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RESUMO: A familia Piperaceae é formada por 5 géneros, Piper, Peperomia, Pothomorphe,
Ottonia e Sarcorhachis, com cerca de 2000 espécies de ampla distribui¢do nas regides tropicais
e subtropicais do mundo. Das 23 espécies descritas para o género Ottonia, a maioria é nativa do
Brasil. Essas plantas sdo popularmente utilizadas no pais como diuréticas, salivantes e anestésicas.
O estudo quimico dos extratos apolares de folhas e de raizes de Ottonia anisum Sprengel levou ao
isolamento de um componente majoritario identificado como o derivado arilbutanoidico: 1-butil-
3,4-metilenodioxibeneno.
Unitermos: Piperaceae, Ottonia anisum, 1-butil-3,4-metilenodioxibeneno.
ABSTRACT: “Characterization of an arylbutanoic derivative from leaves and roots of
Ottonia anisum Sprengel”. The family Piperaceae encompasses 5 genera, Piper, Peperomia,
Pothomorphe, Ottonia and Sarcorhachis, and approximately 2,000 species widely distributed in
the tropical and subtropical regions of the world. Most of the Ottonia species are native to Brazil
and they are used in folk medicine as diuretic, salivating, and anaesthetic. Chemical studies of
non-polar fractions from leaves and roots of Ottonia anisum Sprengel lead to the isolation of an
arylbutanoic metabolite, the 1-butyl-3,4-methylenedioxybezene.
Keywords: Piperaceae, Ottonia anisum, 1-butyl-3,4-methylenedioxybezene.
INTRODUCAO Nesse intuito alguns pesquisadores vém buscando
explorar as potencialidades dessa planta. O isolamento
A familia Piperaceae ocorre de Norte a Sul do  de substancias a partir do género Ottonia teve inicio
Brasil e suas espécies sdo utilizadas para fins medicinais com Dustan & Garnett (1895) os quais trabalharam
desde os tempos antigos, sendo por isso uma fonte com Ottonia vahlii quando foi obtido um éleo essencial
estimulante para a pesquisa fitoquimica e farmacolégica capaz de provocar o formigamento nos labios e lingua
(Nakamura et al., 2006; Amaral et al., 2006; Barbosa- em povos de Trinidad, onde a mesma era utilizada para
Filhoetal., 2006a,b; Potzernheimetal., 2006; Amorimet  fins medicinais. Pinder & Price (1967) elucidaram a
al., 2007; Barbosa-Filho et al., 2008; Sousa et al., 2008).  estrutura molecular dessa substancia como C H,,0,
Essa familia pertence a superordem Nymphaeiflorae, denominando-a de 1-butil-3,4-metilenodioxibeneno.
ordem Piperales e é formada por 5 géneros, Piper, Giesbrecht et al. (1981), chegaram a mesma substancia
Peperomia, Pothomorphe, Ottonia e Sarcorhachis, com a partir de raizes e caules de Ottonia anisum. Moreira
cerca de 2000 espécies de ampla distribuicdo nas regides et al. (1997), identificaram a presenca de 1-butil-
tropicais e subtropicais do mundo (Dahlgren, 1980). Das  3,4-metilenodioxibeneno como sendo o0 componente
23 espécies descritas para o0 género Ottonia, a maioria majoritario (95%) do 6leo essencial de folhas de O.
é nativa do Brasil, sendo encontradas, principalmente, anisum. Contudo o mesmo produto ndo foi encontrado
nas regides Sul e Sudeste (Yuncker, 1973). Essas plantas  por Santos et al., (2001). Apesar de ja ser utilizada na
sdo popularmente utilizadas no pais como diuréticas, medicina popular em algumas regifes do pais, pouco se
salivantes e anestésicas, sendo muitas vezes conhecidas  sabe sobre a riqueza e o potencial quimico e biolégico
como “anestesia” e “falso jaborandi” (Lopes, 1989; dessa espécie.
Cunico, 2001; Cunico et al., 2004; Agra et al., 2007 and
2008). A espécie Ottonia anisum é uma fonte promissora MATERIAL E METODOS
de metabolitos secundéarios dentre os quais as amidas
sdo de grande interesse medicinal (Antunes etal., 2001).  Coleta e identificacdo do material vegetal
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Partes aéreas e raizes de Ottonia anisum foram
coletadas em marco de 2007 no municipio de Xerém,
Estado do Rio de Janeiro, RJ. O material boténico
foi identificado pela boténica Dra. Elsie Franklin
Guimardes e detém exsicata depositada no Herbarium
RB do Instituto de Pesquisas Jardim Boténico do Rio
de Janeiro, sob o nimero RB393494. Apds a coleta
o material vegetal foi separado nos seus diferentes
orgdos: folhas e raizes, que foram reduzidos a pequenos
fragmentos utilizando tesoura de poda e, em seguida,
submetidos a extragdes com solventes organicos.

O isolamento e a purificagdo de substancias
quimicas por cromatografia de adsorcdo em coluna,
foram feitos utilizando como adsorvente gel de silica
60 (0,063 - 0,200 mm e 0,040 - 0,063 mm; Merck). As
fracdes foram reunidas com base na anélise comparativa
por cromatografia de adsor¢do em camada delgada sobre
gel de silica. O critério de pureza utilizado foi a presenca
de uma Unica mancha em placa cromatogréfica analitica,
sinal Unico na andlise por cromatografia em fase gasosa.
Para determinacdo estrutural das substancias quimicas
isoladas e em misturas utilizou-se cromatografia em
fase gasosa acoplada & espectrometria de massas em
aparelho GC MS QP5000 Shimadzu, a 70eV provido de
uma coluna ZB-5MS (30m x 0,25mm x 0,25um), injetor
a 260 °C, interface a 200 °C, operando com variagédo de
temperatura de 60 °C a 290 °C (10 °C/min) sendo hélio
0 gés de arraste (1 ml/min). Os espectros de RMN H e
13C foram realizados em espectrdmetro Briiker modelo
DRX com os campos de 400,13 MH, para hidrogénio e
100,61 MHz para carbono. Todos os solventes utilizados
na solubilizacdo das substancias eram deuterados e TMS
foi usado como padréo interno. Comparagdo com padréao
foi utilizada para confirmacédo do produto isolado.

Obtencéo dos extratos

O material fresco e fragmentado foi extraido
por maceracao estatica, sucessivamente, com hexano
por trés dias, com troca diaria de solvente e com
metanol por cinco dias, com troca diaria de solvente. O
extrato metanolico suspenso em MeOH/H,O (3:7) foi
submetido as parti¢cGes liquido-liquido em sequiéncia
com hexano, diclorometano, acetato de etila e butanol.
Os extratos brutos hexanico e metanolico e as fragdes
resultantes das particdes do extrato metandlico com os
solventes descritos foram fracionados por metodologia
cromatografica para obtencéo de substancias puras.

Fracionamento do extrato hexanico de raizes de O.
anisum

O extrato hexanico de O. anisum foi fracionado
em coluna cromatogréfica de gel de silica eluida com
sistemas de solventes preparados com misturas binérias
de hexano, acetato de etila e metanol em gradiente
de polaridades crescentes, além dos solventes puros,
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resultando em 80 fracBes. As fracGes 4 e 5 (0,68 ),
eluidas da coluna com hex/AcOEt 2% e apresentando
um aspecto oleoso, foram reunidas e analisadas
por cromatografia em fase gasosa resultando na
identificagdo do derivado arilbutanoidico, 1-butil-3,4-
metilenodioxibenzeno (1).

Fracionamento do extrato metandlico de folhas de O.
anisum

O extrato metandlico (43,50 g) foi submetido
a particdo liquido-liquido com diferentes solventes
fornecendo as seguintes fracBes: fracdo hexanica, fracdo
diclorometénica, fracdo em acetato de etila e fracdo
butandlica.

Fracao hexanica

A frac8o hexénica (11,75 g) foi submetida a
cromatografia em coluna filtrante sobre gel de silica
utilizandocomoeluentes, hexano; diclorometano; acetato
de etila; e metanol resultando em 4 fracdes. A fracdo
1, eluida da coluna com hexano puro, foi submetida a
cromatografia sobre gel de silica e eluida com sistemas de
solventes preparados com misturas binérias de hexano,
acetato de etila e metanol em gradiente de polaridades
crescentes, resultando em 103 fracdes. De acordo com
a semelhanca cromatogréfica juntaram-se as fragdes
4-7 obtendo um 6leo (1,18 g) com odor caracteristico.
Esse material foi analisado por cromatografia com fase
gasosa, resultando na identificacdo de um derivado
arilbutanoidico: 1-butil-3,4-metilenodioxibezeno (1). A
fragdo 4-7, eluida da coluna com Hex/AcOEt 2%, foi
codificada como OA-4 analisada por RMN de 'H e 2C,
COSY, APT, resultando na caracterizacao da substancia
1-butil-3,4-dioximetilbenzeno (1).

RMN *H (400,13 MHz, CDCL,): § 0,95 (3H, t,
J=7,4 Hz, H-4"), 1,30 (2H, m, H-3), 1,55 (2H, m, H-2"),
2,50 (2H, t, J=7,4 Hz, H-1"), 5,90 (2H, s, O-CH,0),
6,62 (1H, dd, J=7,70 Hz e 0,85 Hz), H-6) 6,68 (1H, d,
J=0,85 Hz, H-2), 6,79 (1H, d, J=7,70Hz, H-5). RMN
3C (100,61 MHz): 4 136,61 (C-1), 108,70 (C-2), 147,30
(C-3), 145,24 (C-4), 107,84 (C-5), 120,86 (C-6), 35,23
(C-17), 33,77 (C-27), 22,08 (C-37), 13,79 (C-4"), 100,52
(O-CH,-0).

RESULTADOS E DISCUSSAO

Fracionamento do extrato hexéanico de folhas
de Ottonia anisum, por cromatografia em coluna eluida
com Hexano/AcOEt 2%, forneceu um produto puro
codificado como OA-04. Anélise dos dados espectrais
permitiu propor para a substancia OA-04 a estrutura
1-butil-3,4-metilenodioxibenzeno (1) (Figura 1).

Espectros de RMN 'H e COSY mostraram
sinais em & 0,93 (3H, t, J=7,0Hz, H-4"); & 1,34 (2H,
m, H-3"); 4 2,56 (2H, m, H-2"); & 2,53 (2H, t, J=7,0,
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Figural.Estruturaquimicadol-butil-3,4-metilenodioxibenzeno
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H-1); 6 5,9 (2H, s) esse ultimo atribuido aos H do grupo
metilenodioxilico OCH,O, além de um sinal multipleto
em 6 6,55 - 6,75 (3H, m) que foi alocado para os atomos
de hidrogénio do anel aromético (H-2, H-5 e H-6). O
espectro de RMN 3C juntamente com os das técnicas
APT e HETCOR, além de comparacdo com dados da
literatura segundo Moreira et al (1997) mostraram-se
essenciais para referendar a estrutura proposta (Tabela
1).

Tabela 1. Dados de deslocamento quimico exibidos por AO-04
nos espectros de RMN *H e RMN *C.

C 'H C
1 - 136,7
2 6,55-6,75 (m) 120,9
3 - 1473
4 - 1452
5 6,55-6,75 (m) 108,7
6 6,55-6,75 (m) 107,9
K 2,53 (2H, t, J=7,0 Hz) 35,26
2 1,56 (2H, m) 33,80
3 1,34 (2H, m) 22.11
4 0,93 (3H, t, J=7,0 Hz) 13,83
0-CH,-O 5,90 (2H, s) 100,5

A identificacdo da estrutura molecular de (1)
também foi mediada por co-injecdo com padrdo. Em
ambos os ¢rgdos (folhas e raizes), o rendimento do
produto puro obtido: 1-butil-3,4-metilenodioxibenzeno
(1) foi semelhante, sendo 0,122% para raiz e 0,117%
para folhas. Com esse rendimento foi possivel isolar
cerca de 1,85g dessa substancia. Esse material encontra-
se no Banco de Extratos do nosso acervo, aguardando
avaliacdo de suas potencialidades terapéuticas a
confirmar o uso da planta na medicina tradicional.

CONCLUSAO

O estudo quimico das fragGes apolares de
folhas e de raizes de Ottonia anisum Sprengel levou ao
isolamento de um derivado arilbutanoidico, 1-butil-3,4-
metilenodioxibenzeno (1), em fra¢des apolares, como o
componente majoritario.
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