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EXTRATO 

V a l d i r .  
1990.  de Ease Gasosa de Massa 

de Cafeei ro.  
Pro fessor  Or ientador :  de O l i v e i r a .  Professores Con- 

da S i l v a  Romeiro e 

Un ivers idade Federa l  de Vicosa, agosto de 

Em f ace  conhecimentos a r e s p e i t o  da 

ident idade dos f o l h a s  

procurou- se estudar o assunto nes te  t raba lho ,  com os o b j e t i v o s  de 

separar compostos presentes. 

f o l h a s  F 

L.. considerando na 

r e s i s t e n c i a  F desses a 

i f i por da e m  fase 

gasosa. que as f o l h a s  possuem comuns duas 

idades, quando f e z  a de seu e x t r a t o  metandl 

com Observou-se. 

ainda. que as f o l h a s  novas apresentam 13 compostos exc lus i vos  



as f o l h a s  velhas. apenas 

Ve r i f i cou- se  que a presente, com p i c o s  mais 

in tensos,  em e x t r a t o  f o l h a s  ve lhas em f o l h a s  

novas. Quando submetida por de massa, 

apresenta c a r a c t e r r s t  de Os 

possam p a r t i c i p a r  do mecanismo de r e s i s t e n c i a  n a t u r a l  da f o l h a  

a com fo lhas  novas. 

o sistema de Gasosa 

Massa, f o l h a s  

de c i n c o  com espect ros  de 

enquanto em fo lhas  ve lhas apenas d o i s  compostos 

dessa classe puderam ser observados. Tal f a to ,  associado 

demais r e a l i z a d a s  no p resen te  t raba lho ,  conf i rma a 

de s i g n i f i c a t i v a  na das 

f o l h a s  medida envelhecem. 



GERAL 

os que podem atacar  o c a f e e i r o  

OS fungos, as Das 

de natureza das mais comuns a 

causada por 

A do c a f e e i r o  oco r re  nas p rodu to ras  

de de Minas Gerais,  São Paulo e a l i i ,  

1981). A do c a f e e i r o  a 

parece es ta r  r e l ac i onada  com a idade da f o l h a  ( O L I V E I R A ,  

p o i s  a f o l h a s  novas. 

Mui tos  estudos s i d o  desenvolv idos no sent i d o  de 

r e l a c i o n a r  os produzidos p e l a s  f o l h a s  de 

c a f e e i r o .  a r e s i s t e n c i a  n a t u r a l  da p l a n t a  a ou 

com a de produtos  de natureza , as 

Ta i s  s i d o  desenvolvidas, 

com a ut da i a  de f i n a  
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sem a com a i den t idade  e s t r u t u r a 1  das 

surg i ram t r a b a l h o s  de separacão 

de compostos c o n s t i t u i n t e s  de fo lhas ,  

f l o r e s ,  f r u t o s  sementes de p lan tas .  com o uso do s is tema de 

de Massa 

F 1981: GREENAWAY a l i i ,  a l i i ,  

Um problema tem s i d o  da 

a de alguns componentes da r o t a  

p r i nc i pa lmen te  f end i s ,  e n t r e  

Em do pon to  de dos 

p lan tas .  o emprego do s is tema nas 

tem s i d o  f e i t o  com a de 

Em f ace  dos poucos conhecimentos e x i s t e n t e s  acerca 

idade f o l has  

procurou- se estudar o assunto, com os segu in tes  

i vos: 

i 

ob j e t  

. Separar compostos presentes  

considerando sua com a r e s i s t e n c i a  
e s t r a t o s  f o l h a s  novas e ve lhas  de L.. 

n a t u r a l  da p l a n t a  a 

. U t i l i z a r  a e m  f a s e  gasosa como 
a l t e r n a t i v o  mais e f i c i e n t e  que a de camada 

L. 
f i n a  na de em f o l h a s  de 

. em f o l has  
de c a f e e i r o  com o uso do s is tema de 

Gasosa/ de Massa. 



CAPITULO 1 

DE FASE GASOSA DOS COMPONENTES DOS EXTRATOS 

DE FOLHAS DE CAFEEIRO 

estudo da do c a f e e i r o  tem s i d o  desenvolv ido com 

in tens idade para  o da c o n s t i t u i s ã o  do 

como bebida. 

Os verdes de contem quant idades de 

et alii. 1985: alii, 

alii, 1986 e grande de o u t r o s  

compostos os qua i s  es tão  envo lv idos  d i re tamente  na 

da qual idade da bebida e da cor  da in fusão do 

to r rado .  
3 
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A dos r e f e r i d o s  compostos presentes em 

e x t r a t o s  de grãos de tern s i d o  f e i t a  

de a l t o  com colunas c 

no s is tema fase  

i f  tem s i d o  r e a l  de 

a nuc lear  

carbono 13 o 

a l i i ,  1984) a de 

+ 13 

Depois de t o r rado ,  os compostos dos grãos c r u s  de 

sofrem ( A M O R I M  et a l i i ,  1974; AMORIM 

SILVA.  1968: e VALENCIA. 1972). as qua i s  são 

p e l o  sabor e aroma da bebida et alii, 

Em f o l h a s  de ca fee i ro .  encontraram-se compostos 

(FRIEDEL et a l i i ,  1971: 

enquanto a l i i  (1973) 

o como o p r i n c i p a l  p e l o  c h e i r o  

do 

Mais recentemente. alii 

(1971) novos compostos e m  c a f e e i r o .  No entanto.  

indicam que as i d e n t i f i c a d a s  não são 

exc lus i vas  desta  p l a n t a  a l i i ,  

Com f o l h a s  do c a f e e i r o .  os estudos da 

d i r i g i d o s  no s e n t i d o  de r e l a c i o n &- l a  com a 

r e s i s t e n c i a  n a t u r a l  da a 

1962; a l i i ,  1974) ou com as de 

produtos  as 



alii 1975; alii, 1982: 1983; MARTINS et alii, 

1986; SOUZA. 

de f o l h a s  ulna de 

levou  de i a s  que i n i b i r a m  o 

cresc imento  de da raga do mesmo fungo, nos 

com os e x t r a t o s  das f o l h a s  inoculadas 

alii, Observou-se. ainda, que os 

de fend is  t o t a i s  de peroxidase 

elevaram consideravelmente a 

suger indo uma desses compostos com a 

r e s i s t e n c i a  ferrugem do e DIETRICH, 1985). 

aumento do t o t a l  p o l i f e n d i s  f o i  

observado em fo l has  de c a f e e i r o  r e s i s t e n t e s  a 

alii, mediante a de 

em papel.  

da f o l h a s  novas e velhas de c a f e e i r o  

p e r m i t i u  a por meio de e 

de massa. de como 

componentes predominantes. não 

encontraram q u a l i t a t i v a s  desses componentes em fo lhas  

novas ve lhas de c a f e e i r o  alii, 1972). 

O estudo dos f e n d i s  t o t a i s  tem s i d o  usado na 

do c a f e e i r o  o u t r a s  p l an tas .  Para isso, tem-se 

fundamentalmente, a i a  de camada f i n a  

com os reve lados sob l u z  u l t r a v i o l e t a  

u l t r a v i o l e t a  com vapores DAVILA. 1974). sem 

a com a ident idade e s t r u t u r a l  desses fendis.  
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Usando de camada fina 

alii analisaram os compostos em folhas de 

cafeeiro resistentes a Essas 

foram identificadas como em geral. 

com 

OLIVEIRA analisou a entre compostos 

ia folhas novas do cafeeiro a Pseudomonas 

F de folhas velhas a Por 

de por em observou-se que o 

extrato de folhas velhas inibiu o crescimento de E. 

mas não o de enquanto o extrato 

de folhas novas o ambos os Disso, 

que compostos componentes do mecanismo 

da resistencia de folhas velhas ao enquanto em folhas 

novas outros mecanismos de resistencia devem estar envolvidos. 

O presente trabalho foi realizado com o objetivo de separar 

compost os fendl i cos 

novas e do 

gasosa. 

presentes em extratos de folhas 

por meio de de fase 



2. MATERIAL E 

2.1. dos de E de Cafeeiro 

Coletaram-se f o l h a s  sad ias  de mudas ca fee i ro  

var iedade "Mundo Novo". contendo e n t r e  c i n c o  e 

pares fo lhas ,  em casa de do Departamento de 

F i t o p a t o l o g i a  da Univers idade Federa l  de Vicosa. Para e f e i t o  de 

os d o i s  p r i m e i r o s  pares  de f o l h a s  da p l a n t a  foram 

considerados de f o l h a s  novas e o t e r c e i r o .  quar to  E q u i n t o  Pares, 

de f o l has  velhas. O m a t e r i a l  f r e s c o  f o i  lavado, enxuto e, depois  

de r e t i r a d a s  as p r i n c i p a i s ,  pesado. 

Procedeu-se ex t racão  das f o l h a s  em 80%. 

por u m  de o 

e x t r a t o  de b i s s u l f i t o  

7 

horas. Adicionou- se ao 

i o  
3 



concentrando-o rotavapor a 

completa do O f o i  a 

10.240 g 15 temperatura de 5-10 C,  e m  
O 

r e f r i g e r a d a  O f o i  f i l t r a d o  a 

ern p a p e l - f i l t r o  n I, e conforme o 

empregado po r  KEEN (1978). para  a ex t racão  de de 

f o l has  de p lan tas .  Usou-se i g u a l  volume de de 

com b i s s u l f i t o  de de 

a com s u l f a t o  de SO ),  na 

proporcão de . O sa l  f o i  removido por fi l- 

o evaporado t o t a lmen te  em rotavapor.  a 45 C. 

O Fo i  em na proporcão de 0.10 

de t e c i d o  f resco .  Acondicionaram-se os e x t r a t o s  em f rascos 

de 5 com tampa os armazenaram em congelador. 

O 

2 4  

O 

da A t i v i dade  Ex t r a tos  

A a t i v i d a d e  ant  dos e x t r a t o s  de f o l h a s  novas 

ve lhas  do c a f e e i r o  f o i  ava l i ada  por  meio de (KEEN, 

1978) con t ra  U t i l i za ram- se  placas prepa- 

radas com 60 254 - 7730 dotada d e  

i nd icador  de Essas p lacas  foram a t i vadas  em es tu fa  

a C ,  por duas horas, no sistema 

de so lven tes  e t  para a 

de impurezas po rven tu ra  presentes  na da c o r r i d a  

de 2.5 e 5.0 dos e x t r a t o s  

O 



em foram ap l i cadas  em pontos de 

4 e a uma d i s t a n c i a  de da extremidade i n f e r i o r  da 

p laca.  

Na c o r r i d a  u t i l i z a r a m- s e  cubas de v i d r o  de 

8 x 24 x 24 empregando o mesmo s is tema de so lven tes  da 

c o r r i d a .  A c o r r i d a  f o i  r e a l i z a d a  p e r c o r r e r  15 a p a r t i r  

dos pontos de das amostras. da c o r r i d a  

secaram-se os ao ar ,  a 

t o t a l  dos solventes.  Poster iormente.  as p lacas  foram 

com i0 de meio de 

ao qual  incorporou,  previamente. 0.5  da suspensão de 

de Es ta  suspensão f o i  ob t ida ,  

adicionando- se 9.0 de s a l i n a  a tubos 

de c u l t u r a  que t inham s i d o  incubados por  c i n c o  a s e i s  d ias ,  a 28 

C. A s  placas, submetidas foram colocadas e m  

bandejas f o r radas  com p a p e l - f i l t r o  umedecido 

envo lv idas  em saco de para  formar e 

incubadas por 48-72 horas (SOUZA, 1988; OLIVEIRA. 

O 

2.3. Camada dos E x t r a t o s  

Foram preparadas p lacas  de v i d r o  de 20 x 20 pesando-se 

300 de amido puro, d i s s o l v i d o s  em 60 de com 

aquecimento e para e v i t a r  aglomerados. Ao amido 

d i s s o l v i d o ,  juntaram-se 20 de 60 

com a t o t a l .  Colocou-se a 



mis tu ra  de camadas devidamente regulado para  0.5 

de preparadas. as p lacas  foram secas ao a r  

f i na lmen te  a t i vadas  em estufa,  a 7 0  C, por duas horas. 

Aplicaram-se amostras 20 do e x t r a t o  fo lhas  novas e m  

pontos  de 4 a uma de d a  

extremidade i n f e r i o r  da p laca,  promovendo a i da 

com o uso do mesmo s is tema de so lventes  do i tem 

Adotou-se o mesmo procedimento pa ra  o e x t r a t o  de f o l h a s  

depo is  de secos ao a r  a 

t o t a l  dos solventes.  foram reve lados  e m  de l u z  

u l t r a v i o l e t a .  

O 

2.4. Ease Gasosa dos 

foram f e i t a s  i n i c i a l m e n t e  em u m  a 

Ins t rumentos  modelo 37. equipado com 

programador de temperaturas de chama 

a u m  i n teg rador  processador 100. U t i l i z o u- s e  

u m a  co luna de v i d r o  de x 

com OU-17 Temperatura do I n j e t o r .  300 C: 

320 Coluna: temperatura i n i c i a l  de C, por c i n c o  

minutos  então, programada na razão  6 o de 

C, permanecendo i por  u m  minuto: de 

10 . Velocidades dos de ar  

de 30, 300 30 , respect ivamente. O 

volume i n j e t a d o  para  cada c o r r i d a  f o i  de 

i d o  em microsser de 10 marca 

O O 

O -1 

O 

-10 -1 

-i 
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(Company Nevada). 

Out ra  dos e x t r a t o s  de f o l h a s  novas do 

c a f e e i r o  f o i  f e i t a  no s is tema da de 

f ase  massa conduzida por 

impacto de a 70 em u m  equipamento 

a u m  computador A coluna ut f o i  uma 

c a p i l a r  espessura do f de 0.5 "bonded 

a SE-30 

Tubular )  de 25 m 0.33 de fundida.  

SF: de a r r a s t e ,  1.0 " s p l i t t e r " .  na razão de 

temperatura da co luna de 150 C. por u m  minuto 

programada na de 2 a 

300 C, permanecendo por u m  minuto: temperatura do 

I n j e t o r :  300 C: Fonte 280 C: Anal isador:  C 

L inha  de 280 C. I n j e tou- se  u m  volume padrão de 

i medido em de HAMILTON 

do t i p o  "on column". Os 

Corrente  T o t a l  de ( T I C )  foram armazenados em computador. 

para  p o s t e r i o r e s .  

O 

O -i 

O 

O O O 

O 

2.5. dos dos 

O u t i l i z a d o  f o i  a 

( S I G M A ) .  Para a formacão dos derivados. 

do e x t r a t o  os qua is  foram ap l i cados  em 

" spots" de 20 em a c o r r i d a  
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reve lou- se o sob l u z  u l t r a v i o l e t a ,  

e as manchas que demonstraram a t i v i d a d e  c o n t r a  

foram com o mesmo sistema de so lven tes  

e t  - 40 : 40 : e x t r a t o ,  

tomaram-se 2 dos qua is  evaporaram to ta lmente  os solventes.  

em c o r r e n t e  de O r es fduo  f o i ,  então, misturado 

com de em f rasco de v i d r o  com fundo 

aquecido 75 C ,  minutos, sendo. e m  seguida, 

r e s f r i a d o  a temperatura o mesmo 

com aos e x t r a t o s  de f o l h a s  novas F A 

dos f o i  f e i t a  a comparacão 

O 

de dos com OS padrões 

ana l  der de acordo com a mesma 

2.6 .  dos 

Pesou-se de cada ( S I G M A ) .  esco lh i do  como padrão 

(Quadro e o t r a n s f e r i u  para  u m  f r a s c o  de fundo com 

tampa Acrescentaram-se m i s t u r a  de 

( S I G M A ) .  fazendo o aquecimento a 75 C,  durante  minutos 

(MORITA, a l i i ,  

O 

Preparou-se a mis tu ra  de padrões. pesando de cada 

os qua i s  foram mis turados e m  t ubo  de ensa io  d i s s o l v i d o s  

t o ta lmen te  com Desta r e t  i rou- se 

da S F  O 

Acrescentaram-se ao de 

fazendo o aquecimento a 75 C ,  por minutos. Depois r e s f r i a d a  
O 
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tempera tura  ambiente ,  a m i s t u r a  f o i  

i n i c i a l m e n t e .  em co luna  com de p a r a  o 

dos padrões p e l o  tempo de 



3. RESULTADOS E 

3.1. dos 

A de f e n d i s  em e x t r a t o s  de fo lhas  

novas ve lhas de c a f e e i r o  f o i  de tec tada por O L I V E I R A  

quando, compostos foram em termos de 

f e n d i s  t o t a i s ,  p e l o  de W I L L I E  (1973). Por 

meio do por d i f u s ã o  em observou-se que o e x t r a t o  

de f o l h a s  ve lhas i n i b i u  o crescimento de 

o que não aconteceu com o e x t r a t o  de f o l h a s  novas. I s s o  

pode i n d i c a r  que compostos const i tuem poss í ve i s  

p a r t i c i p a n t e s  do mecanismo de r e s i s t e n c i a  da p l a n t a  a E. 

( O L I V E I R A .  id. 

r e a l i z a d a s  em 

que receberam amostras dos e x t r a t o s  metandl de 

14 
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3 v 1  v 2  v 3  

FIGURA i .  com em 
tograma, Onde Foram R e s o l v i d o s  E x t r a t o s  de Fo lhas  
Novas e Velhas  d e  C a f e e i r o .  
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f o l h a s  novas do c a f e e i r o .  revelaram a de 

ha los  de do cresc imento  do fungo (F igu ra  i ) .  

Essas i a s  t como ver i f  

e n t r e  os d o i s  e x t r a t o s  E es tes  eram b io log icamente  

a t i v o s .  Os r e s u l t a d o s  pe rm i t i r am v e r i f i c a r  que os r e f e r i d o s  

e x t r a t o s  possuem a t i v i d a d e  quando con t ra  I. 

em Ease Gasosa 

A f a s e  gasosa l i m i t a d a  a amostras 

alii, A 

d i r e t a  f o l has  

E ve lhas O de 

devido i n s t a b i l i d a d e  desses compostos 

sua ba ixa  idade. 

A i n i c i a l .  f e i t a  em co luna mostrou 

com p icos,  t a n t o  para  o e x t r a t o  de f o l h a s  

novas (F igura  quanto para  o de f o l h a s  ve lhas (F igu ra  Na 

F i g u r a  4. mostra-se o de de 

der 

A e n t r e  o do e x t r a t o  de f o l h a s  novas 

com o da m is tu ra  dos de f end i s  (F igu ra  sugere uma 

de comportamento. pe ran te  a de 

gasosa coluna e n t r e  as correspondentes 

aos p i c o s  nos tempos de F O 

que a no caso o 
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FIGURA 2. do E x t r a t o  de Folhas Novas de 
C a f e e i r o  com Obt ido  Coluna 

OU- i7 



W 



FIGURA 4. d a  M i s t u r a  de d e  
com O b t i d o  Coluna de OU-I7 i%. 
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Comparacão semelhante pode ser f e i t a  com ao p i c o  

correspondente ao tempo de de ao padrão 

a a 

A comparacão e n t r e  o do e x t r a t o  de f o l h a s  

com o da m i s t u r a  padrões de f e n d i s  (F igu ra  

apresentou o mesmo r e s u l t a d o  para  o p i c o  correspondente ao 

tempo de de ao bem 

como para  o de 

Considerando os d o i s  e x t r a t o s  e a m i s t u r a  de padrões, nota-  

se que apresentam p e l o  menos d o i s  p i c o s  com tempo de 

acima de comportamento semelhante ao dos 

f e n d i s  dotados de mais de u m  

Na F igu ra  7, são comparados os do e x t r a t o  de 

f o l h a s  novas O de f o l h a s  Velhas de Cafeeiro. Nota-se no 

e x t r a t o  de fo lhas  novas, dos d o i s  p i c o s  de maior in tensidade,  a 

que em temperatura mais apresenta-se com 

maior que a do composto de menor tempo de 

do e x t r a t o  de fo lhas velhas, observa-se 

es ta  i nve r te .  o que sugere modi f icacão na 

de algumas medida que as f o l h a s  

Observa-SF, ainda, de 

gasosa. coluna anal  mostrou-se pouco e f i c i e n t e  para  a 

dos componentes dos e x t r a t o s  metandl 

novas Cafee i ro ,  

pouco r e s o l v i d o s .  

P a r t i n d o  procedeu-se de 

f a s e  gasosa com coluna c a p i l a r ,  dos mesmos ex t ra tos .  no s is tema 
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A 

i 

i. Comparasão do do E x t r a t o  d 
com o da M i s t u r a  de s 

h 
de 



FIGURA 6. Comparacão do do E x t r a t o  de F o l h a s  Velhas 
com o da M i s t u r a  de Fendis .  



FIGURA 7 dos do E x t r a t o  de 
e Velhas de C a f e e i r o .  

F o l h a s  Nova 

2 3 



2 4 

e ISSENBERG, 1972: alii, A 

escolha da coluna para  a r e f e r i d a  

r e a l  de acordo com t e s t e s  para  a ut i com 

der ivados de alii, 1966: alii, 

1967: alii, 1973: 1985; et alii, 1985: 

alii, 

em c o l u n a  c a p i l a r  apresentou u m  maior 

p icos,  melhor r e s o l v i d o s ,  para o de f o l h a s  novas de 

f o l has  velhas (F igu ra  A nes te  caso, f o i  f e i t a  

a p a r t i r  da Corrente  T o t a l  de I o n s  ( T I C ) ,  que pe rm i te  a 

dos a d o  espec t ro  de 

8 .  T o t a i s  do ( T I C )  do E x t r a t o  de Folhas 
Novas 
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massa de cada componente separado (MARTINEZ.  

O t o t a l  de da F i g u r a  8 mostra u m  t o t a l  

de 28 p i c o s  correspondentes, possivelmente. a 28 compostos 

no e x t r a t o  de f o l has  novas do c a f e e i r o .  Na do 

T I C  da F igu ra  8 observam-se apenas p icos,  o que sugere 

uma de se te  componentes presentes  a mais no e x t r a t o  de 

f o l h a s  novas. 

Na F igu ra  9, apresenta-se o To ta l  de I o n s  ( T I C )  

d a  mis tu ra  de padrões d e r i v a t i r a d o s  cum nas mesmas 

da dos das f o l h a s  de 

c a f e e i r o .  

FIGURA 9. T o t a l  de ( T I C )  da M is tu ra  Padrões 
Der i rados  com 

dos de do t o t a l  de 

do e x t r a i o  de f o l has  novas com o T I C  da mis tu ra  de padrões 

( F i g u r a  ev idenc iou  semelhantes para  os 

componentes que nos tempos de de e 

para o e x t r a t o  E 26.25, para os 



FIGURA 10. Comparacão do T I C  do E x t r a t o  Fo lhas Novas de 
Ca fee i ro  com o T I C  da M i s t u r a  de Padrões 
dos com 

padrões. Estes  correspondem. respect  aos f e n d i s  

p r o p i l a  e morina. A 

da no de 71.42 de acordo com o 

r e l a t a d o  na l i t e r a t u r a  para  compostos o u t r o s  

alii, 1974: WALKER, 1975; WOODWARD. Es tes  dados 

sugerem a de compostos f nos e x t r a t o s  

f a l h a s  novas de cafee i ro .  

A dos tempos de T I C  do e x t r a t o  de 

fo lhas  velhas com T I C  da de (F igu ra  

pe rm i te  i n f e r i r  comportamento semelhante p a r a  os compostos 

com tempos de de 26.32, e para o e x t r a t o  

e para os Estes 

correspondem aos compostos de 
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FIGURA Comparasão do T I C  do E x t r a t o  de Folhas Velhas 
Ca fee i ro  com o T I C  da M is tu ra  de Padrões 
Der com 

p r o p i l a  o que de acordo com o c i t a d o  por 

HARTLEY JONES HOLLER F 

A e x i s t e n c i a  de e m  e x t r a t o  de f o l h a s  

de ca fee i ro ,  no entanto,  não desta p lan ta .  

alii i d e n t i f i c a r a m  mesmo composto e m  c e r e a i s  

de bata ta .  

A comparasão dos tempos da nos T I C  dos e x t r a t o s  

der de f o l h a s  novas E ve lhas de c a f e e i r o  Quadro 

pe rm i te  observar a de compostos comuns aos d o i s  t i p o s  

de f o lhas ,  13 exc lus i vos  para  f o l has  novas, ao de apenas 

com exc lus i v i dade  para  f o l h a s  velhas. 

Quando comparam os i s  de do e x t r a-  



QUADRO - Comparacão dos Tempos de dos 
dos T I C  dos E x t r a t o s  Der i v a t  i de Folhas Novas 
Velhas de C a f e e i r o  

EXTRATO DE FOLHAS DE 

DE DE 
" 

8527 0524 
0624 

" " 83 
03 

8632 
24.55 a4 0722 

e4 8726 
05 8776 

96 
8778 

29.34 07 
97 1036 

1843 
89 37.21 

1135 
41.49 1224 

1254 12 1255 

13 
14 44.11 1298 

1381 
1489 

50.81 
15 52.65 1557 

1622 
17 55.33 1637 16 
18 57.44 1700 17 1698 
19 1737 
20 1780 
21 1845 
22 1954 
23 66.52 1971 18 
24 19 68.56 
25 2053 
26 71.71 
27 

2126 
72.79 2158 21 2155 

28 73.59 2182 

" " 

" " 

" 

e9 

1265 13 1263 

" 

" " " 

" 

" 

" 

" 

72.91 
" 

t o  de f o l h a s  novas e do e x t r a t o  de f o l h a s  v e l h a s  ( F i g u r a  

nota- se apenas n e s t e  imo p i c o  b a s t a n t e  intenso.  no tempo d e  

de 37.21 I s t o  sugere.  mais  uma a l t e r a c ã o  
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q u a l i t a t i v a  dos compostos nas f o l h a s  velhas em 

f o l h a s  novas do c a f e e i r o .  o que pode ser 

pa ra  ou t ras  presentes  com em f o l h a s  

novas f o l h a s  velhas. como no Quadro i .  

dos T I C  e x t r a t o s  de f o l h a s  novas e ve lhas de 

cafee i ro ,  bem como suas com o T I C  da m i s t u r a  

padrões de f end i s .  mostra que a de C 

e f i c i e n t e  para o estudo da de compostos 

f e n d l  nessa p lan ta .  



4. RESUMO E 

O presente  t r aba lho ,  que t r a t a  da separacão de compostos 

dos e x t r a t o s  de f o l h a s  novas F ve lhas de 

ca fee i ro ,  f o i  desenvo lv ido em duas etapas. 

Na p r ime i ra ,  a em fase  gasosa, em 

coluna dos e x t r a t o s  com 

b i s  - . Os ind icaram 

a de com pe rm i te  compostos 

pontos de por 

em fase  gasosa. E s t a  em coluna 

mostrou-se e f i c i e n t e  para  a F 

componentes que apresentaram p i c o s  mais in tensos nos 

das amostras, pouco e f i c i e n t e  em 

o u t r a s  dos ex t ra tos .  

ver i f  que os d o i s  compostos, presentes maior 

30 
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in tens idade nos dos sofrem 

modi f icacão medida a f o l h a  d o i s  de 

maior no do e x t r a t o  de f o l h a s  novas a 

que em temperatura mais elevada apresenta-se com 

ma i or  que a do composto de menor tempo de 

No do e x t r a t o  de f o l h a s  velhas.  e s t a  

inver te- se.  e modi f icacão pode e s t a r  re lac ionada  com 

a r e s i s t e n c i a  n a t u r a l  dos d o i s  t i p o s  de f o l h a s  a 

f i t  

Na etapa. a por 

de gasosa e m  co luna c a p i l a r .  A mostrou-se mais 

e f i c i e n t e .  por  meio de la ,  c o n c l u i r  que 

compostos comuns aos d o i s  t i p o s  de f o l has  F out ros ,  

l i m i t a  a apenas u m  dos e x t r a t o s  de f o l h a s  de c a f e e i r o .  

ev i denc ia  de um p i c o  mais in tenso  apenas no T I C  do e x t r a t o  

f o l h a s  no de 

c o n c l u i r  que a correspondente a c a r a c t e r i z a  uma 

da medida a 

Sugere-se a desta  bem como 

no sen t i do  de com a r e s i s t e n c i a  das f o l has  ve lhas do 

ca fee i ro  a que com f o l h a s  

novas desta  p lan ta .  



CAPITULO 2 

DE SECUNDARIOS EM FOLHAS DE CAFEEIRO 

POR 

da 

praticamente folhas aos frutos. Estes por estarem 

diretamente envolvidos nos alimentares de muitos povos. 

mais a dos pesquisadores da preocupados 

identificar as 

qualidade da bebida. Nesse sent ido, a literatura abundante 

trabalhos relacionados com armazenados. torrados 

assim com o resultado da do obtido. 

Nos frutos do cafeeiro. se identificaram 

32 
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f end i s ,  p i r i d i n a s  

et alii, bem como 

(FRIEDEL alii, alii, 1971) 

et alii, 1973). e n t r e  o u t r o s  compostos 

POUCO SF Sabe das 

f o l h a s  de c a f e e i r o .  t r a b a l h o s  e x i s t e n t e s  restr ingem- se a 

compostos i so lados  por de Camada F ina  

usando ou, então. u l t r a v i o l e t a ,  

com e sem vapores de ( A M O R I M  alii, 

et alii anal isaram a f o l h a s  jovens 

E a d u l t a s  do de 

encontrando. como componentes predominantes. 

e s t r u t u r a s  No 

entanto,  pesquisadores não 

q u a l i t a t i v a s  na das duas idades de fo lhas.  

Por de de camada f i n a  

isolaram-se 4 1  compostos dos qua is  32 

eram comuns a f o l has  jovens e a d u l t a s  do c a f e e i r o  ( A M O R I M  et 

alii, 1978). No entanto ,  essas re lac ionaram- se 

com uma associacão e n t r e  compostos 

a r e s i s t e n c i a  da p l a n t a  a 

Mais (1988) 

são p a r t  do mecanismo da r e s i s t e n c i a  

de f o l h a s  ve lhas  a enquanto em 

f o l h a s  novas o u t r o s  mecanismos de i a  es ta r  
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A M O R I M  alii (1978) OLIVEIRA não a 

das e s t r u t u r a s  dos compostos f e n d l  

envo lv idos  na r e s i s t e n c i a  das f o l has  a 

a c a r a c t e r i z a r  o grupo f unc iona l .  

O uso tem f a c i l i t a d o  a 

i d e n t i f i c a s ã o  L A M  e DRAKE (1973) 

i d e n t i f i c a r a m  s e i s  em de Senecio 

t raba lhando com o sistema de 

de Fase de Massa 

i s o l o u  . i d e n t i f i c o u  154 compostos e n t r e  os c o n s t i t u i n t e s  

dos 

qua is  eram ou compostos Na batata-doce. 

i den t i f i ca ram- se  27 compostos p e l o  aroma da r a i z  

alii, 

Em f o l has ,  c! comum a de compostos 

Anal isando o essenc ia l  de e 

13 10 

36 oxigenados. estudo do aroma do i nd i cou  

a de 287 compostos, dos qua i s  eram F 37 

1984). 

em f l o r e s  f r u t o s  c! comum a e x i s t e n c i a  de 

e Nas f l o r e s  da - 

i den t i f i ca ram- se  18 desses compostos et alii, 1986). 

enquanto f l o r e s  da maxima 

foram 31  d e l e s  I D S T E I N  e 

i f  136 compostos nos da manga 

indica, dos qua is  32 eram Por o u t r o  lado, 20 



foram iso lados  E i d e n t i f i c a d o s  no " f l a v o r "  do 

abacaxi alii, 

FRIEDEL alii (1971) postulam que compostos F 

comuns a todos 

em essenc ia is  " f lavors" .  enquanto 

PALAMAND discutem a do como 

precursor  na formacão desses compostos. D ian te  dessas 

h que em f o l h a s  de c a f e e i r o  este jam presentes  

t a i s  i so ladas  por alii 

O presente  t r a b a l h o  a i d e n t i f i c a c ã o  dos compostos 

presentes  nos e x t r a t o s  de f o l h a s  novas e 

ve lhas usando dados 



2. MATERIAL E METODOS 

dos re lac ionados  no Quadro bem como 

e x t r a t o s  de f o l h a s  novas do c a f e e i r o ,  

foram f e i t a s  em de f a s e  gasosa, a u m  

de 

equipado com um sistema de de dados 

UM u m  E. A f ragmentacão dos 

de massa f o i  o b t i d a  por impacto de a 70 

Usaram-se co lunas cap i l a res .  A nas 

i i 

Coluna A: espessura do f i l m e  = 

t i p o  (Wal l  Open Tubular )  de 25 

fund ida.  de a r r a s t e  i 
-i 

36 

i 

phase" 

i t  t na 
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de Temperaturas do i n j e t o r .  f o n t e  ana l i sador  

e de t r a n s f e r e n c i a  de C. Coluna: 170 C. 

por u m  minuto e programada na de 4 C . 210 

C, permanecendo por  10 minutos. do t i p o  "on 

column". com ser  HAMILTON (USA) .  

de 10 Volume i n j e t a d o  f o i  padronizado em 1 

O O 

O -1 

O 

Coluna do f i l m e  "bonded phase" 

t i p o  de m 0.33 de fundida.  de 

a r r a s t e  " s p l i t t e r " ,  nas an te r i o res .  

Temperatura do i n j e t o r :  300 C: f o n t e  ana l i sador  l i n h a  

t r a n s f e r e n c i a  de C. Coluna: C, por u m  

e então programada na razão de 2 C . 300 C, 

por  u m  minuto. Volumes i n j e t a d o s  de um com 

ser ingas  HAMILTON (USA) de 10 

O 

O O 

O O 

2.2. doa p a r a  POL 

Pesaram-se 10 de cada esco lh ido  como 

a d em b i l ado  u m  volume de 

Obteve-se. assim, uma de concentracão de 

, f o i  em Coluna A .  

Para os pesaram-se 4 de cada 

sendo essa massa para  f r a s c o  de fundo 

dotado de tampa a essa 

massa de (SIGMA). sendo a mistura a 75 C, 

15 minutos. depois  r e s f r i a d a  ambiente. 

pa ra  em Coluna B alii, 
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O e x t r a t o  de f o l h a s  novas e velhas. f o i  

i n i c i a lmen te  e m  p l a c a  de usando-se o s is tema 

de so lven tes  e t  - 40 : 40 20 

c o r r i d a  as p lacas  foram reve ladas em 

de luz u l t r a v i o l e t a  e as manchas, com o mesmo 

sistema de solventes.  os so l ven tes  em c o r r e n t e  de 

e o res fduo  f o i  em 

para  p o s t e r i o r  em Coluna A. Par te  desse 

o b t i d o  f o i  com de (SIGMA). para  

p o s t e r i o r  em Coluna 

A dos espec t ros  de massa, dos compostos 

separados dos e x t r a t o s  metandl de fo lhas  novas e ve lhas de 

cafee i ro .  f o i  f e i t a  d o  segu in te  modo: 

Exame d a s  de cada  espectro; 

da massa molecu lar :  

da molecu lar ,  apo io  do s istema 

de dados do de massa: 

e os espectros dos 

escolh idos;  e 

dos p i c o s  de maior in tens idade  dos espect ros  

de massa dos  ex t ra tos ,  com os picos mais abundantes 



39 

(Quadro r (Quadro 

(Quadro todos com fragmentacão 



3. RESULTADOS E 

Os p r i n c i p a i s  compostos presentes  nos e x t r a t o s  metandl 

de f o l h a s  novas ve lhas  de c a f e e i r o  podem se r  f e n d i s  et 

alii. 1978: essa razão, 

t i p o s  r e p r e s e n t a t i v o s  como 

A .  escolha f o i  f e i t a  tomando por base o de 

d is t inguindo- se,  sempre que os d i f e r e n t e s  

e s t r u t u r a i s .  Levou-se, 

com a i nc lusão de 

a lguns Finalmente, escolheram-se com pontos 

de F d is tan tes .  pa ra  uma mais exata, 

p r inc ipa lmen te  em dos compostos em coluna 

c a p i l a r .  No Quadro os 28 

com nos mencionados anter iormente, 

i n c l u i n d o  tempos de PESOS e pontos de 

40 



41 

f 

dos 

espec t ro  de massa dos apresenta u m  molecular  

in tenso  com perda de estando a 

fragmentasão mais importante associada perda de 28 unidades de 

massa, correspondentes e l im inação  de de carbono. 

No a perda ocor re  a p a r t i r  de uma 

formada in termediar iamente para dar o O fragmento H- 28 

costuma ser  acompanhado de uma de reduz ida  i a  

correspondente perda de . r e s u l t a n t e  f i n a l  

6 o 65 alii. 

Os fend is  me t i l ados  apresentam, p i c o s  bas tan te  

intensos, dev ido formacão do i o n  No entanto,  a 

in tensidade da b a i x a  nos de 

em do p i c o  . Assim. a dos 
3 

E reduz ida  nos naqueles 

maior cadeia a perda do fragmento 

oco r re  mais rapidamente que o ( S I L V E R S T E I N  

alii, 1981; DORING alii, 

espec t ros  de massa dos apresentam 

para cada grupo. v i r t u d e  de suas 

e s t r u t u r a s  d i ferenc iadas.  a l i i  (1988). t raba lhando 

e de a dos grupos 

encontraram como fragmento o i o n  



- . Esta f o i  der ivada 

de r a d i c a l  do 

+ 

. 
de . Por o u t r o  lado 

c a r a c t e r r s t  de 

h i i o. 

Ao se promover p r ime i  

, o 

dev i  do 

padrões somente 

do molecular,  depois da 

para  C-2 e da perda 

- 433 mostrou-se 

perda de r a d i c a l  

dos 28 

de les  para o 

de massa quando u t i l i z o u  a coluna A .  Como e s t a  

co luna adequada para  de 

E Os ana l isados 

po la r idade  r e l a t i v a m e n t e  grande, deduzi r  

fa to res ,  da polar idade,  estavam i n f l u i n d o  nos resu l tados .  

Gabe-se que o ponto de dos compostos 

re la t i vamen te  elevado. As do instrumento. 

Coluna A ,  não permi t iam a da temperatura do i n j e t o r  

acima de 280 C e a da coluna de 220 C. Estes f a t o r e s  podem 
O O 

t e r  na dos padrões res tan tes .  

A desses resu l tados  conduziu a dos 

padrões, com o de ob te r  a de todos eles  e 

f a c i l i t a r  as comparações com e x t r a t o s  de fo lhas  novas e 

e o de dos f e n d i s  Coluna A .  Uma 

p r i m e i r a  desse quadro pode ser  f e i t a  pe la  observação dos 

p i cos ma i s  abundant dos i dos i c o s ,  i e s t r u t u r a  i s ,  

e (gent Para 
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c 

QUADRO i - Tempos I o n s  e Padrão de Fragmentacão 
de Fendis. Obtidos e m  Coluna A 

DE 

e2 
e3 

96 

e7 

09 

16 

R .  

R .  
gent 

R .  

228 
236 

194 
236 

13.23 152 

116 
154 

182 

154 

32.16 154 

" 

= Tempo de 
+ 

estes compostos. O base pelo 

como os compostos o mesmo molecular, 

as H - i dos disso. o pico 

de relativa compostos (Figura 

unidades massa. uma 

de . 
2 

o espectro do 

. 
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apresenta padrão de fragmentacão bas tan te  

d i fe ren te .  pico-base. neste caso. corresponde ao fragmento 

39, sendo abundante o p i c o  . I s t o  sugere 

+ 

FIGURA i. Espectros de Massa de 
em A .  

Gent 

a simples do grupo no anel não 

padroniza a nos espect ros  de massa dos compostos 

d isso,  pe la  espectros do 

e d a  pode-se deduzir  que nos 

o fun molecular sempre presente.  o 

com a 
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3.1.2. Massa dos 

der i vat  com uma que t e  

t rans formar  as E as termicamente 

em os qua is  apresentam 

po la r idade  E 

compostos o r i g i n a i s .  Com a podem ser ana l isados no 

s is tema os compostos 

os qua is  passam a apresentar.  a 

bas tan te  acentuadas coerentes com as temperaturas 

p e l o s  i n j e t o r e s  co lunas c a p i l a r e s  

alii, 

comprovou sua pa ra  a 

dos fend is  esco lh idos  como padrões, em 

do reduz ido  tempo de e da b a i x a  temperatura Com 

e s t a  ob te r  o espec t ro  de massa de dos 28 

padrões escolh idos,  apresentados no  

No Quadro apresentam-se os p i c o s  mais intensos, em ordem 

da porcentagem de r e l a t i v a .  dos espectros 

de massa, o b t i d o s  em Coluna Esta  co luna mostrou-se bas tante  

adequada pe rm i t i ndo  a de 27 dos 28 compostos 

fendl  esco lh idos  como i n d i v i d u a l  desses 

fend is  de 73 pa ra  cada grupo 

o corresponde exatamente a u m  grupo 

A g e r a l  de dos f e n d i s  mostrada no Quadro 2 

pode ser v i s t a  na F igura  

3 3  
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2 - Espectros d e  Massa d e  Compostos  
e m  Coluna 

ION 
RELATIVA) 

292 
14.51 252 
14.81 224 

342 

17.99 
342 

28.88 254 

gent 23.99 376 

24.81 

27.00 234 
342 

458 
412 

34.99 
Galato de propila 36.68 428 

37.64 338 
322 

384 
488 
662 
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Na F i g u r a  mostram-se os espect ros  de massa de dos 

f e n d i s  com o pico-base 73. Observa-se. 

ainda, que o molecular aparece em o 

que sugere uma no padrão de fragmentasão 

do composto o r i g i n a l .  em ao seu der ivado. Es ta  

torna- se mais ao comparar espect ros  de fendi.; 

com outros,  dos padrões. a 

(F igu ra  

3.2. de Massa de Novas 

de Cafeeiro 

Quando promoveu a dos e x t r a t o s  

de f o l h a s  novas no sistema de 

em Coluna A .  não t o t a l  

de ser  anal  I s t o  uma 

idade e n t r e  compostos Presentes nos e x t r a t o s .  com 

a f a s e  p o l a r  d a  coluna. ou uma f do sistema 

com os ex t ra tos .  T a l  desacordo com os 

dados ob t idos  por A M O R I M  alii au to res  

a e x i s t e n c i a  d e  uma de compostos po la res .  e n t r e  

nos e x t r a t o s  de f o l h a s  de ca fee i ro .  

o u t r a  que pode ser  i r ada  do comportamento da 

amostra perante  a Coluna A 6 que componentes do são 

dotadas de de Desse 

modo. são de serem na temperatura 

p e l o  i n j e t o r  do instrumento. 
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FIGURA 2 - Espect ros  de de F e n d i s  
em Coluna 

F 
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3 - dos Espectros de Massa dos Fendis  - De- 
com os em 

Colunas A F 0 ,  Respect 
Der ivado de 
Der ivado de 

e Derivado de 
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Quando se u t i l i z o u  a co luna os e x t r a t o s  de f o l h a s  novas 

E ve lhas  do c a f e e i r o  foram Obtiveram-se os 

r espec t i vos  t o t a i s  de dos e x t r a t o s  

(F igu ras  4 e 

FIGURA 4 - T o t a l  de do E x t r a t o  de 
Folhas Novas de Cafeeiro.  

E x t r a t o  de tolhas 

9 0 0  

600 

1500 

A 

I 

1100 

B 

FIGURA - To ta l  de I o n s  do E x t r a t o  D e r i v a t i i a d o  
de Folhas Velhas de Ca fee i ro  do a 
37.21 



OS espectros massa. o b t i d o s  dos compostos nos 

T I C  dos e x t r a t o s  de f o l h a s  novas e velhas. são apresentados nos 

Quadros com mais in tensos ordem 

r e l a t i v a .  

Uma p r i m e i r a  v i s t a  do Quadro 3 pe rm i te  i n f e r i r  que 

12 componentes do e x t r a t o  de f o l h a s  novas de ca fee i ro  podem cor-  

responder a compostos ou fend is ) ,  vez 

que em somente espect ros  aparece o p i c o  73 c a r a c t e r r s t  

do fragmento 3 alii, o e x t r a t o  

de fo lhas  ve lhas mostra a de 10 compostos com fragmento 

73. Na F i g u r a  apresenta-se modelo de fragmentasão de 

+ 

3 3  

3.3. 

Tanto os e x t r a t o s  de f o l h a s  novas quanto us de fo lhas  ve lhas  

foram anal isados por de fase gasosa a ex t racão  

em Para es ta  determinaram-se. 

previamente. as a p a r t i r  da a t i v i d a d e  tes tada  

c o n t r a  por de 

t o t a i s  de ions  do e x t r a t o  

de f o l h a s  ve lhas novas mostra que o p i c o  no de 

de 37.21 tem correspondente f o l h a s  novas (F iguras  e 

Quando o "Zoom" do da F igu ra  5 

v e r i f i c a- s e  que o p i c o  a 37.21 corresponde a d o i s  

componentes. o segundo a 37.51 como observa na 

F igu ra  



QUADRO 3 - Espectros de Massa do E x t r a t o  d e  F o l h a s  
Novas C a f e e i r o  

DE 

COMPOSTO 
DE 

18.15 
82 
03 24.55 

24.81 
26.42 

86 
87 35.20 

09 41.49 
42.58 

11 
12 44.11 
13 
i4 
15 
16 
17 
18 57.44 

20 
19 

21 
22 
23 
24 
25 69.54 
26 
27 

71.71 
72.79 

28 73.59 

Os espect ros  o b t i d o s  dos d o i s  p i c o s  ( F i g u r a  mostraram 

os compostos correspondentes a e l e s  não são f e n d i s .  

u m a  que não encontrou o p i c o  d a  

com (Quadro 
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QUADRO 4 - de Massa do E x t r a t o  D e r i v a t i i a d o  de Folhas 

DE 
DE 

RELATIVA) 

82 
83 
84 

86 
07 

89 

11 
12 
13 
14 
15 

17 
18 
19 

21 

26.69 
29.77 
35.57 

42.93 
44.11 
47.82 
55.23 
57.44 

68.56 

72.91 
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, QUADRO - E s p e c t r o s  de Massa dos P i c o s .  nos Tempos de 
de e 37.51 , do E x t r a t o  de Folhas Velhas de 
C a f e e i r o  

DE 
TEMPO DE 

RELATIVA) 

A comparacão do p i c o  de 37.21 do Quadro 5 com dados 

dos  Quadros. 2.4, 3.4 e 4.4 sugere a um te rpeno.  

i a  da i a  do de 

de ( F i g u r a  3.4). com a formacão da 

i H 1 (Quadro 
+ 

3 5 

QUADRO 6 - Comparacão do P i c o  de  37.21 com os Dados dos Qua- 
dros 

DE 
COMPOSTO R E L A T I V A )  

4 1  

4 1  

41 

A-Se1 i 4 1  

de 
1 41 

4 1  

67 

55 

55  
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Outros f a t o r e s  que sugerem a de u m  terpeno são: 

dos p i c o s  e 67, i a  de p i cos  

i n t e r v a l o s  de 14 unidades de massa molecu lar  pouco d i s t i n t o  

(SILVERSTEIN et alii, 1981). 

A do p i c o  de 37.21 com o espec t ro  do 

de (Quadro ind ica ,  a p o s s i b i l i d a d e  de esse 

composto es ta r  presente  em f o l h a s  velhas.  m u i t o  embora o 

de apresentado não c o i n c i d a  o proposto por 

et alii 

Comparando os dados do p i c o  de 37.51 com os 

dos Quadros e i n f e r i r  a e x i s t e n c i a  de 

u m  h idrocarboneto  um composto um 

ou uma do padrão de fragmentacão 

apresentado (Quadro 

QUADRO 7 - Comparacão do P i c o  de 37.51 com os Dados dos 
Quadros 

COMPOSTO 
DE 

RELATIVA) 

37.51 4 1  55 43 69 74 

4 1  55 43 69 83 

4 1  55 69 39 83 

4 1  55 42 70 56 

70 57 43 55 

de but  41 '69 68 55 
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O p i c o  43, com grande, 

da fragmentação de em beta, sem 

t r a n s f e r e n c i a  de em que a carga permanece com u m  

f ragmento de g e r a l  C H 

alii, 
n 

p i c o  43 da de 

e o r i g i nado  do fragmento 

(SILVERSTEIN alii, 
3 

3.4. de Apoio do Sistema do 

de Massa 

O sistema de dados do de massa compara 

espect ros  con t i dos  em sua b i b l i o t e c a  com os o b t i d o s  para cada 

componente do E x t r a t o  separado. 

No e x t r a t o  de f o l h a s  novas, bem como no de f o l h a s  ve lhas 

ca fee i ro ,  como pode da dos Quadros 3 e 4 ,  

os compostos não sua maior ia ,  de 

dos, e m  razão da do p i c o  73. d isso,  

i as comuns aos d o i s  de fo lhas .  Na F igu ra  7, 

mostra-se desses casos, bem como a comparacão o espect ro  

da b i b l i o t e c a  do instrumento. Como se pode ver,  são co inc iden tes  

p i c o s  194 C 3 .  67 55 42 109 

82 e 40 para f o l h a s  ve lhas  e novas. A 

comparat iva desses espectros com os da b i b l i o t e c a  permi te  suge r i r  

t r a t a r - s e  de ias,  com grande i de 

+ 
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a d e s c r i t a  a t 6  agora como presen te  apenas nos 

grãos. em 

Quanto aos p i c o s  de 37 .21  e 3 7 . 5 1  a comparasão de 

espec t ros  (F igu ra  com os da b i b l i o t e c a  (Quadro pe rm i te  

ir a de u m  ou correspondente ao p i c o  

3 7 . 2 1  e de u m  h id rocarbone to  para o p i c o  d e  37 ,51  

QUADRO - Comparasão dos P i cos  de 37.21 e 3 7 . 5 1  com o S i s t e-  
ma de Dados do de Massa 

3.5. E: 

A comparasão d o s ’  3 e 4 com o Quadro 2 sugere a 

e x i s t e n c i a  e .  



8 

nos e x t r a t o s  de folhas novas, e m  v i r t u d e  da fragmentasão dos 

p i c o s  nos tempos de 69.54.  71.71. 

( F i g u r a  nos de folhas v e l h a s ,  nos tempos de 

68.56 72.91  ( F i g u r a  No e x t r a t o  de folhas novas, 

a p a r e c e m  mais compostos e o 

sugere uma na das folhas, medida 

F IGURA 7. e n t r e  Espec t ros  Obt idos de E x t r a t o s  de 
Folhas Novas e Velhas com o Sistema de Dados do 

Massa. 
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File Extrato folhas de S c a n  
57.44 

FIGURA 8. Espectros 
Obt idos do 

E x t r a t o  de Fo lhas  Novas. 



FIGURA 9. Espectros  de 
Obt idos do 

E x t r a t o  Folhas 



RESUMO E 

Procedeu-se de anal  

fendis,  usando duas colunas c a p i l a r e s  no sistema Pelo 

exame dos espect ros  de fend is  não-der 

em coluna confirmou-se que a s imples  de um ou mais 

grupos ao ane l  não o f a t o r  

do de Por o u t r o  l a d o ,  a 

der com ser ut i 1 como o meio ma i s  

e f i c i e n t e  para  a de no sistema de 

compostos pouco e dotados de elevados pontos de 

Apesar d isso,  a provocou profunda no 

fragment do compost o anal  i 

O presente  estudo. para a do sistema na 

i d e n t i f i c a c ã o  de am f o l h a s  de c a f e e i r o ,  

f o i  f e i t o  a p a r t  ir de com a t i v i d a d e  ant 

t e s t  c o n t r a  i as 



m 

l h a s  novas 

p o l a r  

ve lhas p rov idas  de compostos de 

idades. a lguns d e l e s  possuindo pontos de 

por tan to ,  com 

d i f i c u l d a d e .  

A semelhança de comportamento dos d o i s  e x t r a t o s  f o i  

ut as de em f ase  

gasosa. com colunas c a p i l a r e s  (Coluna e (Coluna 

ao de massa que permitem a 

de em ba ixas como o caso das 

com a t  ant de p lacas  de 

i a  em camada f i n a .  

Encontraram-se nos e x t r a t o s  f o l h a s  novas de ca fee i ro ,  

ana l isados coluna 28 compostos a t i v o s  con t ra  I.. 

dos qua is  apenas apresentaram o p i c o  73, 

c a r a c t e r r s t  de Destes 

c i n c o  mostraram-se semelhantes a compostos em 

do padrão de fragmentacão 

Em e x t r a t o s  de foram detectados compostos, 

usando-se a Destes. assemelharam-se a 

der das q u a i s  duas apresentaram um padrão 

de de 

A dos T I C  dos e x t r a t o s  permi t  a 

conclusão de que, em f o lhas  velhas. ex is tem d o i s  p i c o s  de grande 

in tens idade que não encontram correspondentes f o l h a s  novas. 

I s t o  es ta r  associado r e s i s t e n c i a  de fo lhas  ve lhas a 

determinados normalmente com f o l h a s  

novas, como com A 
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destes d o i s  p i c o s  pe rm i t  deduz i r  uma 

com E 

compostos A comparacão de les  com os Quadros 

E p e r m i t i u  c o n c l u i r  que o p i c o  de 37.21 tem . grande 

i 1 idade de ser o de 1 ou o 

h idrocarboneto  o p i c o  37.51. com o mesmo 

apresenta i 1 idades de ser  o 

h id rocarboneto  ou o 

A comparacão do espectro correspondente ao p i c o  de 37.21 

o sistema de dados do de massa pe rm i te  deduz i r  

que e l e  tem 83% de p robab i l i dade  de ser o do 

e de ser o 

Quanto ao p i c o  de 60% de 

i de ser o h i o 5-met i 

c o n c l u i r ,  sugerem-se a E o isolamento das 

i a s  correspondentes aos d o i s  p i c o s  para  i no 

e o u t r o s  com v i s t a s  

das e s t r u t u r a s  dessas 
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Q U A D R O  Padrões Fendis O r d e n a d o s  Segundo o 
e m  Coluna de 17, 

81. 
82. 
83. (BHT) 

05. 
84. 

06. 
87. 

89. 

12. 
11. 

13. 
14. 
15. 
16. 

18. 

21). de p rop i l a  

21. 
22. 
23. 
24. 
25. 
26. 

de 

05.62 

89.29 

11.13 

12.66 

19.67 

166 

126 
152 

166 
i: 

138 
168 
236 
154 
154 
182 
154 
154 
198 
214 
178 

212 
162 

178 
208 

221) 
R 
81 
218 
133 

215 
129 

288 

236 
225 

258 

226 

271 
168 

191 

27. 28.28 
28. 

272 
299 
247 

368 

T e m p o  de e m  m i n u t o s .  
m o l e c u l a r  arredondado. 

Ponto fusão a p r o x i m a d o .  
Dado 
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QUADRO - Dados E s p e c t r o s  Massa de 

Longifoleno 

i 

248 

204 
284 

136 
284 
284 

284 
136 

152 
168 

et  alii (1973) 
et  a l i i  (1973) 
et a l i i  

PIERIS 
e PIERIS 

PIERIS 
BUTTERY a l i i  
IDSTEIN 
BUTTERY et a l i i  

e t  alii 

et a l i i  
e t  a l i i  

et alii 
e t  a l i i  

e t  a l i i  

QUADRO - Dados de E s p e c t r o s  d e  Massa d e  
i dos 

COMPOSTO 
DE 

RELATIVA) REFERENCIA 

nona 98 41 55 42 7% 56 et a l i i  (1973) 

41 43 84 39 e t  a l i i  (1976) 
84 41 69 43 39 27 

de 

met i l a  128 59 69 68 74 

but 41 57 69 68 55 et a l i i  
de 

de 

de . 

i 158 41 57 56 43 et  a l i i  

150 41 67 55 81 94 BUTTERY e t  a l i i  (1987) 

r i o f i l e n o  218 41 79 93 69 55 BUTTERY e t  a l i i  
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QUADRO - Dados Espectros de Massa 

COMPOSTO RELATIVA) 
DE 

REFERENCIA 

a l i i  (1972) 
et a l i i  

e t  a l i i  
et  a l i i  (1973) 

LEE et alii 

IDSTEIN alii 

e t  alii (1976) 
et alii 

BUTTERY et alii 
BUTTERY et a l i i  
IDSTEIN e 
IDSTEIN e 

e (1988) 

e 

e (1988) 
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FIGURA I A .  d a  com 
alii. 1966). 
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FIGURA Modelo de Fragmentacão de Um Composto 
(SILVERSTEIN alii, 
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FIGURA na Fragmentacão de 
alii, 
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FIGURA E s t r u t u r a s  d e  i as  Comuns, 

P r e s e n t e s  Folhas E d e  


	LISTA DE QUADROS
	LISTA DE FIGURAS
	EXTRATO
	INTRODUCXO GERAL
	CAPITULO
	Cafeeiro
	2.3 Cromatografia de Camada Fina (TLC) dos Extratos
	2.4 Crornatoyrafia de Fase Gasosa dos Extratos
	2.5 FormasHo dos Derivados dos Extratos
	2.6 Preparag%o dos Padriies Analfticos

	3 RESULTADOS E DISCUSSAO
	3.1 Atividade Ant imicrobiana dos Extratos
	3.2 Croaatografia em Fase Gasosa

	4 RESUMO E CONCLUSUES
	CAPrTULO
	DE CAFEEIRO POR GC/MS

	1 INTRODUCaO
	2 MATERIAL E HETODOS
	2.1 Andlises por GC/MS
	2.2 PreparaGão doa PadrÕFS para Andlise por GC/MS
	para Andlise por GC/MS
	2.4 InterpretacSo dos Espectros de Massa

	3 RESULTADOS E DISCUSSXO
	3.1 Escolha dos Padr6es
	3.1.1 Espectt-olnetria de Massa dos Padrties
	rivatizados

	Novas e Velhas de Cafeeiro
	3.3 Relagão Extratos/Resist&ncia
	Dados do ESpFCtr6mFtrO dF Massa
	3.5 Flavondides e Cunarinas Fendlicas Derivatizedas

	4 RESUMO E CONCLUSOES
	BIBLIOGRAFIA
	APENDICE A
	APENDICE B

	CAPITULO
	Novas E Velhas de Cafeeiro

	CAPITULO
	de Fendis Obtidos em Coluna A
	rivatizados Cromatografados em Coluna B
	Follbas Novas de Cafeeiro
	Folhas Velhas de Cafeeiro
	Folhas Velhas de Cafeeiro
	4A


