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Introducao

Entre as familias botanicas de destaque no estudo de plantas medicinais, a Annonaceae
se sobressai por ser essencialmente tropical e subtropical, composta por arvores com folhas
disticas alternadas, bem como alguns arbustos e lianas, e que reune 135 géneros registrados e
cerca de 1.500 espécies. No Brasil, sdo encontradas 385 espécies, das quais 158 sdo endémicas,
sendo a maioria (aproximadamente 259 espécies) encontrada na regido amazdnica (Lobao et
al., 2005). Esta familia contém um numero significativo de espécies de plantas com relevancia
econdmica devido aos seus frutos comestiveis em todo o mundo, como na América tropical,
Australia, Africa, India, Malasia ¢ Europa Mediterranica (Shashirekha et al., 2008). Muitas
espécies dessa familia sdo utilizadas por seus frutos carnudos e comestiveis e outras por suas
propriedades aromaticas, picantes, medicinais ou mecénicas. Talvez os mais agradaveis, e mais
amplamente conhecidos, sejam o 6leo essencial da espécie asiatica ylang-ylang (Cananga
odorata (Lam.) Hook.f. & Thomson) e os frutos comestiveis de varias espécies do género
neotropical Annona L (Chatrou et al., 2012). Estudos quimicos com espécies desta familia
relataram o isolamento de terpenoides (principalmente diterpenos), 6leos essenciais cuja
composi¢cdo ¢ predominantemente de monoterpenos e sesquiterpenos, e alcaloides,
especialmente alcaloides isoquinolinicos (Almeida et al., 2012).

Dentre os géneros de Annonaceae, Xylopia é o segundo maior da familia com cerca de
160 espécies distribuidas na América do Sul, América central, Africa e Asia. As plantas desse
género produzem frutos caracteristicos compostos por cachos de monocarpos digitiformes, que
caem naturalmente quando maduros, exibindo suas sementes contra um endocarpo de coloragao
contrastante (Johnson et al,2018). Este género produz uma variedade de metabolitos
secundarios incluindo alcaloides, amidas, lignoides e terpenoides, e tem sido investigado como
fonte potencial de acetogeninas, compostos esses que apresentam uma ampla variedade de
propriedades bioldgicas (Silva et al., 2015). Além disso, Xylopia possui um potencial amplo e
diversificado de propriedades biologicas entre os quais se destacam citotoxicidade,
propriedades antitumorais, antiparasitarias, antimicrobiais, inseticidas e antiplasmodiais. Entre
suas espécies, Xylopia sericea St. Hill, conhecida popularmente como pimenta de macaco,
pindaiba, pindaiba branca e embiriba, se destaca por ser uma planta nativa do Brasil, de porte
arbustivo a arbdreo, com altura variando de 5 a 50 m. Estudos fitoquimicos dessa espécie
identificaram alcaloides aporfinicos, diterpenos do tipo caurano e flavonoides glicosilados
derivados de kampeferol e quercetina presentes nas folhas da planta (Reis, 2021).

Diante da relevancia farmacologica do género Xylopia e da escassez de estudos de

Xylopia sericea, este trabalho teve como objetivo realizar a caracterizagdo quimica da fragao
hexanica das cascas do caule. Para isso, foi realizada uma andlise por cromatografia a gas
acoplada a espectrometria de massas, visando ampliar o conhecimento sobre os constituintes
presentes e suas potenciais aplicagdes, contribuindo para o entendimento do valor fitoquimico
da espécie.
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Material e Métodos

As cascas de Xylopia sericea foram coletadas em 28 de outubro de 2024, no municipio
de Paulino Neves (MA), secas a temperatura ambiente e posteriormente trituradas em moinho
de facas. O material vegetal foi submetido ao processo de maceragdo com etanol, em quatro
etapas sucessivas, com intervalos de quatro dias entre cada extragdo. As solugdes resultantes
foram combinadas e concentradas sob pressdo reduzida em evaporador rotativo. Em seguida, a
agua residual foi removida por liofilizagdo, obtendo-se o extrato bruto seco. Esse extrato foi
submetido a cromatografia em coluna filtrante com gel de silica (5 x 50 cm, 80 g), utilizando
hexano (100%) como fase movel. Ao final, o solvente foi removido por evaporagdo rotativa,
originando a fra¢do hexanica das cascas de X. sericea.

A fragdo hexanica foi transesterificada e esterificada seguindo o método de Hartman e
Lago (1973), adaptado por Maia e Rodrigues-Amaya (1993). Para isso, uma aliquota de 100
mg foi adicionada em um tubo de ensaio com tampa de 30 mL. Logo depois, foi adicionado 3
mL de uma solugdo 2 mol L' de NaOH dissolvida em MeOH, em seguida o tubo de ensaio foi
agitado em um Vortex por 1 minuto e, depois, aquecido em banho maria a 70 °C por 5 minutos.
Apos esse tempo, o tubo de ensaio foi imediatamente resfriado com agua corrente até alcangar
a temperatura ambiente. Posteriormente, adicionou-se 5 mL de solugdo esterificante (preparada
com 3 mL de H2SO4, 60 mL de MeOH e 2 g de NH4Cl) seguida de agitagdo por 5 minutos no
Vortex e, depois, aquecido em banho maria por mais 5 minutos e resfriado com agua corrente
até a temperatura ambiente. Apds essa etapa, 6 mL de uma solugdo saturada de NaCl foi
adicionada seguida de agitagao no Vortex por 30 segundos. Por fim, adicionou-se 5 mL de
hexano com posterior agitacdo no Vortex por 30 segundos. Depois de todo esse procedimento,
a amostra ficou em repouso por 1 h até a fase organica separar totalmente do sobrenadante, essa
fase organica foi coletada com uma pipeta e armazenada em um frasco devidamente etiquetado
como fragao hexanica transesterificada-esterificada (FHTE). No dia seguinte, um excedente da
fase organica foi coletado e armazenado em um novo frasco como excedente da fracdo hexanica
transesterificada-esterificada (FHTEge).

A andlise de FHTEe foi realizada em um cromatografo a gias de modelo GCMS
QP2010SE da Shimadzu®, equipado com autoinjetor AOC-5000 (Shimadzu®). Para a separa¢do
cromatografica, foi empregada uma coluna de fase normal SLB-5MS (30 m x 0,25 mm), com
espessura de filme interno de 0,10 um, empacotada com 5% difenil e 95% dimetilsiloxano. As
condi¢des operacionais foram: temperatura inicial de 70 °C, mantidos por 2 minutos (min), com
taxa de aquecimento de 6 °C min-1, até temperatura final de 310 °C, mantidos por 10 min. O
espectrometro de massas do tipo quadrupolo é operado o modo ‘scan’, com faixa de massa de
47-650 Da. A fonte de ions foi programada no modo ionizagao por elétrons (IE) a 70 eV, o
tempo de aquisi¢ao dos cromatogramas de 62 min., com 10 min de corte de solvente. A
identificacdo foi realizada por comparagdo espectral com dados das bibliotecas WILEY® e
NIST®.

Resultados e Discussao

A andlise da fracdo hexanica das cascas de Xylopia sericea por CG-EM revelou um
conjunto de metabolitos de baixa polaridade, como terpenoides (mono-, sesqui- e diterpenos),
ésteres de acidos graxos e derivados oxigenados, evidenciados na Figura 1.

Entre os terpenoides, destacam-se B-elemeno (2), a-gurjuneno (1), a-calacoreno (12),
cadaleno (13), beyereno (10), atisereno (8), cadina-1,3,5-trieno (11) e cis-(-)-2,4a,5,6,9a-
hexahidro-3,5,5,9-tetrametil(1H)benzociclohepteno (14), espatulenol (4), este ultimo ja
relatado na espécie Xylopia emarginata (Moreira, 1999). Foram também identificados
compostos do grupo dos alcoois terpenoides, como o 1,7,7-trimetilbiciclo[2.2.1]hept-5-en-2-0l
(3). Além dos terpenos, observou-se a presenga de ésteres metilicos de acidos graxos, incluindo
dodecanoato de metila (15), 12-metiltridecanoato de metila (20), 14-metilpentadecanoato de
metila (16), 11-octadecenoato de metila (18) e estearato de metila (19). Outro composto
relevante foi o acido palmitico (17), um acido graxo saturado de ampla ocorréncia em Oleos
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vegetais, associado a atividades antimicrobianas e cicatrizantes. A fra¢do apresentou ainda
derivados oxigenados de maior complexidade estrutural, como a 2(1H)naftalenona,
3,5,6,7,8,8a-hexahidro-4,8adimetil-6-(1-metiletenil)  (9), o  (1'3',4',5',6',7"-hexahidro-
espiro[[1,3]dioxolano-2,2'-naftalen]-4'a-il)-metanol (5) e o 6-metil-5-isopropil-3-heptino-2,5-
diol (7), que contribuem para a diversidade quimica do extrato e podem estar relacionados a
propriedades biologicas ainda pouco exploradas.

Entre todos os compostos detectados, o mais abundante foi o 4cido pimadrico (6), uma
resina natural, que segundo um estudo conduzido por Li e colaboradores (2022) apresentou
citotoxicidade dose-dependente em células de cancer de ovario humano (PA-1), sem afetar
significativamente células epiteliais ovarianas normais (T1074). Os efeitos citotoxicos foram
mediados por apoptose dependente de caspase, com aumento da expressdo de BAX, p53 e
caspase-3 e reducao de BCL-2. Esses achados sugerem que o acido pimarico possui potencial
como agente anticancerigeno contra carcinoma ovariano, embora mais estudos sejam
necessarios para confirmacao.

Em conjunto, esses resultados demonstram que a fragdo hexanica das cascas de Xylopia
sericea € rica em compostos terpenoides e derivados lipofilicos, corroborando estudos prévios
que reportam o género como fonte importante de metabolitos com potencial bioldgico. A
predominancia do acido pimarico, associada a diversidade de sesquiterpenos e acidos graxos,
sugere que essa fracdo pode contribuir significativamente para as propriedades farmacoldgicas
tradicionalmente atribuidas a espécie.

Figura 1. Constituintes quimicos identificados por Cromatografia a gas acoplada a
Espectrometria de Massas da fracdo hexanica das cascas de Xylopia sericea.
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Fonte: arquivo pessoal, 2025.
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Conclusoes

A partir da andlise por cromatografia a gas acoplada a espectrometria de massas da
fragdo hexanica das cascas de Xylopia sericea foi possivel identificar 20 compostos quimicos,
pertencentes as classes de mono, sesqui e diterpenos, ésteres de acidos graxos e derivados
oxigenados, sendo eles: B-elemeno, a-gurjuneno, a-calacoreno, cadaleno, beyereno, atisereno,
cadina-1,3,5-trieno,  cis-(-)-2,4a,5,6,9a-hexahidro-3,5,5,9-tetrametil(1H)benzociclohepteno,
espatulenol, 1,7,7-trimetilbiciclo[2.2.1]hept-5-en-2-0l, dodecanoato de metila, 12-
metiltridecanoato de metila, 14-metilpentadecanoato de metila, 11-octadecenoato de metila,
estearato de metila, 2(1H)naftalenona, 3,5,6,7,8,8a-hexahidro-4,8adimetil-6-(1-metiletenil), o
(1',3',4',5',6',7'-hexahidro-espiro[[ 1,3 ]dioxolano-2,2'-naftalen]-4'a-il)-metanol, 6-metil-5-
isopropil-3-heptino-2,5-diol e acido pimarico. Esses resultados evidenciam a riqueza quimica
da espécie e fornecem uma base solida para investigacdes futuras sobre suas potenciais
atividades biologicas e aplicacdes farmacologicas, destacando o valor do estudo fitoquimico
para o desenvolvimento de produtos naturais bioativos.
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