95 

2 155 42,303 Ácido palmítico 94 

3 158 42,896 Palmitato de etila 94 

4 162 48,077 Ácido esteárico 91 

5 164 48,947 Estearato de etila 89 

 

A fração apresenta-se muito rica em fitoconstituintes, mas não foi identificada a grande 

maioria dos picos no cromatograma de CG por não apresentarem similaridades com nenhuma 

substância da biblioteca NIST. O pico 3 (palmitato de etila) apresenta-se em maior 

concentração e o pico 2 (ácido palmítico) em concentração ligeiramente menor que 3, 

enquanto que o pico 5 (estearato de etila) em menor concentração. A estrutura dos 

fitoconstituintes identificados na fração AR03 é mostrada na Figura V.16. 
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Figura V.16. Estrutura química dos fitoconstituintes identificados por CG-EM da fração AR03 obtida do 
refracionamento do grupo HR09 do extrato em hexano das folhas de E. macrophyllus. 

 

1.9. Fração B05 

A fração B05 foi obtida do refracionamento da fração AR13 do extrato em hexano das 

folhas de E. macrophyllus. A Figura V.17 (p. 95) mostra o cromatograma de uma amostra por 

cromatografia a gás acoplada à espectrometria de massas da fração B05. A fração mostrou-se 
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simples, sendo possível identificar três fitoconstituintes nessa fração entre TR = 35,0 e 50,0 

min. 
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Figura V.17. Cromatograma de cromatografia a gás acoplada à espectrometria de massas da fração B05. 
 

A Tabela V.9 mostra os dados de cromatografia a gás: tempo de retenção (min), 

atribuição e porcentagem de similaridade dos três fitoconstituintes identificados na fração 

B05 obtida do refracionamento de AR13 do extrato em hexano das folhas de E. macrophyllus. 

 

Tabela V.9. Dados de CG-EM: pico, tempo de retenção (min), atribuição e porcentagem de similaridade dos 
fitoconstituintes identificados na fração B05 obtida do refracionamento de AR13 do extrato em hexano das 
folhas de E. macrophyllus 

B05 
Pico Substância Tempo de retenção (min) Atribuição % Similaridade 

1 165 35,287 Ácido mirístico 89 

2 155 42,613 Ácido palmítico 93 

3 162 48,201 Ácido esteárico 91 

 

Na fração B05 foi possível identificar dois picos intensos: pico 2 (ácido palmítico) e 

pico 3 (ácido esteárico) e um menos intenso, o pico 1 (ácido mirístico). A estrutura dos 

fitoconstituintes identificados na fração B05 é mostrada na Figura V.18 (p. 96). 
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Figura V.18. Estrutura química dos fitoconstituintes identificados por CG-EM da fração B05 obtida do 
refracionamento da fração AR13 do extrato em hexano das folhas de E. macrophyllus. 
 

1.10. Fração C02 

A fração C02 foi obtida a partir do refracionamento das frações B03 e B04 obtida do 

extrato em hexano da espécie E. macrophyllus. A Figura V.19 mostra o cromatograma de 

uma amostra por cromatografia a gás acoplada à espectrometria de massas da fração C02. A 

fração C02 é rica em fitoconstituintes apresentando um número grande de fitoconstituintes 

identificados (11 substâncias. 
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Figura V.19. Cromatograma de cromatografia a gás acoplada à espectrometria de massas da fração C02. 

 

A Tabela V.10 (p. 97) mostra os dados de cromatografia a gás: tempo de retenção 

(min), atribuição e porcentagem de similaridade dos onze fitoconstituintes identificados na 

fração C02 obtida do refracionamento de B03 e B04 do extrato em hexano das folhas de E. 

macrophyllus. 
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Tabela V.10. Dados de CG-EM: pico, tempo de retenção (min), atribuição e porcentagem de similaridade dos 
fitoconstituintes identificados na fração C02 obtida do refracionamento de B03 e B04 do extrato em hexano das 
folhas de E. macrophyllus 

C02 
Pico Substância Tempo de retenção (min) Atribuição % Similaridade 

1 166 24,856 9-Oxononanoato de etila 93 

2 167 31,251 Ácido nonadienóico 80 

3 168 36,404 Miristato de etila 90 

4 147 38,081 Hexa-hidrofarnesil acetona 89 

5 157 40,751 Palmitato de metila 90 

6 158 43,172 Palmitato de etila 94 

7 169 46,028 Heptadecanoato de etila 91 

8 164 49,071 Estearato de etila 93 

9 163 54,473 Docosanoato de etila 80 

10 170 62,234 Estigmasterol 87 

11 171 65,711 β-Sitosterol 81 

 

O pico 6 (palmitato de etila) é o mais intenso no cromatograma de CG. O pico 8 

(estearato de etila) apresenta-se também em alta concentração relativa na amostra. Os demais 

fitoconstituintes estão em menores concentrações tendo sido identificados alguns ácidos 

graxos e os triterpenos estigmasterol e β-sitosterol presentes nessa fração. A estrutura dos 

fitoconstituintes encontrados na fração C02 é mostrada na Figura V.20 (p. 98). 
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Figura V.20. Estrutura química dos fitoconstituintes identificados por CG-EM da fração C02 obtida do 
refracionamento da fração B03 e B04 do extrato em hexano das folhas de E. macrophyllus. 
 

1.11. Fração D02 

A fração D02 foi obtida do refracionamento da fração C07 do extrato em hexano da 

espécie E. macrophyllus. A Figura V.21 (p. 99) mostra o cromatograma de uma amostra por 

cromatografia a gás acoplada à espectrometria de massas da fração D02. Na fração foram 

identificados quatro picos presentes na amostra, entre TR = 42,0 e 66,0 min. 
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Figura V.21. Cromatograma de cromatografia a gás acoplada à espectrometria de massas da fração D02. 
 

A Tabela V.11 mostra os dados de cromatografia a gás: tempo de retenção (min), 

atribuição e porcentagem de similaridade dos quatro fitoconstituintes identificados na fração 

D02 obtida do refracionamento de C07 do extrato em hexano das folhas de E. macrophyllus. 

 

Tabela V.11. Dados de CG-EM: pico, tempo de retenção (min), atribuição e porcentagem de similaridade dos 
fitoconstituintes identificados na fração D02 obtida do refracionamento de C07  do extrato em hexano das folhas 
de E. macrophyllus 

D02 
Pico Substância Tempo de retenção (min) Atribuição % Similaridade 

1 155 42,241 Ácido palmítico 94 

2 162 48,077 Ácido esteárico 92 

3 170 61,985 Estigmasterol 88 

4 171 65,338 β-Sistosterol 82 

 

O pico 1 (ácido palmítico) apresentou-se como o mais intenso no cromatograma de CG. 

O pico 2 (ácido esteárico) apresenta-se também em alta concentração relativa na amostra. 

Também foram identificados o pico 3 (Estigmasterol) e o pico 4 (β-Sistosterol). A estrutura 

dos fitoconstituintes encontrados na fração D02 é mostrada na Figura V.22 (p. 100). 
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Figura V.22. Estrutura química dos fitoconstituintes identificados por CG-EM da fração D02 obtida do 
refracionamento da fração C07 do extrato em hexano das folhas de E. macrophyllus. 
 

A fração D02 (17 mg) apresentou-se como um sólido branco com faixa de fusão entre 

135,2-141,4 °C. A Figura V.23 (p. 101) mostra o espectro de absorção na região do 

infravermelho de D02. A absorção em 3278 cm-1 pode ser atribuída ao estiramento de O-H, 

confirmada pela absorção em 1096 cm-1, atribuída ao estiramento de C-O. As bandas na 

região de 3000 a 2800 cm-1 são atribuídas ao estiramento da ligação C-H de cadeia alifática. A 

absorção em 1066 cm-1 é característica de estiramento C-O, compatível com hidroxila de 

esteróis. A absorção em 992 cm-1 é característica de ligação C=C trans dissubstituída da 

cadeia lateral de esteróis. 
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Figura V.23. Espectro de absorção na região do Infravermelho de D02 (ATR, cm-1). 
 

A Figura V.24 (p. 102) apresenta o espectro de RMN de 1H de D02. O sinal em δH 5,35 

pode ser atribuído ao hidrogênio olefínico H-6 tanto do β-sitosterol quanto do estigmasterol. 

O sinal multipleto em δH 5,22 - 5,02 pode ser atribuído aos átomos de hidrogênio H-22 e H-23 

do estigmasterol. O sinal em δH 3,55 - 3,51 pode ser atribuído ao hidrogênio carbinólico H-3 

do β-sitosterol e estigmasterol. Os vários sinais sobrepostos na região em δH 2,40 - 0,60 

podem ser atribuídos aos átomos de hidrogênio da cadeia alifática de ambos os esteroides.  

A Figura V.25 (p. 102) apresenta o espectro de RMN de 13C e o subespectro de DEPT 

135° de D02. Os sinais em δC 140,7 (C-não   hidrogenado) e 121,7 (C-hidrogenado) podem 

ser atribuídos respectivamente a C-5 e C-6 do β-sitosterol e estigmasterol. Os sinais em δC 

138,3 e 129,3 (ambos C-hidrogenados) podem ser atribuídos respectivamente a C-22 e C-23 

do estigmasterol. Os demais sinais de RMN de 13C foram atribuídos conforme comparação 

com dados de RMN de 13C do β-sitosterol e estigmasterol descritos na literatura e 

apresentados na Tabela V.12, p. 103 (Brandão, 1991). 
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Figura V.24. Espectro de RMN de 1H de D02 (200 MHz; CDCl3). 
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Figura V.25. Espectro de RMN de 13C (A) e subespectro DEPT 135° (B) de D02 (50 MHz; CDCl3). 
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Tabela V.12. Dados de RMN de 13C de D02 e dos esteróides β-sitosterol e estigmasterol descritos na literatura 
(Brandão, 1991) 

 

O espectro de RMN de 13C mostra um sinal em δC em 178,9 e vários outros sinais 

característicos de carbono alifático que podem ser atribuídos ao ácido palmítico e ácido 

esteárico presentes na amostra D02. 

 

 

 

 

 

Átomo D02 β-Sitosterol D02 Estigmasterol 

C-1 37,3 37,3 37,3 37,3 

C-2 31,6 31,6 31,6 31,6 

C-3 71,8 71,8 71,8 71,8 

C-4 42,3 42,3 42,3 42,3 

C-5 140,7 140,8 140,7 140,8 

C-6 121,7 121,7 121,7 121,7 

C-7 31,9 31,9 31,9 31,9 

C-8 31,9 31,9 31,9 31,9 

C-9 50,1 50,1 50,1 50,1 

C-10 36,5 36,5 36,5 36,5 

C-11 21,1 21,1 21,1 21,1 

C-12 39,8 39,8 39,8 39,8 

C-13 42,3 42,3 42,3 42,3 

C-14 56,8 56,8 56,8 56,8 

C-15 24,3 24,3 24,3 24,3 

C-16 28,9 28,9 29,1 29,1 

C-17 56,1 56,1 56,1 56,1 

C-18 11,9 11,9 12,0 12,0 

C-19 19,4 19,4 19,4 19,4 

C-20 36,2 36,2 40,5 40,5 

C-21 18,8 18,8 21,1 21,1 

C-22 33,9 33,9 138,3 138,3 

C-23 26,1 26,1 129,3 129,3 

C-24 45,8 45,8 51,2 51,3 

C-25 29,1 29,1 31,9 31,9 

C-26 19,8 19,8 21,2 21,1 

C-27 19,0 19,0 19,0 19,0 

C-28 23,1 23,1 25,4 25,4 

C-29 12,2 12,3 12,2 12,3 
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2. Análise das Frações Obtidas de Fracionamento por CLAE do Extrato Polar de 

Echinodorus macrophyllus 

2.1. Elucidação Estrutural de F01 

A fração F01 corresponde ao pico 2 (TR = 2,93 min) do cromatograma de CLAE a 280 

nm do extrato fenólico das folhas de E. macrophyllus, conforme apresentado na Figura III.1 

(p. 49). Esta fração foi isolada por CLAE preparativa, apresentando-se como um sólido 

branco e faixa de fusão entre 139,2 – 142,9 °C. 

A Figura V.26 apresenta o espectro de absorção na região do infravermelho de F01. A 

absorção larga em 3406 cm-1 é característica do estiramento O-H de ácido carboxílico em 

ligação de hidrogênio. A absorção pouco intensa acima de 3081 cm-1 é característica de 

estiramento C-H de carbono de grupo alquenílico. As absorções em 1725 e 1699 cm-1 são 

características de estiramento C=O de ácido carboxílico e de ácido carboxílico conjugado a 

sistema π, respectivamente. A absorção em 1419 cm-1 é característica do estiramento C=C. As 

absorções em 911 e 900 cm-1 são características de deformação angular fora do plano de O-H. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura V.26. Espectro de absorção na região do infravermelho de F01 (ATR; cm-1). 
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A Figura V.27 apresenta o espectro de RMN de 1H de F01. O sinal largo em δH 12,62 é 

característico de hidrogênio de ácido carboxílico. O sinal simpleto em δH 6,73 pode ser 

atribuído a hidrogênio alquenílico e o sinal simpleto em δH 3,73 pode ser atribuído a 

hidrogênio metilênico. O sinal de hidrogênio em δH 2,43 pode ser atribuído a impurezas 

presentes na amostra. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura V.27. Espectro de RMN de 1H de F01 (400 MHz; DMSO-d6). 
 

A Figura V.28 (p. 106) apresenta o espectro de RMN de 13C e subespectro DEPT 135° 

de F01. Os sinais de carbono não hidrogenado em δC 171,1, 167,4 e 166,6 são característicos 

de ácidos carboxílicos. Os sinais de carbono em δC 140,3 e 128,9 são característicos de grupos 

alquenílicos. O espectro de RMN de 13C de F01 mostra também um sinal de carbono em δC 

32,8 em fase negativa, característico de carbono metilênico. Os sinais de carbono em δC 173,7 

e 28,8 foram atribuídos a impurezas presentes na amostra. 
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Figura V.28. Espectro de RMN de 13C (A) e subespectro DEPT 135° (B) de F01 (100 MHz; DMSO-d6). 
 

O mapa de contornos HSQC (Figura V.29; p. 107) de F01 mostra correlação do sinal 

em δH 6,73 com o sinal em δC 128,9 e do sinal em δH 3,73 com o sinal em δC 32,8. O mapa de 

contornos HMBC (Figura V.30, p.107) mostra correlação do sinal de hidrogênio em δH 6,73 

com os sinais de carbono em δC 167,46, 166,64, 140,3 e 32,8. O sinal de hidrogênio em δH 

3,73 correlaciona-se com os sinais de carbono em δC 171,1, 167,4 e 140,3. O sinal de 

hidrogênio em δH 2,43 e o sinais de carbono em δC 173,7 e 28,8 foram atribuídos a impurezas 

presentes na amostra. 

 

 

 

 

 

 

(A) 

(B) 



 

107 
 

ppm

8 7 6 5 4 3 2 1 0 ppm

20

40

60

80

100

120

140

160

180

200

ppm

9.0 8.5 8.0 7.5 7.0 6.5 6.0 5.5 5.0 4.5 4.0 3.5 3.0 2.5 2.0 1.5 1.0 0.5 0.0 ppm

20

30

40

50

60

70

80

90

100

110

120

130

CO2HH

HO2C

CO2H

1

2

3 4

5

6

CO2HH

HO2C

CO2H

1

2

3 4

5

6

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura V.29. Mapa de contornos HSQC de F01 (1H:  400 MHz; 13C: 100 MHz; DMSO-d6). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura V.30. Mapa de contornos HMBC de F01 (1H: 400 MHz; 13C: 100 MHz; DMSO-d6). 
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A análise elementar de F01 indicou %C = 40,70%; %H = 3,52%; e %O = 55,78%, 

correspondendo à fórmula empírica C6H6O6 (análise elementar calculada para C6H6O6 %C = 

41,35%; %H = 3,45%; e %O = 55,20%). Os dados experimentais indicam que F01 trata-se do 

ácido trans-aconítico. De fato, os dados de RMN de 1H e de 13C de F01 estão de acordo com 

os dados correspondentes a esta substância descritos na literatura, conforme mostrado na 

Tabela V.13 (Cai et al., 2001). 

 

 

 

 

 

 

Tabela V.13. Dados de RMN de 1H e de 13C de F01 e os descritos na literatura para o ácido trans-aconítico (Cai 
et al., 2001) 

 

 

 

 

 

 

Átomo Ácido trans-aconítico (D2O) F01 (DMSO-d6) 

 δδδδC (ppm) δδδδH (ppm) δδδδC (ppm) δδδδH (ppm) 

1 168,1  166,6  

2 130,2 6,9 128,9 6,7 

3 139,0  140,3  

4 32,9 3,7 32,8 3,7 

5 174,3  171,1  

6 168,9  167,4  
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2.2. Elucidação Estrutural de F02 

A fração F02 corresponde ao pico 9 (TR = 13,48 min) do cromatograma de CLAE do 

extrato fenólico das folhas de E. macrophyllus, apresentado na Figura III.1 (p. 49). Esta 

fração foi isolada por CLAE preparativa, apresentando-se como um sólido marrom com 

intervalo de fusão entre 169,1 – 172,8 °C. 

A Figura V.31 apresenta o espectro de absorção na região do infravermelho de F02. A 

absorção larga em 3434 cm-1 é característica do estiramento O-H de ácido carboxílico e/ou 

fenol em ligação de hidrogênio. A absorção em 2941 cm-1 é característica de estiramento C-H 

de carbono alifático. A absorção em 1666 cm-1 é característica de estiramento C=O de ácido 

carboxílico conjugado a sistema π. As absorções em 1619, 1599 e 1515 cm-1 são 

características de vibrações de esqueleto aromático. As absorções intensas em 1184 e 1135 

cm-1 podem ser atribuídas respectivamente aos estiramentos C-O assimétrico e simétrico de 

ácido carboxílico, fenol e/ou grupo alcoxila. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura V.31. Espectro de absorção na região do infravermelho de F02 (ATR; cm-1). 
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A Figura V.32 apresenta o espectro de RMN de 1H de F02. Os sinais em δH 12,10 e 9,56 

podem ser atribuídos respectivamente a átomos de hidrogênio de ácido carboxílico e de fenol. 

Os sinais dupletos registrados em δH 7,48 e 6,35 apresentam a mesma constante de 

acoplamento (J = 15,8 Hz), podem ser atribuídos a átomos de hidrogênio trans em alquenos. 

Da mesma forma, os sinais dupletos em δH 7,08 e 6,79 apresentam a mesma constante de 

acoplamento (J = 8,1 Hz) e podem ser atribuídos a átomos de hidrogênio aromáticos e 

vicinais. Por sua vez, o sinal simpleto em δH 7,27 pode ser atribuído a hidrogênio aromático 

que não se encontra adjacente a carbono hidrogenado. Finalmente, o sinal simpleto em δH 

3,81, correspondente a três átomos de hidrogênio, é característico de grupo metoxila. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura V.32. Espectro de RMN de 1H de F02 (400 MHz; DMSO-d6). 
 

A Figura V.33 (p. 111) apresenta o espectro de RMN de 13C e subespectro DEPT 135° 

de F02. O sinal em δC 167,9 pode ser atribuído a carbono de ácido carboxílico. Os sinais em 
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δC 148,9, 147,8 e 125,7 correspondem a átomos de carbono sp2 não hidrogenado. Os sinais 

em δC 144,4, 122,7, 115,6, 115,4 e 111,1 correspondem a átomos de carbono sp2 mono-

hidrogenado. O sinal em δC 55,6 pode ser atribuído a carbono de metoxila. Assim, pela 

análise dos dados de IV e RMN de 1H e 13C, foi possível estabelecer que F02 possui um anel 

aromático trissubstituído, pois apresenta três sinais correspondentes a átomos de hidrogênio 

aromático. Além disto, F02 apresenta uma hidroxila fenólica, uma metoxila fenólica, uma 

dupla ligação C=C de alqueno trans dissubstituído e um grupo ácido carboxílico. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura V.33. Espectro de RMN de 13C (A) e subespectro DEPT 135° (B) de F02 (100 MHz; DMSO-d6). 

 

A Figura V.34 (p. 112) apresenta o mapa de contornos HSQC de F02. O sinal de 

hidrogênio em δH 7,48 (Hβ) correlaciona-se com o sinal de carbono em δC 144,4 (Cβ). O sinal 

em δH 7,08 (H-6) correlaciona-se com o sinal em δC 122,7 (C-6). O sinal em δH 6,35 (Hα) 

correlaciona-se com o sinal em δC 115,6 (Cα). O sinal em δH 6,79 (H-5) correlaciona-se com 

o sinal em δC 115,4 (C-5). O sinal em δH 7,27 (C-2) correlaciona-se com o sinal em δC 111,1 
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(C-2). Finalmente, o sinal em δH 3,81 (OCH3) correlaciona-se com o sinal em δC 55,6 

(OCH3).  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura V.34. Mapa de contornos HSQC de F02 (1H: 400 MHz; 13C: 100 MHz; DMSO-d6). 

 

A Figura V.35 (p. 113) apresenta o mapa de contornos HMBC de F02. O sinal de 

hidrogênio em δH 7,48 (Hβ) correlaciona-se com os sinais de carbono em δC 111,1 (C-2), 

122,7 (C-6) e 167,9 (COOH). Estas correlações confirmam que o carbono carboxílico não se 

encontra diretamente ligado ao anel aromático, mas ligado ao grupo alqueno. O sinal de 

hidrogênio em δH 7,27 (H-2) correlaciona-se com os sinais de carbono em δC 122,7 (C-6), 

144,4 (Cβ) e 149,0 (C-4). Estas correlações estabelecem a posição do grupo alqueno no anel 

aromático. O sinal de hidrogênio em δH 7,08 (H-6) correlaciona-se com os sinais de carbono 

em δC 111,1 (C-2), 144,4 (Cβ) e 149,0 (C-4). O sinal de hidrogênio em δH 6,79 (H-5) 

correlaciona-se com os sinais de carbono em δC 125,7 (C-1) e 147,8 (C-3). O sinal de 

hidrogênio em δH 6,35 (Hα) correlaciona-se com os sinais de carbono em δC 125,7 (C-1) e 
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167,9 (COOH). O sinal de hidrogênio em δH 3,81 (OCH3) correlaciona-se com o sinal de 

carbono em δC 147,8 (C-3), localizando a metoxila no anel aromático. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura V.35. Mapa de contornos HMBC de F02 (1H: 400 MHz; 13C: 100 MHz; DMSO-d6). 

 

A Figura V.36 (p. 114) apresenta o mapa de contornos COSY de F02. Este mapa de 

contornos mostra correlação do sinal em δH 7,48 (Hβ) com o sinal em δH 6,35 (Hα). A 

correlação do sinal em δH 7,08 (H-6) com o sinal em δH 6,79 (H-5) e estabelece que o anel 

aromático é 1,3,4-trissubstituído. 
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Figura V.36. Mapa de contornos COSY de F02 (400 MHz; DMSO-d6). 

 

Os dados de IV e de RMN (1D e 2D) indicam que F02 trata-se do ácido trans-ferúlico. 

De fato, os dados de RMN de 1H e de 13C de F02 estão de acordo com os dados 

correspondentes atribuídos a esta substância descritos na literatura (Prachayasittiku et al., 

2009), conforme mostrado na Tabela V.14 (p. 115). 
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Tabela V.14. Dados de RMN de 1H e de 13C de F02 e os descritos na literatura para o ácido trans-ferúlico 
(Prachayasittiku et al., 2009) 

 

O ácido ferúlico é encontrado principalmente em frutas, sementes e raízes de diferentes 

espécies vegetais (Srinivasan et al., 2007; Poquet et al., 2008). Além de apresentar 

propriedades antioxidantes, este ácido apresenta um amplo espectro de atividades biológicas, 

tais como vaso-relaxante, anti-inflamatória, antiviral, analgésica, cardiovascular e hipotensiva, 

bem como efeito terapêutico contra câncer, diabetes e doenças neurodegenerativas (Hoeppen 

et al., 1962; Ozaki, 1992; Nonoyama et al., 1994; Kanski et al., 2002; Suzuki et al., 2002; 

Rhyu et al., 2005; Han et al., 2005). 

 

 

 

 

 

 

 

 

Átomo Ácido trans-ferúlico111 (CD3OD) FO2 (DMSO-d6) 

 δδδδC (ppm) δδδδH (ppm) δδδδC (ppm) δδδδH (ppm) 

1 127,8 - 125,7 - 

2 111,6 7,18 111,1 7,27 

3 151,5 - 147,8 - 

4 149,9 - 148,9 - 

5 116,5 6,82 115,4 6,79 

6 124,0 7,07 122,7 7,08 

α 115,9 6,31 115,6 6,35 

β 147,0 7,59 144,3 7,48 

COOH 171,2  167,9 12,10 

OCH3 56,5 3,89 55,6 3,84 

OH fenólico    9,56 
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2.3. Elucidação Estrutural de F03 

A fração F03 corresponde ao pico 10 (TR = 15,67 min) do cromatograma de CLAE do 

extrato fenólico das folhas de E. macrophyllus, apresentado na Figura III.1 (p. 49). Esta 

fração foi isolada por CLAE preparativa, apresentando-se como um sólido marrom com 

intervalo de fusão entre 175,6 – 178,1 °C. 

A Figura V.37 apresenta o espectro na região do IV de F03. A absorção larga em 3372 

cm-1 é característica do estiramento de O-H em ligação de hidrogênio. As absorções em 2955 

e 2924 cm-1 são características de estiramento C-H de carbono alifático. As absorções em 

1739, 1716 e 1684 cm-1 são características de estiramento C=O de ésteres e ácidos 

carboxílicos conjugados. As absorções em 1604 e 1516 cm-1 são características de vibrações 

de esqueleto aromático. As absorções intensas em 1246 e 1152 e 1119 cm-1 podem ser 

atribuídas respectivamente aos estiramentos C-O assimétrico e simétrico de ácidos 

carboxílicos e fenol. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura V.37. Espectro de absorção na região do infravermelho de F03 (ATR; cm-1). 

 

A Figura V.38 (p. 117) apresenta o espectro de RMN de 1H de F03. Os sinais simpletos 

em δH 9,69 e 9,18 podem ser atribuídos a hidroxilas fenólicas. Os sinais dupletos em δH 7,56 e 
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6,45 (J = 15,6 Hz) podem ser atribuídos a átomos de hidrogênio alquenílico em posição trans. 

O sinal simpleto em δH 7,09 e os sinais dupletos δH 7,07 e 6,70 (J = 8,4 Hz) podem ser 

atribuídos a átomos de hidrogênio aromático. O sinal de hidrogênio simpleto em δH 5,84 pode 

ser atribuído a hidrogênio α-dicarbonílico. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura V.38. Espectro de RMN de 1H de F03 (400 MHz; DMSO-d6). 

 

A Figura V.39 (p. 118) apresenta o espectro de RMN de 13C e o subespectro DEPT 135° 

de F03. O sinal em δC 167,4 pode ser atribuído a átomos de carbono de ácido carboxílico. O 

sinal em δC 165,4 pode ser atribuído ao carbono carbonílico de éster. Os sinais em δC 148,7 e 

145,5 podem ser atribuídos a átomos de carbono aromático hidroxilado. Os sinais em δC 

121,6, 115,7 e 115,1 podem ser atribuídos a átomos de carbono aromático mono-hidrogenado. 

Os sinais em δC 146,8 e 112,3 podem ser atribuídos a átomos de carbono alquenílico mono-

hidrogenado. O sinal em δC 125,1 pode ser atribuído a carbono aromático não-hidrogenado. O 

sinal em δC 70,6 pode ser atribuído a carbono metínico ligado a oxigênio e α-carbonílico. 



 

118 
 

170 160 150 140 130 120 110 100 90 80 70 60 50 40 30 20 10 ppm

0.
00

38
.8

2
39

.0
3

39
.2

3
39

.4
4

39
.6

5
39

.8
6

40
.0

6

70
.6

5

79
.0

8

11
2.

33
11

5.
12

11
5.

72
12

1.
64

12
5.

14

14
5.

52
14

6.
88

14
8.

75

16
5.

43
16

7.
43

170 160 150 140 130 120 110 100 90 80 70 60 50 40 30 20 10 ppm

C-1’
C-3’

C-9 C-1
C-6

C-5

C-2’

1HO

HO

O

O

HO O

O

OH
2

3

4
5

6

7
8

9 2'

1'

3'

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura V.39. Espectro de RMN de 13C (A) e subespectro DEPT 135° (B) de F03 (100 MHz; DMSO-d6). 

 

A Figura V.40 (p. 119) apresenta o mapa de contornos HSQC para F03. O sinal de 

hidrogênio em δH 7,56 correlaciona-se com o sinal de carbono em δC 146,8. O sinal em δH 

7,09 correlaciona-se com o sinal em δC 115,1. O sinal em δH 7,07 correlaciona-se com o sinal 

em δC 121,6. O sinal em δH 6,70 correlaciona com o sinal em δC 115,7. O sinal em δH 6,45 

correlaciona-se com o sinal em δC 112,3. O sinal em δH 5,84 correlaciona-se com o sinal em 

δC 70,6. 
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Figura V.40. Mapa de contornos HSQC de F03 (1H: 400 MHz; 13C: 100 MHz; DMSO-d6). 

 

A Figura V.41 (p. 120) apresenta o mapa de contornos HMBC de F03. O sinal de 

hidrogênio em δH 7,07 correlaciona-se com os sinais de carbono em δC 148,7, 146,9 e 115,1. 

O sinal de hidrogênio em δH 6,70 correlaciona-se com os sinais de carbono em δC 145,5 e 

125,1. O sinal de hidrogênio em δH 5,84 correlaciona-se com os sinais de carbono em δC 

167,4 e 165,4. 
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Figura V.41. Mapa de contornos HMBC de F03 (1H: 400 MHz; 13C: 100 MHz; DMSO-d6). 

 

A Figura V.42 apresenta o mapa de contornos COSY de F03. Este mapa de contornos 

apresenta correlação do sinal em δH 7,07 com o sinal em δH 6,70 e do sinal em δH 7,56 com o 

sinal em δH 6,45. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura V.42. Mapa de contornos COSY de F03 (400 MHz; DMSO-d6). 
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A análise elementar de F03 indicou %C = 42,86%; %H = 4,76%; e %O = 52,38%, 

correspondendo à fórmula empírica de C12H10O8.3H2O (análise elementar calculada de 

C12H10O8.3H2O indica %C = 42,86%; %H = 4,76%; e %O = 52,32%). Os dados de IV e de 

RMN (1D e 2D) indicaram que F03 trata-se do ácido cafeoiltartrônico. De fato, os dados de 

RMN de 1H e de 13C de F03 estão de acordo com os dados correspondentes atribuídos a esta 

substância descritos na literatura (Saleem et al., 2004), conforme mostrado na Tabela IV.15. 

 

 

 

 

 

 

Tabela V.15. Dados de RMN de 1H e de 13C de F03 e os descritos na literatura para o ácido cafeoiltartrônico 
(Saleem et al., 2004) 

 

 

Átomo 
Ácido 

cafeoiltrartrônico 
(CD3OD) 

FO3 (DMSO-d6) 

 δδδδC (ppm) δδδδC (ppm) δδδδH (ppm) 

1 125,6 125,1  

2 112,3 115,1 7,09 

3 146,6 145,5  

4 151,0 148,7  

5 113,6 115,7 6,70 

6 122,5 121,6 7,07 

7 147,5 146,9 7,56 

8 115,7 112,3 6,45 

9 167,5 165,4  

1’ 169,2 167,4  

2’ 74,8 70,6 5,84 

3’ 169,0 167,4  

F03 
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2.4. Elucidação Estrutural de F05 

A fração F05 corresponde ao pico 12 (TR = 22,07 min) do cromatograma de CLAE do 

extrato fenólico das folhas de E. macrophyllus, apresentado na Figura III.1 (p. 49). Esta 

fração apresenta-se como um sólido amarelo e faixa de fusão entre 197,0 – 202,2 °C. 

A Figura V.43 apresenta o espectro na região do IV de F05. A absorção larga em 3240 

cm-1 é característica do estiramento de O-H em ligação de hidrogênio muito intensa. As 

absorções entre 1645 e 1574 cm-1 são características respectivamente dos estiramentos de 

C=O conjugado e de C=C. Vibrações do esqueleto aromático podem ser observadas pelas 

absorções em 1488 e 1440 cm-1. As várias absorções entre 1247 e 1019 cm-1 podem ser 

atribuídas a diferentes estiramentos de C-O, assimétricos e simétricos, indicando que a 

estrutura de F05 apresenta muitas ligações C-O. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura V.43. Espectro de absorção na região do infravermelho de F05 (ATR; cm-1). 

 

A Figura V.44 (p. 123) mostra o espectro de RMN de 1H de F05. O sinal em δH 13,55 e 

os sinais largos em δH 10,64 e 10,41 são característicos de átomos de hidrogênio de hidroxila 
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de fenóis em ligação de hidrogênio. Os sinais dupletos registrados em δH 7,93 e 6,93 (cada 

sinal correspondendo a dois átomos de hidrogênio) apresentam a mesma constante de 

acoplamento (J = 8,8 Hz), sendo atribuídos a átomos de hidrogênio aromático e vicinal. 

Os sinais simpletos em δH 6,78 e 6,53 (cada sinal correspondendo a um hidrogênio) 

podem ser atribuídos a átomos de hidrogênio aromático não adjacente a átomos de carbono 

hidrogenado. Os sinais em δH 4,88 (m; OH-4”), 4,87 (m; OH-1”), 4,61 (m; OH-2” e H-1”), 

4,49 (s; OH-6”) podem ser atribuídos a átomos de hidrogênio de grupos hidroxila. Os sinais 

em δH 4,05 (s; H-2” ), 3,70 (m; H-6”a), 3,38 (m; H-6”b) e 3,17 (m; H-3”, H-4”, H-5” e OH-

5”) são característicos de carboidrato. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura V.44. Espectro de RMN de 1H de F05 (400 MHz; DMSO-d6). 

 

A Figura V.45 (p. 124) apresenta o espectro de RMN de 13C e subespectro DEPT 135° 

de F05. O sinal em δC 181,9 pode ser atribuído ao carbono ligado à carbonila de cetona 

conjugada a sistema π. Os sinais de carbono não-hidrogenado em δC 163,5, 163,2, 161,1, 

160,6 e 156,1 podem ser atribuídos a átomos de carbono não hidrogenado aromático ligados a 
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oxigênio. Os sinais em δC 128,4 e 115,9, mais intensos, correspondendo a átomos de carbono 

mono-hidrogenado, são característicos de anel aromático 1,4-dissubstituído. Os sinais em δC 

121,0, 102,7 e 93,5, menos intensos, podem ser atribuídos a átomos de carbono mono-

hidrogenado de outros anéis aromáticos. Os sinais em δC 108,8 e 103,3 correspondem a 

átomos de carbono não-hidrogenado de anéis aromáticos. Os demais sinais são característicos 

de átomos de carbono carbinólico, registrados em δC 81,5, 78,9, 73,0, 70,5, 70,1 e 61,4. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura V.45. Espectro de RMN de 13C (A) e subespectro DEPT 135° (B) de F05 (100 MHz; DMSO-d6). 

 

A Figura V.46 (p. 125) apresenta o mapa de contornos HSQC de F05. O sinal de 

hidrogênio em δH 7,93 (H-2’/6’) correlaciona-se com o sinal de carbono em δC 128,4 (C-

2’/6’). O sinal em δH 6,93 (H-3’/5’) correlaciona-se com o sinal δC 115,9 (C-3’/5’). O sinal 

em δH 6,78 (H-3) correlaciona-se com o sinal em δC 102,7 (C-3). O sinal em δH 6,53 (H-8) 

correlaciona-se com o sinal em δC 93,5 (C-8). O sinal em δH 4,61 (H-1”) correlaciona-se com 

(A) 
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o sinal em δC 73,0 (C-1”). O sinal em δH 4,05 (H-2”) correlaciona-se com o sinal em δC 70,1 

(C-2”). O sinal em δH 3,17 (H-3”, H-4” e H-5”) correlaciona-se com os sinais em δC 78,9 (C-

3”), 70,5 (C-4”) e 81,5 (C-5”). Finalmente, os sinais em δH 3,70 (H-6”a) e 3,38 (H-6”b) 

correlacionam-se com o sinal em δC 61,4 (C-6”). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura V.46. Mapa de contornos HSQC de F05 (1H: 400 MHz; 13C: 100 MHz; DMSO-d6). 

 

A Figura V.47 (p. 126) apresenta o mapa de contornos HMBC de F05. O sinal de 

hidrogênio em δH 13,55 (OH-5) correlaciona-se com os sinais de carbono em δC 103,3 (C-10), 

108,8 (C-6) e 160,6 (C-5). Estas correlações indicam que o sinal em δH 13,55 corresponde a 

uma hidroxila de fenol com ligação de hidrogênio com o oxigênio carbonílico, não sendo, 

portanto, atribuído a um grupo ácido carboxílico. O sinal de hidrogênio em δH 10,41 (OH-4’) 

correlaciona-se com o sinal de carbono em δC 115,9 (C-3’/5’), indicando a presença de uma 
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hidroxila de fenol no carbono C-4’ do anel B. O sinal de hidrogênio em δH 7,93 (H-2’/6’) 

correlaciona-se com os sinais de carbono em δC 163,5 (C-2) e 161,1 (C-4’), indicando a 

conexão entre os anéis C e B. O sinal de hidrogênio em δH 6,93 (H-3’/5’) correlaciona-se com 

o sinal de carbono em δC 121,0 (C-1’). O sinal de hidrogênio em δH 6,78 (H-3) correlaciona-

se com os sinais de carbono em δC 103,3 (C-10), 121,0 (C-1’), 163,5 (C-2) e 181,9 (C-4), 

indicando a posição do carbono carbonílico. O sinal de hidrogênio em δH 6,53 (H-8) 

correlaciona-se com os sinais de carbono em δC 103,3 (C-10), 108,8 (C-6), 156,1 (C-9), 163,2 

(C-7) e 181,9 (C-4). O sinal de hidrogênio em δH 4,61 (H-1”) correlaciona-se com os sinais de 

carbono em δC 70,1 (C-2”), 108,8 (C-6), 160,6 (C-5) e 163,2 (C-7). Estas correlações indicam 

a presença de hidroxilas fenólicas em C-7 e C-5, bem como do carboidrato substituinte em C-

6 no anel A. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura V.47. Mapa de contornos HMBC de F05 (1H: 400 MHz; 13C: 100 MHz; DMSO-d6). 
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A Figura V.48 mostra o mapa de contornos COSY de F05. O sinal em δH 7,93 (H-2’/6’) 

correlaciona-se com o sinal em δH 6,93 (H-3’/5’). O sinal em δH 4,88 (OH-3”/4”) 

correlaciona-se com o sinal em δH 3,17 (H-3”/4”). O sinal em δH 4,61 (H-1”) correlaciona-se 

com o sinal em δH 4,05 (H-2”). O sinal em δH 4,49 (OH-6”) correlaciona-se com os sinais em 

δH 3,38 (H-6”), 3,70 (H-6”). O sinal em δH 4,05 (H-2”) correlaciona-se com os sinal em δH 

3,17 (H-3”). Estas correlações dos sinais na região entre δH 4,61 e 3,17 indicam que os 

átomos de carbono carbinólico encontram-se conectados sucessivamente, característicos de 

carboidratos. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura V.48. Mapa de contornos COSY de F05 (400 MHz; DMSO-d6). 

 

Os dados de IV e de RMN (1D e 2D) indicam que F05 trata-se da isovitexina. De fato, 

os dados de RMN de 1H e de 13C de F05 estão de acordo com os dados correspondentes 

atribuídos a esta substância descritos na literatura (Lin et al., 2000), conforme mostrado na 

Tabela V.16 (p. 128). 
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Tabela V.16. Dados de RMN de 1H e de 13C de F05 e os descritos na literatura para a isovitexina (Lin et al., 2000) 

 

 

 

Átomo Isovitexina (D2O) FO5 (DMSO-d6) 

 δδδδC (ppm) δδδδC (ppm) δδδδH (ppm) 

1 - - - 

2 163,5 163,5 - 

3 102,8 102,7 6,78 

4 181,9 181,9 - 

5 161,2 160,6 - 

6 108,8 108,8 - 

7 163,2 163,2 - 

8 93,7 93,5 6,53 

9 156,2 156,1 - 

10 103,4 103,3 - 

1’ 121,1 121,0 - 

2’ 128,4 128,4 7,93 

3’ 116,0 115,9 6,94 

4’ 160,6 161,1 - 

5’ 116,0 115,9 6,94 

6’ 128,4 128,4 7,93 

1’’ 73,1 73,0 4,61 

2’’ 70,6 70,1 4,05 

3’’ 78,8 78,9 3,17 

4’’ 70,5 70,5 3,17 

5’’ 81,7 81,5 3,17 

6’’ 61,3 61,4 3,70 e 3,38 

F05 
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2.5. Elucidação Estrutural de F04 

A fração F04 corresponde ao pico 11 (TR = 19,10 min) do cromatograma de CLAE do 

extrato fenólico das folhas de E. macrophyllus, apresentado na Figura III.1 (p. 49). 

A Figura V.49 apresenta o espectro infravermelho de F04. A absorção larga em 3262 

cm-1 é característica do estiramento de O-H em ligação de hidrogênio muito intensa. As 

absorções entre 1651 e 1606 cm-1 são características respectivamente de estiramento C=O e 

de C=C conjugada. As vibrações do esqueleto aromático podem ser atribuídas às absorções 

em 1515, 1490 e 1443 cm-1. As várias absorções entre 1185 e 1133 cm-1 podem ser atribuídas 

a diferentes estiramentos de C-O, assimétricos e simétricos. Os dados de IV indicam que F04 

trata-se de um flavonoide. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura V.49. Espectro de absorção na região do infravermelho de F04 (ATR; cm-1). 

 

Os dados 1D e 2D de RMN são bastantes similares aos de F05, exceto aqueles relatados 

para o anel B. O espectro de RMN de 1H mostra sinais largos de hidrogênio em δH 9,96 e 9,48 

que podem ser atribuídos a átomos de hidrogênio de grupo fenólico ligado a C-4’ e C-3’, 

respectivamente. O espectro de RMN de 13C (Figura V.51, p. 130) apresenta-se semelhante ao 

observado da substância F05 (p. 124). 
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Figura V.50. Espectro de RMN de 1H de F04 (400 MHz; DMSO-d6). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura V.51. Espectro de RMN de 13C (A) e subespectro DEPT 135° (B) de F04 (100 MHz; DMSO-d6). 
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Os dados de RMN de 1H e de 13C de F04 estão de acordo com os dados descritos na 

literatura atribuídos a isoorientina (Lin et al., 2000), conforme mostrado na Tabela V.17 (p. 

132). 
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Tabela V.17. Dados de RMN de 1H e de 13C de F04 e os descritos na literatura para a isoorientina (Lin et al., 
2000) 
 

Átomo Isoorientina (D2O) Experimental (DMSO-d6) 

 δδδδC (ppm) δδδδC (ppm) δδδδH (ppm) 

1 - - - 

2 163,6 163,4  

3 102,8 102,7 6,69 

4 181,8 -  

5 160,6 160,6  

6 108,8 108,8  

7 163,2 -  

8 93,5 93,4 6,52 

9 156,2 -  

10 103,4 103,4  

1’ 121,4 121,4  

2’ 113,3 112,9 7,43 

3’ 145,7 -  

4’ 149,6 -  

5’ 116,0 116,0 6,92 

6’ 118,9 118,6 7,49 

1’’ 73,1 72,3 4,60 

2’’ 70,6 70,0 4,07 

3’’ 78,9 78,9 3,23–3,20 

4’’ 70,3 70,6 3,23–3,20 

5’’ 81,4 81,6 3,23–3,20 

6’’ 61,4 61,4 3,70 e 3,39 
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CAPÍTULO VI 
 

RESULTADOS E DISCUSSÃO 
 

Contaminação microbiana e atividade antioxidante 
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1. Radiação Gama Versus Contaminação Microbiológica 

Na literatura existem diversos trabalhos que mostram a eficiência do uso da radiação 

gama na descontaminação microbiana presente nos materiais vegetais. Porém, nenhum desses 

estudos foi realizado para a espécie E. macrophyllus. Dessa forma, amostras irradiadas a 

doses de 1,0, 3,0, 5,0, 10,0 e 20,0 kGy e uma não irradiada (0,0 kGy) foram testadas com a 

finalidade de observar o efeito da radiação gama sobre a contaminação microbiológica nas 

folhas de E. macrophyllus. A Tabela VI.1 e a Figura VI.1 mostram a contagem de Unidades 

Formadoras de Colônias (UFC) presentes em cada amostra submetida à radiação gama. 

 

Tabela VI.1. Valores em UFC/mL e UFC/g para cada uma das amostras submetidas à radiação gama a doses de 
1,0, 3,0, 5,0, 10,0 e 20,0 kGy e uma amostra não irradiada (0 kGy) 

Radiação Gama 
(kGy) 

UFC/mL 
(1) 

UFC/mL 
(2) 

Média 
(UFC/mL) 

Média 
(UFC/g) 

0,0 3,60x105 4,79x105 4,20x105 3,81x106 

1,0 7,00x103 3,00x103 5,00x103 4,55x104 

3,0 1,00x103 2,00x103 1,50x103 1,36x104 

5,0 5,00 x103 2,00x103 3,50x103 3,18x104 

10,0 1,00 x103 1,00x103 1,00x103 9,09x103 

20,0 0 0 0 0 

 

0 kGy 1 kGy 3 kGy

5 kGy 10 kGy 20 kGy

 

Figura VI.1. UFCs existentes na amostra não submetida à radiação gama (0,0 kGy) e nas amostras submetidas a 
doses de 1,0, 3,0, 5,0, 10,0 e 20,0 kGy. 
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Segundo a OMS, a contaminação por microrganismos permitida é, no máximo, de 

5,0x103 UFC/g para materiais vegetais (Klein et al., 2009). Portanto, os resultados obtidos 

indicam que o uso da radiação gama é adequado e eficiente para a descontaminação do 

material vegetal em doses superiores à 10,0 kGy, uma vez que, para essa dose, apresentou 

9,09x103 UFC/g e, ao fazer uso da dose de 20,0 kGy, as amostras apresentaram-se totalmente 

livre de contaminação microbiana. 

Portanto, o uso de doses acima de 10,0 kGy são eficientes para a descontaminação das 

folhas da espécie E. macrophyllus. Os resultados são favoráveis ao uso da radiação gama, 

podendo ser uma técnica mais difundida com o objetivo da descontaminação microbiológica. 

Porém, outros estudos deverão ser realizados a fim de avaliar principalmente os fatores 

químicos envolvidos no uso desta técnica. 

 

2. Atividade Antioxidante 

Todos os compostos analisados qualitativamente mostraram resultados positivos em 

cromatografia em camada delgada (CCD) para ambos os reveladores utilizados (β-caroteno e 

DPPH). A Figura VI.2 mostra os resultados de sequestro do radical-livre de DPPH (% FRSA) 

das amostras F01 (ácido trans-aconítico), F03 (ácido cafeoiltartrônico) e F05 (isovintexina) 

comparados com o ácido gálico (padrão). 

 

Figura VI.2. Percentagem de FRSA dos fitoconstituintes F01, F03 e F05 comparados com o padrão de ácido 
gálico. 
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Além disso, foi possível calcular a concentração máxima efetiva para reduzir em 50% a 

concentração de DPPH (EC50). Os resultados estão mostrados na Tabela VI.2. 

Tabela VI.2. Valores da concentração máxima efetiva para reduzir em 50% a concentração de DPPH, (EC50 em 
mg/mL), dos fitoconstituintes isolados F01, F03 e F05 

Fitoconstituinte EC50 (mg/mL) 

F01 1,40 

F03 0,065 

F05 0,174 

 

A partir dos resultados apresentados na Figura VI.2 (p. 135) e Tabela VI.2 pode-se 

observar que todos os compostos analisados apresentam atividade antioxidante com sequestro 

de radical-livre de DPPH. O composto F01 (ácido cafeoiltartrônico) apresenta baixo poder de 

atividade antioxidante quando comparado com o padrão de ácido gálico. Os fitoconstituintes 

F03 (ácido cafeoiltartrônico) e F05 (isovitexina) apresentam alta atividade antioxidante com 

maior ação de F03. 

Pelos valores de EC50 calculados para esses compostos, verifica que F03 apresenta 

menor valor numérico, levando à interpretação de que se necessita menor quantidade em 

massa de F03 para obter o mesmo resultado de captura do radical-livre de DPPH, seguido por 

F05 e F01. Dessa forma, o fitoconstituinte F03 é o que apresenta maior atividade 

antioxidante, seguido por F05. O fitoconstituinte F01 possui atividade, porém sua ação é 

pouco significativa. 
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1. Análise por CLAE das Frações Submetidas à Radiação Gama 

A análise por Cromatografia Líquida de Alta Eficiência (CLAE) da fração fenólica 

(FF), alcaloídica (FA) e saponínica (FS) das folhas de Echinodorus macrophyllus indicou a 

presença de 12 compostos fenólicos, um alcalóide e duas saponinas. Devido à maior presença 

de compostos fenólicos pode-se propor que a atividade biológica e as informações 

etnofarmacológicas da espécie estejam relacionadas principalmente a essa classe de 

compostos químicos. Além disso, as análises por CLAE mostram que o uso de radiação gama 

nas frações promove mudanças na composição química das frações FF, FA e FS. 

A análise por CLAE de FF mostrou que a maioria dos picos diminui de intensidade com 

o aumento da dose de radiação gama de 0,0, 5,0, 10,0 e 20,0 kGy (FF0, FF5, FF10 e FF20, 

respectivamente). Ocorre diminuição da intensidade dos picos 2, 3, 6, 9, 10 e 12 (TR = 2,93, 

4,21, 6,81, 13,48, 15,67 e 22,07 min, respectivamente). Para o pico 4 (TR = 5,01 min) ocorre 

uma diminuição a doses menores e um aumento a doses maiores de radiação, o contrário é 

observado para o pico 5 (TR = 6,28 min), pois a doses menores há um aumento de 

concentração e a doses maiores, uma diminuição da concentração. Porém, um aumento é 

notado para os picos 1, 7, 8 e 11 (TR = 2,33, 9,18, 11,29 e 19,10 min, respectivamente). A 

análise por CLAE de FA mostrou apenas um composto e que ocorre uma ligeira diminuição 

desse constituinte com o aumento da dose de radiação gama (FA0, FA5, FA10 e FA20). No 

caso da fração FS, o uso da radiação gama promove diminuição da concentração dos 

fitoconstituintes e, a doses maiores, a 20 kGy, esses constituintes não são mais detectados. 

Esses resultados de diminuição da concentração comprovam a existência de espécies reativas 

de oxigênio que atuam na degradação dos outros componentes da amostra e ainda a ação 

direta da radiação nesses compostos. 

Esses resultados mostram a importância do uso da energia de radiação gama em folhas e 

frações obtidas de material vegetal na avaliação da estabilidade dos fitoconstituintes presentes 

nas amostras. O uso dessa energia depende da espécie e dos materiais submetidos a doses de 
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radiação gama. Portanto, estudos individuais para cada espécie, para cada classe de substância 

e o uso de novas tecnologias para a detecção dos produtos radiolíticos devem ser realizados 

em trabalhos futuros. Assim, esse trabalho possibilitou um estudo piloto dessa linha de 

pesquisa e uma fonte de inspiração para novos trabalhos de forma a melhorar a qualidade dos 

produtos fitoterápicos comercializados no Brasil. 

 

2. Óleo essencial 

As análises por CG-FID e CG-EM dos óleos essenciais extraídos por hidrodestilação 

das espécies Echinodorus macrophyllus, Inga laurina e Euclyptus grandis permitiram a 

identificação de 22, 48 e 17 componentes presentes respectivamente nos óleos essenciais 

dessas espécies. 

A análise do óleo essencial de Echinodorus macrophyllus permitiu verificar que o óleo 

essencial é rico em ésteres carboxílicos, principalmente o componente 63 (44,28%) e o uso da 

radiação gama provoca mudanças na constituição desse óleo. Os componentes 54, 58, 60-62, 

64, 65 e 69 mostraram aumento de suas proporções relativas quando a amostra foi exposta a 

radiação gama. Por outro lado, os componentes 55, 57, 63, 71 e 73 mostraram diminuição de 

suas proporções relativas quando a amostra foi exposta a radiação gama. 

O óleo essencial de Inga laurina é rico em ácidos graxos, principalmente o componente 

120 (18,23%). Por sua vez, o óleo de Eucalyptus grandis é rico em monoterpenos cíclicos, 

principalmente o componente 122. O uso da radiação gama provoca também mudanças na 

constituição química desse óleo. 

Esses resultados mostram a importância da investigação do uso da radiação gama em 

óleos essenciais, principalmente daquelas espécies que são utilizadas pela população brasileira 

no dia a dia. 
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3. Análise Fitoquímica 

As análises por CG-EM permitiram identificar a presença de vários compostos, 

principalmente de ácidos graxos e ésteres carboxílicos em Echinodorus macrophyllus. O 

composto hexa-hidrofarnesil acetona encontra-se em maior número de frações. Ainda foi 

possível isolar e identificar por técnicas espectroscópicas os triterpenos: estigmasterol e β-

sistosterol (Figura 1). 

A partir do fracionamento por CLAE preparativo da fração FF0 foi possível isolar 

cincos compostos (picos 2, 9, 10, 11 e 12). As análises por IV e RMN (1D e 2D) desses 

compostos indicaram tratarem-se do ácido trans-aconítico, ácido trans-ferúlico, ácido 

cafeoiltartrônico, isoorientina e isovitexina, respectivamente (Figura 1). 
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Figura 2. Estrutura química dos constituintes isolados e identificados nas folhas de Echinodorus macrophyllus. 
Estes resultados dão importância e justificam a continuidade do trabalho fitoquímico 

com a análise das frações apolares, bem como o estudo das frações polares que não foram 
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estudadas ainda, principalmente identificação dos possíveis produtos radiolíticos formados a 

partir do uso de radiação gama e estudo das outras espécies vegetais. 

 

4. Contaminação Microbiana e Atividade Biológica 

Através da contagem das unidades formadoras de colônias foi possível observar que o 

uso de radiação gama no material vegetal provoca diminuição da contaminação microbiana 

em Echinodorus macrophyllus. Doses superiores a 10 kGy podem ser suficientes para 

tornarem as amostras totalmente livres de contaminação microbiana. 

Além disso, foi possível verificar que o extrato aquoso e os constituintes extraídos da 

espécie E. macrophyllus apresentam alta atividade antioxidante, sendo que o ácido 

cafeoiltartrônico é o fitoconstituinte com maior poder antioxidante, seguido por isovitexina e 

ácido trans-aconítico. 

Como perspectiva, pretende-se dar continuidade do trabalho fitoquímico de isolamento 

de constituintes das frações não estudadas ainda desta espécie e das outras espécies, bem 

como avaliar a atividade biológica in vivo e in vitro, principalmente a atividade anti-

inflamatória de extratos, frações e constituintes a serem isolados. 
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Anexo A-1. Valores de tempo de retenção (TR; min), área e altura dos picos registrados no 

cromatograma de CLAE de FF5 a 280 nm 

Dose de radiação = 5 kGy 

Pico TR (min) Área Intensidade Pico TR (min) Área Intensidade 

1 2,39 384.028,5 28349,8 7 10,13 246.888,8 13801,5 

2 3,12 3.043.347,9 256892,0 8 13,69 93.814,7 4219,8 

3 4,75 9.691.896,7 608292,1 9 15,63 511.962,2 17702,8 

4 5,44 176.664,8 19207,3 10 17,99 2.435.381,9 61468,1 

5 7,28 1.127.533,9 83141,1 11 23,68 307.917,6 7973,6 

6 7,86 10.492.425,5 549707,8 12 27,24 7.545.500,0 115488,0 

 

Anexo A-2. Valores de tempo de retenção (TR; min), área e altura dos picos registrados no 

cromatograma de CLAE de FF10 a 280 nm 

Dose de radiação = 10 kGy 

Pico TR (min) Área Intensidade Pico TR (min) Área Intensidade 

1 2,32 582.156,5 40460,9 7 9,48 340.510,2 18657,0 

2 2,98 2.589.914,8 233030,3 8 12,19 2.138.319,9 33398,0 

3 4,35 8.971.318,2 595445,1 9 14,14 525.439,4 16128,8 

4 5,13 347.962,8 26509,5 10 16,42 1.477.751,4 47045,0 

5 6,57 763.818,6 68041,9 11 21,20 200.283,4 2958,0 

6 7,12 8.647.358,2 502227,1 12 23,91 5.646.842,5 95628,3 

 

Anexo A-3. Valores de tempo de retenção (TR; min), área e altura dos picos registrados no 

cromatograma de CLAE de FF20 a 280 nm 

Dose de radiação = 20 kGy 

Pico TR (min) Área Intensidade Pico TR (min) Área Intensidade 

1 2,30 960.674,7 63722,5 7 9,28 408.175,8 21099,7 

2 2,95 2.242.011,6 195336,6 8 11,48 1.658.859,6 19972,6 

3 4,25 7.947.248,3 546828,1 9 13,62 297.855,4 10939,8 

4 5,05 419.001,4 34180,5 10 15,88 1.679.017,6 43370,1 

5 6,36 685.918,7 63014,5 11 19,46 200.295,2 3743,6 

6 6,91 7.339.435,7 438017,4 12 22,59 3.914.928,9 70933,0 
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Anexo A-4. Valores de tempo de retenção (TR; min), área e altura do pico registrado no 

cromatograma de CLAE de FA5 a 220 nm 

Dose de radiação = 5 kGy 

Pico TR (min) Área Intensidade 

1 3,06 40.216.635,7 1.827.651,9 

Anexo A-5. Valores de tempo de retenção (TR; min), área e altura do pico registrado no 

cromatograma de CLAE de FA10 a 220 nm 

Dose de radiação = 10 kGy 

Pico TR (min) Área Intensidade 

1 3,06 38.795.331,8 1.795.930,0 

 

Anexo A-6. Valores de tempo de retenção (TR; min), área e altura do picos registrado no 

cromatograma de CLAE de FA20 a 220 nm 

Dose de radiação = 20 kGy 

Pico TR (min) Área Intensidade 

1 3,00 38.326.291,7 1.715.576,5 

 

 

Anexo A-7. Cromatograma CLAE do solvente (água) utilizado na diluição das amostras FS, a 

210 nm. 
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Anexo A-8. Valores de tempo de retenção (TR; min), área e altura dos picos registrados no 

cromatograma de CLAE de FS5 a 210 nm 

Dose de radiação = 5 kGy 

Pico TR (min) Área Intensidade 

1 3,22 226.714,3 15.318,0 

2 4,71 587.336,5 25.257,0 

3 - 0 0 

 

 

Anexo A-9. Valores de tempo de retenção (TR; min), área e altura dos picos registrados no 

cromatograma de CLAE de FS10 a 210 nm 

Dose de radiação = 5 kGy 

Pico TR (min) Área Intensidade 

1 3,22 221.003,3 15.127,6 

2 4,71 552.797,9 24.523,7 

3 - 0 0 

 

Anexo A-10. Valores de tempo de retenção (TR; min), área e altura dos picos registrados no 

cromatograma de CLAE de FS20 a 210 nm 

Dose de radiação = 5 kGy 

Pico TR (min) Área Intensidade 

1 - 0 0 

2 - 0 0 

3 - 0 0 
 


