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RESUMO

Os 0leos de copaiba (Copaifera sp.) sdo amplamente utilizados na medicina popular e pelas
industrias farmacéuticas e de cosméticos. A ampla comercializagdo destas oleoresinas, e suas
semelhancas fisico-quimicas, como a cor, densidade e viscosidade, resultam na mistura de
6leos de copaiba de diferentes espécies, assim como adulteracbes com o6leos de outras
procedéncias. Para o controle de qualidade desses 6leos, é necessario a padronizacdo da
composi¢do quimica para as espécies, avaliando a variacdo na concentracdo dos constituintes
mais relevantes e seus limites minimos de deteccdo. Nesse artigo foi realizado a quantificacéo
do B-cariofileno e Oxido de cariofileno em 10 Oleos auténticos de C. multijuga por
cromatografia em fase gasosa (CG-EM) e a avaliacdo das principais caracteristicas de
desempenho do método desenvolvido. Foram identificados 44 constituintes, dos quais o [3-
cariofileno foi o principal deles, detectados em todos os 6leos e em maior concentracdo. A
linearidade dos padrdes foi obtida a partir das curvas analiticas para o B-cariofileno e 6xido de
cariofileno, com coeficiente de correlagio (R?) de 0,9917 mg.mL™ para o B-cariofileno e
0,9913 mg.mL™* para o éxido de cariofileno. O LD e LQ para o B-cariofileno foram 0,0089
mg.mL? e 0,0165 mg.mL™ e para o 6xido de cariofileno 0,0137 mg.mL* e 0,0280 mg.mL™*
respectivamente. A concentragdo do PB-cariofileno nos 6leos analisados variou de 0,317
mg.mL™ a 0,886 mg.mL™* e para o 6xido de cariofileno a variacdo foi de 0,004 mg.mL"a
0,272 mg.mL™2,

Palavras-chave: oleoresina; quantificagio; p-cariofileno.

ABSTRACT

Copaiba oils (Copaifera sp.) are widely used in folk medicine and the pharmaceutical and
cosmetic industries. The widespread commercialization of these oleoresins, and their
physicochemical similarities, such as color, density and viscosity, result in the mixing of
copaiba oils from different species, as well as adulteration with oils from other sources. For
the quality control of these oils, it is necessary to standardize the chemical composition for the
species, evaluating the variation in the concentration of the most relevant constituents and their
minimum detection limits. In this paper we quantified B-caryophyllene and caryophyllene
oxide in 10 authentic C. multijuga oils by gas chromatography (GC-MS) and evaluated the
main performance characteristics of the developed method. Forty-four constituents were
identified, of which B-caryophyllene was the main one, detected in all oils and in higher
concentration. The linearity of the standard obtained from the analytical curves for -
caryophyllene and caryophyllene oxide, with correlation coefficient (R2) of 0.9917 mg.mL™*
for B-caryophyllene and 0.9913 mg.mL"?! for caryophyllene oxide. The LD and LQ for B-
caryophyllene were 0.0089 mg.mL and 0.0165 mg.mL* and for caryophyllene oxide 0.0137
mg.mL? and 0.0280 mg.mL* respectively. The concentration of B-caryophyllene in the
analyzed oils ranged from 0.317 mg.mL™ to 0.886 mg.mL™* and for caryophyllene oxide the
range was from 0.004 mg.mLto 0.272 mg.mL™.

Keywords: oleoresin; Quantification; p-caryophyllene.
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1 INTRODUCAO

Os 6leos de copaiba (Copaifera sp.) sdéo amplamente conhecidos por suas propriedades
medicinais. Sdo obtidos naturalmente, por extracdo direta dos troncos das arvores do género
Copaifera e encontram-se distribuidos no territorio brasileiro, com predominancia nas regiées
Amazobnica e Centro-Oeste do Brasil. A principal utilizacdo desses 0leos esta relacionada a
suas propriedades anti-inflamatérias. Sdo usados para tratar uma série de inflamagdes que
variam desde o trato urinario ao respiratorio (Veiga Junior e Pinto, 2002; Fernandes et al.,
2007; Gomes et al., 2010). Estudos indicam que as propriedades anti-inflamatdrias dos 6leos
de copaiba estdo associadas a presenga do B-cariofileno. Além de apresentar excelentes
propriedades bioldgicas, o B-cariofileno é o marcador quimico do género Copaifera, por fazer
parte da composicdo de todos os 6leos deste género, mesmo em concentragdes variaveis
(Veiga Junior et al., 2007; Leandro et al., 2012).

As oleoresinas de C. multijuga apresentam uma caracteristica diferente das demais
espécies do género Copaifera. Cerca de 90% da sua composi¢do quimica é constituida por
sesquiterpenos, sendo o B-cariofileno o principal deles, representando 60% da composi¢ao
total do dleo (Cascon ¢ Gilbert, 2000; Sant’Anna et al., 2007; Veiga Junior et al., 2007;
Barbosa et al., 2012; Barbosa et al., 2013; Trindade et al., 2018). Devido a alta concentracéo
deste sesquiterpeno e suas propriedades medicinais, diversos estudos foram realizados com
esta oleoresina, visando a obtencéo de formulacdes com microemulsdes (Neves et al., 2018) e
nanoemulsdes (Dias et al., 2012; Lucca et al., 2015), assim como a complexacdo desses 6leos
com ciclodextrinas para potencializar ainda mais suas propriedades terapéuticas (Pinheiro et
al., 2017).

A mais antiga e atual problematica dos 6leos de copaiba, consiste na diferenciacao
entre as espécies deste género e na padronizacdo da sua composicdo quimica. Apesar de
algumas caracteristicas serem comuns a estes 6leos, cada oleoresina apresenta caracteristicas
especificas, como cor, densidade, viscosidade e composi¢do quimica. O grande nimero de
espécies do género Copaifera, associado a demanda dos 6leos e suas similaridades (botanicas
e fisico-quimicas) tém contribuido para a mistura de éleos de copaiba de espécies diferentes e
adulteracdes com 6leos de outras procedéncias, dificultando a identificacdo correta da espécie,
assim como a aplicacdo apropriada da oleoresina (\Veiga Junior e Pinto, 2002; Tappin et al.,
2004).

A utilizacdo das oleoresinas de C. multijuga para fins terapéuticos ou industriais exige

meios que possam contribuir para padronizacdo da composicdo quimica e possam auxiliar no
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controle de qualidade dessas oleoresinas. Relatos recentes tém mostrado o desenvolvimento e
validacdo de métodos analiticos que promovam a quantificacdo de marcadores quimicos em
0leos de copaiba, porém, nenhum deles refere-se a quantificagdo do B-cariofileno e seu 6xido
em 6leos de C. multijuga (Sousa et al., 2011; Souza et al., 2012; Borges et al., 2013; Da Silva
et al., 2017; Xavier-Junior et al., 2017; Carneiro et al., 2018). Apenas relatos de analises
qualitativas e semiquantitativas foram descritas para esta espécie por cromatografia em fase
gasosa (Veiga Junior et al., 1997; Barbosa et al., 2012; Barbosa et al., 2013).

A cromatografia em fase gasosa € a técnica classica utilizada para separacgéo,
quantificacdo, desenvolvimento e validacdo de métodos em 0leos de copaiba. Por apresentar
rapida separacdo, alta sensibilidade e confiabilidade tem sido frequentemente usada na
padronizacdo da composicdo quimica desses 6leos (Veiga Junior et al., 1997; Cascon e Gilbert,
2000; Tappin et al., 2004; Veiga Junior e Pinto, 2005; Veiga Junior et al., 2007; Sousa et al.,
2011; Barbosa et al., 2012). Nesse viés, este artigo descreve um método para a padronizagao
quimica dos oOleos de 6leos de copaiba por cromatografia em fase gasosa com detector de
massas (CG-EM), para a quantificacdo do P - cariofileno e do 6xido de cariofileno em 6leos

auténticos de C. multijuga.

2 MATERIAIS E METODOS
2.1. COLETA DAS OLEORESINAS

As oleoresinas de C. multijuga foram coletadas nos meses de junho, julho e agosto, do
ano de 2012, na Reserva Florestal Adolpho Ducke, no municipio de Manaus, estado do
Amazonas, Brasil (28° 57 43’ S, 59° 55’ 38’> W). Os 6leos foram coletados adequadamente
pela Dra. Raquel Medeiros, por extracao direta das arvores, através de incisdes no tronco com
broca manual de metal. Apds a coleta, as oleoresinas foram devidamente armazenadas em
frascos de vidro ambar, protegidos da luz e do calor. O estudo foi realizado com oleoresinas
de 10 (dez) espécimes de C. multijuga com o objetivo de avaliar o perfil quimico e a variagédo

na composicao quimica dos constituintes numa mesma espécie.

2.2. DERIVATIZACAO DAS AMOSTRAS

Os oleoresinas de C. multijuga foram derivatizadas por uma reacgéo in situ, usando o
reagente de esterificacdo trimetilsilildiazometano (TMSD), convertendo os acidos
diterpénicos em ésteres de acidos graxos. Os 6leos de copaiba foram esterificados de acordo a

metodologia descrita por Migowska e colaboradores (2010) com pequenas modificagdes.
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Adicionou-se 220 pL de uma solugéo de metanol a 10% em acetona, em 1 mg da oleoresina
de C. multijuga. Agitou-se por 30 segundos em vortex (Prolab) para solubilizacdo das
amostras, e em seguida, adicionou-se 30 pL do reagente de esterificagéo
trimetilsilildiazometano (TMSD). As solucGes ficaram em repouso por 20 minutos, em

seguida as amostras foram avolumadas para 1 mL e injetadas no Cromatografo em fase gasosa.

2.3.ANALISE POR CROMATOGRAFIA EM FASE GASOSA ACOPLADA A
ESPECTROMETRIA DE MASSAS

A andlise dos 6leos de copaiba foi realizada em Cromatédgrafo da Thermo Scientific,
acoplado ao espectrometro de massas (CG-EM), equipado com auto-amostrador TriPlus RSH,
equipado com coluna capilar (Tr-5; 30 m x 0.25 mm ID x 0.25 um). As amostras foram
inseridas no sistema cromatografico (1 puL) por meio de injetor a 250 °C, com taxa de divisdo
1:50 e vazdo de 1 mL/min, utilizando hélio ultrapuro como gas de arraste e detector a 250 °C.
As condicOes de temperatura do forno foram baseadas numa rampa que inicia em 90 °C até
160 °C (2,5 °C/min.) e de 160 °C a 290 °C (10,0 °C/min.) com uma isoterma final de 3 minutos.
As amostras foram ionizadas por impacto de elétrons com energia de 70 eV, sendo em seguida

fragmentada e separada em sistema quadrupolo com varredura de 40 a 600 uma.

2.4 CARACTERIZACAO QUIMICA DAS OLEORESINAS DE C. MULTIJUGA
Os constituintes quimicos das oleoresinas foram identificados baseado em seus indices
de retencéo (IR), por comparacdo com padrdes auténticos, com a literatura (ADAMS, 2007) e

com o banco de dados disponivel na espectroteca.

2.5 LINEARIDADE

A linearidade do método desenvolvido para a quantificacdo dos 2 sesquiterpenos nas
10 oleoresinas de C. multijuga foi avaliada pelo desenvolvimento das curvas analiticas para
cada padrdo, em diferentes concentracdes. As concentracdes foram selecionadas conforme a
sensibilidade de cada padrdo as condicGes cromatograficas e as relacbes lineares foram
baseadas na resposta analitica em funcao da concentracdo de cada analito. As curvas analiticas
para o B-cariofileno e 6xido de cariofileno foram preparadas a partir da diluicdo dos padrdes
de 1 mg/mL em diclorometano. Foram preparadas cinco solugfes de cada padrdo, variando a

concentragdo entre 0,130 mg/mL e 0,619 mg/mL para o B-cariofileno e 0,031 mg/mL e 0,216

Braz. J. of Develop., Curitiba, v. 6, n. 1,p.608-623 jan. 2020. ISSN 2525-8761

612




JRrazilian Journal of Development

mg/mL para o 6xido de cariofileno. Para obtencdo da curva analitica, cada solucdo padrao foi
analisada em duplicata nas condi¢cfes experimentais estabelecidas.

2.6 REPETIBILIDADE

As anélises foram realizadas em duplicata com intervalo de 24 horas dos 5 pontos da
curva analitica sendo o procedimento realizado pelo mesmo equipamento alternando apenas o
dia. Os resultados foram expressos pelo coeficiente de variancia e exatiddo para determinar a
precisdo da andlise e avaliar o nivel de confiabilidade do método. A equacéo utilizada para o

célculo deste pardmetro encontra-se na equacao 1.

Média da concentragao experimental

Exatiddo =

x 100 (1)

concentragao teérica

2.7 LIMITE DE DETECCAO (LD) E LIMITE DE QUANTIFICACAO (LQ)
Os limites de deteccdo e quantificagdo foram determinados apds a obtencéo da curva
analitica para cada padrdo para avaliar a linearidade. Esses parametros foram calculados a

partir das equacdes sugeridas pelo DOQ-CGCRE-008 e encontram-se nas equacdes 2 e 3.

LD = 3,3x % (2)
Onde, s = desvio padrdo do menor nivel da curva analitica; b= coeficiente angular.
LQ = 10xs/b (3)

Onde, s = desvio padrdao do menor nivel da curva analitica; b= coeficiente angular.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 CARACTERIZACAO QUIMICA DOS OLEOS DE COPAIFERA MULTIJUGA

Os perfis cromatograficos obtidos para os Oleos de C. multijuga apresentam
caracteristicas de oleoresinas auténticas. A maior parte da composi¢do quimica dos 6leos desta
espécie € constituida pelos sesquiterpenos, com predominancia do B - cariofileno, e em menor
proporcao pelos acidos diterpénicos (Fig. 1A). Diferencas qualitativas e quantitativas sao
observadas entre as oleoresinas analisadas. Apesar das varia¢fes observadas, é possivel definir

um padrdo para a composi¢do quimica dos 6leos de C. multijuga. O numero de constituintes
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detectados nas regides sesquiterpénica e diterpénica € uma das principais caracteristicas desta
espécie, além da especificidade da composi¢do dos acidos diterpénicos. A obtencdo do perfil
quimico desta espécie permite a deteccdo de possiveis adulteracdes pela simples obtengéo do
perfil cromatografico destas oleoresinas por CG. As varia¢@es qualitativas e quantitativas sao
mais pronunciadas entre os sesquiterpenos, influenciando diretamente na qualidade do aroma
da fragdo volatil da oleoresina (Fig. 1B).

Foram identificados um total de 44 constituintes distintos em diferentes concentragdes
nas 10 oleoresinas analisadas (Tabela 1). Dentre as substancias detectadas, o a-copaeno (1), 0
B-cariofileno (2), a-humuleno (3), amorfa - 4,7(11) - dieno (4), 6xido de cariofileno (5), os
acidos copalico e 11-acetoxi-copalico foram observados em todos os oleos, sendo o f-
cariofileno, o constituinte majoritario em 9 das 10 amostras analisadas. O B-cariofileno é um
dos principais constituintes detectados nos oleos de C. multijuga por suas indimeras
propriedades bioldgicas, por suas diversas aplicacdes nas industrias de perfumes e cosmeticos
e por sua elevada concentracdo nos 6leos desta espécies (24,87 a 70,67%). Além do [-
cariofileno contribuir de forma singular para as propriedades bioldgicas dos 6leos de copaiba
ele também contribui acentuadamente para o aroma amadeirado desta oleoresina,

influenciando no aroma da fracao volatil.
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Figura 1. Perfil cromatografico dos 6leos de C. multijuga por cromatografia em fase gasosa (A). Cromatograma
ampliado da regido de elui¢do dos sesquiterpenos (B). Principais sesquiterpenos: a-copaeno (1); B-cariofileno

(2); a-humuleno (3); amorfa-4,7(11)-dieno (4); Oxido de cariofileno (5).

O teor de sesquiterpenos detectados nessas oleoresinas variou entre 86,21% e 96,26%
e entre 0,34% a 6,27% para os acidos diterpénicos, corroborando os dados disponiveis na
literatura (Veiga Junior e Pinto, 1997; Veiga Junior et al., 2007; Barbosa et al., 2012; Barbosa
et al., 2013). O total de constituintes identificados para cada 6leo foi dado como satisfatorio,

uma vez que o teor das substancias identificadas variou de 88,85% a 98,55% entre as amostras.

Tabela 1. Composi¢do quimica das 10 oleoresinas de Copaifera multijuga analisadas.

Constituintes IR Teor (%)

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
a-cubebeno 124 0,68 057 038 024 10l 042 041 022 055 042

a-ylangeno 127 - - 0,26 - - - - - - -

137 155 10,3 21,4 12,8

a-copaeno 4 9 9 9,81 0,24 7 7,74 513 5,22 9 9,6
B-cubebeno B8 127 039 - 08 059 - 039 - 012
B-elemeno 138 016 025 512 045 299 035 - 005 284 121
Cipereno 129 0,1 018 0,29 - - - - - - 0,4
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p-cariofileno
B-copaeno
a-trans-bergamoteno
v-elemeno
B-humuleno
(2)-p-farneseno
a-humuleno
(E)-p-farneseno
Allo-aromadendreno
Amorpha-4,7(11)-dieno
Germacreno D
3-Selineno
vy-Amorpheno
Biciclogermacreno
a-muuroleno
B-bisaboleno
y-cadineno
(2)-y-bisaboleno
d-cadineno
Zonareno
a-cadineno
Germacreno B
Alcool cariofilenil
Espatulenol
Oxido de cariofileno
Ledol
Rosifoliol

Junenol

141
7
143
0
143
2
143
4
143
6
144
0
145
2
145
4
145
8
147
9
148
0
149
2
149
5
150
0
150
0
150
5
151
3
151
4
152
2
152
8
153
7
155
9
157
0
157
7
158
2
159
6
160
0
161
8

441 32,7 33,3

55,7 274

4

5,81

0,69

2,49
16,3

1,39

0,47

0,31

0,16

0,17

3
0,31

2,52

0,2

4,43

0,55

3,66
14,3

0,06

0,18

1,21

1,07

6,74

0,19

0,65

0,13

2

4,47

0,34

1,63
12,5

0,66

0,62

3,48

0,37

10,0

3
0,41

3,07
10,5

1,11

0,76

2,83

0,1

5

3,62

0,95

1,54
11,7

0,71

0,72

7,01

0,64

6,69

6,67

0,36

2,23
18,3

2,62

0,71

0,59

3,33

0,17

1,11

70,6

1,64

0,44

0,35

0,26

0,25

1,33
4,49

0,45

3,02

4,49

0,38

2,47

34,8

11,9

1,41

2,15

4,52

0,95
1,37

1,01

3,83

616

24,8

0,75

0,28

3,67

0,44

0,89

3,7

0,26

0,32

0,32

2,66

0,9

0,58

0,2
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1-epi-cubenol 132 - 0,25 - - - - - - - -
epi-a-muurolol 124 032 211 089 16 108 078 - - 112 063
(Torreyol) a-muurolol ~ *®* 082 111 053 115 043 099 047 101 055 -
a-cadinol 5 02 104 1 186 - o7 - - 13 -
Selin-11-en-4-g-ol 125 - - .08 - - - o1
Eudesm-7(11)-en-4-ol 1(7)0 .- .. 038 - - - - 9m
cido copélico 205 085 035 019 1,67 17 413 06 153 096
acido 11:h|drOXI- ) 0,09 _ _ _ _ i i i 0,32
copalico
4cido agatico 037 017 004 011 007 033 07 023 - 037
acido 11-acetoxi- 172 02 074 004 121 191 144 04 092 099
copalico
952 975 962 929 978 985 967 970 888
TOTAL 6 7 1 6 1 5 T 3 g 5

3.2 LINEARIDADE

As concentrages dos padrbes para o desenvolvimento das curvas analiticas foram

determinadas a partir de analises prévias da varia¢do do B-cariofileno e 6xido de cariofileno

nos Oleos de C. multijuga. As curvas do B-cariofileno e 6xido de cariofileno demonstraram um

comportamento linear com coeficiente de correlagdo (R?) igual a 0,9917 e 0,9913

respectivamente (Fig.2). A faixa linear para o p-cariofileno foi de 0,13 mg.mL™* a 0,62 mg.mL"

! enquanto para o 6xido de cariofileno a faixa linear variou de 0,03 mg.mL* a 0,22 mg.mL™™,
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Figura 2. Curva analitica para o b-cariofileno (A) e curva analitica para o 6xido de cariofileno (B).
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3.3 LIMITE DE DETECCAO (LD) E LIMITE DE QUANTIFICACAO (LQ)

Os limites de deteccédo (LD) e quantificacdo (LQ) foram calculados com base na curva
analitica, para avaliar a linearidade a partir das equacdes estabelecidas pela ANVISA. O LD e
LQ obtidos foram de 0,0089 mg.mL™ e 0,0165 mg.mL™, para o p-cariofileno e de 0,0137
mg.mL*e 0,0280 mg.mL™ para o 6xido de cariofileno, respectivamente. Os valores de LD e
LQ obtidos para ambos os padrdes sesquiterpénicos foram excelentes, enaltecendo o0 mérito
do método, corroborando com os dados disponiveis na literatura, para a quantificacdo desses
sesquiterpenos. Xavier-Junior e colaboradores (2017) propuseram a quantificacdo desses dois
marcadores quimicos em 01 oleoresina de C. langsdorffii, também por CG-EM, e obtiveram
valores de LD de 0,01195 mg.mL™ e LQ 0,03985 mg.mL™* para o B-cariofileno e de 0,00822
mg.mL? e LQ com e 0,02740 mg.mL™* para o dxido de cariofileno, respectivamente.

3.4 REPETIBILIDADE

A repetibilidade foi obtida baseada nos coeficientes de variagao (CV) do B-cariofileno
para trés concentracOes diferentes (baixa, média e alta), realizados em duplicata. O CV obtido
esta dentro dos critérios sugeridos pela ANVISA, uma vez que 0 mesmo esta abaixo de 5%

com exatiddo de + 15%, sugerindo uma boa repetibilidade para o experimento (tabela 2).

Tabela 2. Valores calculados para avaliar a repetibilidade intra-corrida (concentragdes em mg.mL™).

Conc. Média Média area
(o)
Teodrica Conc. exp. (%) D.P cv E (%)
0,13 0,10 80,77 2,45 3,03 81,06
0,28 0,30 84,55 3,88 4,58 106,08
0,62 0,61 90,41 3,81 4,22 98,07

3.5 QUANTIFICACAO DE B-CARIOFILENO E OXIDO DE CARIOFILENO NOS
OLEOS DE C. MULTIJUGA.

A quantificacdo dos marcadores quimicos foi feita em 10 amostras de dleos de C.
multijuga. Na tabela 3 sdo apresentados os resultados obtidos da quantificagdo do -cariofileno
e do seu 6xido, realizados em triplicata e calculados a partir das porcentagens da area de cada

pico. As concentracdes de p-cariofileno variaram entre 0,317 mg.mL* e 0,886 mg.mL™,
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apresentando CV abaixo de 5% para todas as amostras, mostrando pequena variagdo entre as
réplicas sugerindo maior confiabilidade no preparo das amostras e realizacdo das analises.

Tabela 3. Quantificagdo do B-cariofileno e dxido de cariofileno nos 6leos de C. multijuga.

Concentragéo média Concentracdo média  Desvio

Amostras b-cariofileno ac?f;:)”(% %) CV  O&xido de cariofileno padréo cv
(mg.mL) g ’ (mg.mL) (%)
1 0,535 0,024 4,557 0,008 0,021 12,122
2 0,401 0,017 4,294 0,007 0,015 5,238
3 0,415 0,010 2,301 0,051 0,042 3,808
4 0,674 0,024 3,616 0,272 0,040 6,889
5 0,345 0,009 2,626 0,004 0,007 8,319
6 0,584 0,013 2,224 0,057 0,018 14,314
7 0,886 0,027 3,015 0,016 0,021 19,516
8 0,403 0,010 2,370 0,124 0,010 18,051
9 0,441 0,005 1,084 0,196 0,062 14,561
10 0,317 0,001 0,448 0,009 0,010 5,000

A variagdo da concentracdo do 6xido de cariofileno nos 6leos de C. multijuga foi de
0,004 mg.mL? a 0,272 mg.mL. Apesar de estar presente em todos os dleos analisados,
apresentou uma concentracdo relativamente baixa, o que é comumente esperado para os 0leos
desta espécie. Muitos autores relacionam a concentracéo do 6xido de cariofileno com o estado
de conservacao do 6leo, que muitas vezes sdo submetidos a reacdes fotoquimicas e a exposicao
excessiva ao calor, porém trabalhos anteriores sugerem que o 6xido de cariofileno seja fruto
do metabolismo da propria planta, como mecanismo de defesa (Cascon e Gilbert, 2000;
Barbosa et al., 2013).

Os maiores teores do 6xido de cariofileno observados para as amostras 4, 8 e 9 podem
estar relacionados com a diminui¢do da concentracdo e consequentemente da oxidagdo do f-
cariofileno. A robustez da metodologia utilizada pode ser avaliada pelo fato de que os valores
ndo foram tdo distantes do sugerido pela ANVISA (Rumel, 2003), como linearidade, LD e LQ

apresentando CV e exatiddo com valores dentro do padréo estabelecido.
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4 CONCLUSAO

O método analitico desenvolvido por cromatografia em fase gasosa (CG-EM) permitiu
a detecgdo e quantificagdo do B-cariofileno e do seu 6xido em 10 6leos auténticos de Copaifera
multijuga. O método desenvolvido mostrou-se adequado para a quantificacdo desses
marcadores quimicos, com limites de deteccdo e quantificacdo de 0,0089 mg.mL™ e 0,0165
mg.mL*para o cariofileno e 0,0137 mg.mL* e 0,0280 mg.mL™ para o 6xido de cariofileno,
respectivamente. A concentragdo do B-cariofileno nos 6leos analisados variou de 0,317
mg.mL?a 0,886 mg.mL™ e a do éxido de cariofileno de 0,004 mg.mL*a 0,272 mg.mL?. O
método proposto pode ser considerado uma ferramenta eficaz para o controle de qualidade das
oleorresinas de Copaifera multijuga, uma vez que este é o primeiro relato da quantificacdo
desses marcadores quimicos nos 6leos desta espécie. Além disso, possibilitou a padronizacao
da composi¢do quimica desses 60leos atraves da variagdo da concentracdo desses marcadores
quimicos.

Trabalho realizado no Programa de Inicia¢do Cientifica da Universidade Federal do
Amazonas (UFAM)
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