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ACARICIDAL ACTIVITY OF the ESSENTIAL OILS OF LEAVES AND FRUITS OF Xylopia sericea St. Hill. ON THE TWO
SPOTTED SPIDE MITE (Tetranychus urticae Koch). The essential oils of the leaves and fruits obtained by hydrodistillation of
Xylopia sericea, collected in the restinga area of Pernambuco, were analyzed by GC (HP 5890 SERIES II) and GC/MS (HP 5890B
SERIES 1I/ MSD 5971). A major part of the volatile components identified in the oils of fruits and leaves were monoterpenes and

sesquiterpenes. Cubenol (57.43%) and o-epi-muurolol (26.09%) were the main compounds found in the leaves, whereas [3-pinene

(45.59%) and a-pinene (17.18%) were the fruits major components. The acaricidal activity of the essential oils was evaluated for

Tetranychus urticae. The oil of the leaves was more active than that of the fruits showing an LC, value of 4.08 UL/L of air for a

72 h period.
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INTRODUCAO

A procura por novas espécies vegetais com atividade inseticida
tem aumentado nos ultimos anos, devido aos problemas ambientais
causados pelo uso indiscriminado de inseticidas sintéticos na pro-
tecdo de culturas em todo o mundo. Como resultado, vdrios estu-
dos levaram a identificacdo de plantas inseticidas e a caracteriza-
¢do de seus respectivos compostos bioativos'. Dentre 0os compos-
tos naturais comprovadamente bioativos, destacam-se o piretro,
nicotina, rotenona e azadiractina, isolados a partir das espécies
Chrysanthemum cinerariafolium (Trev.), Nicotiana tabacum L.,
Derris sp. e Azadirachta indica A. Juss., respectivamente’.

Das intimeras espécies vegetais utilizadas, com sucesso, no con-
trole de pragas agricolas, algumas sdo pertencentes a familia
Annonaceae®. Essa familia compreende cerca de 130 géneros e apro-
ximadamente 2300 espécies, distribuidas em regides tropicais e
subtropicais na Africa, Asia, Austrlia, América Central ¢ do Sul’. No
Brasil, esta familia estd bem representada com aproximadamente 27
géneros e 290 espécies, sendo que o género Xylopia é um dos maiores
com mais de 150 espécies, amplamente distribuidas em diversas par-
tes do mundo. No Brasil, esse género € tipico do cerrado, embora
ocorra em ambientes com estratos arbustivo e arbéreo mais densos.

Muitas espécies do género Xylopia tém sido estudadas quanto a
caracteriza¢do de sua composicdo quimica, identificando-se alcaldides,
compostos voldteis, flavondides, terpendides e esterGis*® .

O género Xylopia ¢ reconhecido por apresentar propriedades
medicinais, dentre as quais destacam-se as atividades antimicro-
biana’® e citotéxica’. Como a busca por propriedades inseticidas
em plantas medicinais tem crescido nos dltimos anos'’, a literatura
tem relatado estudos onde o potencial acaricida, inseticida e
nematicida de espécies do género Xylopia € avaliado quanto a sua
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eficdcia no controle de pragas agricolas®. O extrato hexanico de
frutos de X. aethiopica apresentou forte atividade antialimentar
sobre operdrios de cupins da espécie Reticulitermes speratus
Kolbe!!. Separagdes cromatogréficas desse extrato resultaram no
isolamento de diterpenos derivados do 4dcido caurandico como prin-
cipios ativos'’. Recentemente, estudos bioldgicos voltados para o
dleo essencial desta mesma espécie revelou seu potencial insetici-
da contra pragas de grdos armazenados'>'.

Xylopia sericea St. Hill. ¢ uma espécie arbérea, que cresce na-
turalmente no Nordeste brasileiro, onde € conhecida popularmente
como “‘embiriba”. As cascas da madeira sdo utilizadas na inddstria
caseira de cordoaria. A infusdo de seus frutos € usada popularmen-
te no tratamento de perturbagdes gdstricas, sendo suas sementes
carminativas e usadas como condimento, substituindo a pimenta
do reino'. Investigagdo prévia dos constituintes quimicos desta
planta resultou no isolamento de mono e diterpenos a partir das
sementes'.

Alguns estudos preliminares relacionados com a composi¢ao
quimica do 6leo essencial dessa espécie foram realizados a partir
de diferentes partes do vegetal, como por ex., fruto'*!s, folha'®,
caule'® e raiz'". Lemos et al.'” e Fournier et al." também investi-
garam o potencial antimicrobiano do 6leo essencial da raiz e do
fruto, respectivamente.

Em geral, devido a sua alta volatilidade e possivel acdo fumi-
gante, os Oleos essenciais tém sido investigados quanto ao seu po-
tencial no controle de pragas instaladas em casas de vegetacdo.
O estudo de propriedades acaricidas do 6leo essencial de X. sericea
¢é particularmente importante para o controle de dcaros fitdfagos,
destacando-se, dentre eles, o Tetranychus urticae Koch, popular-
mente conhecido por dcaro rajado, o qual € considerado praga para
indmeras culturas economicamente importantes em todo o mundo,
como o algodoeiro, feijoeiro, morangueiro, mamoeiro, tomateiro e
videira®®>?2, Apesar da prévia investigagio fitoquimica dos frutos,
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bem como os relatos da agdo antimicrobiana e da composic¢ao qui-
mica do 6leo essencial da espécie em estudo, que ocorre em dife-
rentes regides do Nordeste brasileiro, nenhum relato foi feito so-
bre a composicdo quimica e atividade acaricida de seu 6leo essen-
cial a partir do fruto e folha, que ocorre em Pernambuco.

Sendo assim, o presente trabalho tem como objetivo determinar a
composicdo quimica do 6leo essencial de folhas e frutos de X. sericea,
que ocorre na floresta de restinga do litoral sul de Pernambuco, bem
como seu efeito fumigante sobre o dcaro rajado, avaliado pelo modelo
experimental in vitro de papel de filtro impregnado.

PARTE EXPERIMENTAL
Material botanico

Frutos e folhas de X. sericea foram coletados, no periodo da manha,
na drea de restinga da praia de Itapuama no litoral sul de Pernambuco,
Brasil, em setembro de 2005. A planta foi identificada pela Dra. M. F. de
Sales, do Depto. de Biologia da Universidade Federal Rural de
Pernambuco (UFRPE) e uma exsicata do material botanico foi deposita-
da no Herbdrio Vasconcelos Sobrinho da UFRPE, sob o nimero 48090.

Obtencio dos éleos e analise quimica por CG ¢ CG/EM

Folhas e frutos, separadamente, foram submetidos a hidro-
destilac@io por 2 h, utilizando um aparelho tipo Clevenger modifi-
cado para obten¢@o dos 6leos. Devido a diferenga de densidade, os
6leos foram separados da dgua, secos com Na,SO, anidro e arma-
zenados em frascos selados, sob baixa temperatura antes da anali-
se quimica e de serem usados nos experimentos. Os rendimentos
dos 6leos foram calculados a partir do peso do material fresco.
Todo o procedimento foi realizado em triplicata.

Os dleos obtidos foram analisados por cromatografia gasosa
acoplada a espectroscopia de massas utilizando cromatégrato HP
5890B Series II, acoplado a espectrometro de massas HP-5971,
equipado com uma coluna capilar de silica fundida J & W Scientific
DB5 (30 m x 0,25 mm x 0,25 pum).

A andlise cromatogréfica (CG) foi obtida utilizando-se um apa-
relho Hewlett Packard 5890 Series Il equipado com detector de
ionizagao de chama (FID) e uma coluna capilar de silica fundida J &
W Scientific DB-5 (30 m x 0,25 mm x 0.25 um); as temperaturas do
injetor e detector foram, respectivamente, 220 e 285 °C. Usou-se o
hélio como gés de arraste, a uma vazdo de 1 mL/min; o programa de
temperatura da coluna foi 40 °C (1 min) até 220 °C a 4 °C/min; 220
até 280 °C a 20 °C/min. Os espectros de massas foram obtidos com
um impacto eletronico de 70 eV, 0,84 scan/sec de m/z 40 a 550. O
hidrogénio foi usado como gas de arraste, com velocidade de fluxo
1,5 mL/ min, modo split (1:10). Uma solugéo de 1,5 uL. com 10 mg
de 6leo em acetato de etila foi injetada. Os indices de retengdo fo-
ram obtidos pela co-inje¢do do 6leo com uma mistura de hidro-
carbonetos lineares C -C,, e calculados de acordo com a equag@o de
van den Dool e Kratz?. Os compostos foram identificados com base
na comparacao dos indices de retencdo calculados com os disponi-
veis na literatura®, seguida pela comparac¢do do fragmentograma de
padrdes das massas relatados na literatura®, bem como pela compa-
racdo direta das sugestdes das massas disponiveis na biblioteca do
computador (Wiley, com 250.000 compostos), contemplando ape-
nas as similaridades entre os fragmentogramas.

Criacao do acaro

O 4caro rajado T. urticae utilizado para os bioensaios foi obtido da
criagdo mantida em plantas de feijao-de-porco (Canavalia ensiformes
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L.) do Laboratério de Acarologia Agricola, do Depto. de Agronomia
da UFRPE, a 25 + 1°C, U.R. 65 + 3% e fotofase de 12 h.

Teste de fumigacio dos odleos essenciais

A metodologia para avaliar a a¢do fumigante dos 6leos essen-
ciais sobre os dcaros foi adaptada de Aslan er al.”. Recipientes de
vidro com capacidade de 2,5 L foram usados como cidmaras de
fumigacgdo. Trés discos de folha de feijao-de-porco (2,5 cm) foram
colocados sobre discos de papel de filtro saturados com dgua, den-
tro de placas de Petri de vidro (9 cm). Em cada disco de folha
foram colocadas 10 fémeas adultas de dcaro-rajado. Cada placa de
Petri, contendo no total 30 dcaros, foi colocada no interior de um
recipiente de vidro fechado. Os dleos essenciais foram aplicados,
com auxilio de pipeta automdtica, em tiras de papéis de filtro (5 x
2 c¢m) presas a superficie inferior da tampa dos recipientes. As do-
ses aplicadas foram de 5, 10, 15, 20 e 25 pL de cada dleo essencial,
0 que corresponde a uma concentragio de 2, 4, 6, 8 e 10 uL/L de ar,
respectivamente. Nada foi aplicado na testemunha. O periodo de
exposicao aos 6leos foi de 24, 48 e 72 h. Para cada dose e tempo de
exposicdo, 3 repeti¢des foram feitas, sendo cada repeticdo um re-
cipiente de vidro contendo uma placa de Petri com 30 4caros.

As avaliacdes foram feitas ao final do periodo de exposigdo.
Consideraram-se mortos os dcaros incapazes de caminhar uma dis-
tancia superior ao comprimento de seu corpo apés um leve toque
com pincel de cerdas finas. A fecundidade foi avaliada pela conta-
gem do ndmero de ovos. O delineamento deste experimento foi
inteiramente casualisado e os dados obtidos foram submetidos a
analise de varidncia com médias comparadas pelo teste de Tukey
(P =0,05), calculado pelo Software Sanest 3.0. O método probitos
de andlise foi usado para obtengdo dos valores da concentracio
letal média (CL_)) e dos respectivos intervalos de confianga com
95% de probabilidade®.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os dleos essenciais obtidos a partir de frutos e folhas de X.
sericea por meio de hidrodestilagdo apresentaram uma coloracéo
amarelada e rendimento de 0,22 e 0,43%, respectivamente, tendo
sido identificados 24 compostos (Tabela 1).

Todos os componentes volateis identificados foram sesquiter-
penos e monoterpenos, com predominancia desse tltimo no éleo
dos frutos (81,71%) e sesquiterpenos nas folhas (94,94%). Os com-
postos majoritdrios encontrados no 6leo de frutos foram B-pineno
(45,59%) e o-pineno (17,18%). O 6leo de folhas foi majoritaria-
mente constituido por cubenol (57,43%), seguido por o-epi-
muurolol (26,09%).

Os resultados obtidos para o dleo essencial de X. sericea, que
ocorre em Pernambuco, foram provenientes de uma simples amos-
tra de um unico sitio de coleta, sem levar em consideragio as pos-
siveis intera¢des intraespecificas. Entretanto, o 6leo de folhas e
frutos analisado neste trabalho apresentou um perfil quimico dife-
rente, quando comparado com aqueles relatados na literatura'®".
Essa diferenga pode ser explicada pela distribuicdo geogréfica das
populagdes estudadas, que crescem sob influéncia de distintas con-
dicdes de solo e clima, como também pelo hordrio de coleta do
material a ser extraido. Por essa razdo, os resultados obtidos na
andlise quimica do dleo essencial desta planta sugerem que a mes-
ma seja um novo quimiotipo que ocorre na regido Nordeste, espe-
cificamente na floresta de restinga no litoral sul de Pernambuco.

Os valores de CL, calculados para os 6leos essenciais do fruto
e folha de X. sericea sdo mostrados na Tabela 2, com seus respec-
tivos intervalos de confianga. A toxicidade do 6leo da folha ao dcaro-



840 Pontes et al.

Tabela 1. Percentual dos componentes volateis de folhas e frutos
de Xylopia sericea

Composto LR.? (%)

folhas frutos
o-Pineno 941 0,41 17,18
Canfeno 956 0,25 -
B-Pineno 985 - 45,59
Mirceno 997 - 9,13
o-Cimeno 1028 - 1,25
p-Cimeno 1031 0,19 -
Silvestreno 1035 - 2,63
trans-Pinocarveol 1143 - 2,26
a-Terpineol 1190 - 1,05
Mirtenal 1192 - 1,22
Mirtenol 1196 - 1,40
Acetato de isomentila 1310 0,26 -
o-Cubebeno 1356 - 1,26
a-Copaeno 1378 - 7,47
o-Cedreno 1413 2,00 -
B-Gurjuneno 1432 - 1,25
v-Elemeno 1434 3,26 -
Seicheleno 1455 1,36 -
Germacreno-D 1485 1,12 -
8-Cadineno 1527 1,01 -
-Oplopenona 1608 2,67 -
B-Acorenol 1637 - 2,20
o-Epi-Muurolol 1641 26.09 2,90
Cubenol 1647 57,43 -
Total 96,05 96,79

“Tndice de retencio calculado pela co-injecdo de uma série homéloga
de n-alcanos usando uma coluna capilar apolar DB-5, 30 m.

rajado foi maior e proporcional ao tempo de exposi¢do quando
comparado com o do fruto. O dleo das folhas foi 4; 3,5 e 5 vezes
mais toxico que o 6leo dos frutos no tempo de exposic¢do de 24, 48
e 72 h, respectivamente (Tabela 2). Por outro lado, os valores da
CL,, obtidos para o 6leo das folhas e frutos nos diferentes periodos
de tempo ndo diferem entre si, em nivel de 5% de probabilidade.

Tabela 2. Valores de (CL, ) da a¢do fumigante do éleo essencial de
folhas e frutos de X. sericea sobre a mortalidade de T. urticae em
trés periodos de tempo

DL,, (UL/L de ar) (Intervalo de confianca de 95%)

Folhas
24 h 48 h 72 h
6,51 6,40 4,08
(4,45-10,11) (5,83-7,01) (1,50-6,09)
Frutos
27,16 22,84 20,60

(22,98-32,98) (19,63-26,99) (17,67-24,39)

Os Oleos testados, também interferiram na fecundidade de T.
urticae, cujos resultados sdo mostrados na Tabela 3. As menores
quantidades médias de ovos colocados pelos dcaros-fémeas foram
observadas quando submetidos aos vapores dos 6leos das folhas
(12,3 ovos) e frutos (21,0 ovos) no periodo de 24 h.

Os monoterpenos sdo compostos provenientes do metabolismo
secunddrio vegetal, que podem causar interferéncia téxica nas fun-
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Tabela 3. Acdo fumigante do dleo essencial de folhas e frutos de
X. sericea sobre a fecundidade (Média + EP') de T. urticae em
cinco concentragdes e trés periodos de tempo

Concentragdo Fecundidade?® (ovos/repeti¢io )
(UL/L de ar) Frutos

24 h 48 h 72 h
0 217,6 £2,96 aA  277,6 + 8,88 aB  313,3 + 8,42 aC
2 192,6 £ 6,17 bB  121,0 + 2,0 bC 301,6 + 8,84 aA
4 118,0 £4,16 cB 1143 + 1,66 bcB  220,0 + 1,52 bA
6 67,6 5,24 dC  100,6 £ 1,76 cdB  203,3 + 3,38 bcA
8 353+240eC 873 =x145deB 179,6 + 1,45 cA
10 21,0x 1,73eC 70,0 +3,46eB  125,0 £ 5,57 dA

Folhas

24 h 48 h 72 h
0 302,0 £9,65 aA 3323+935aB 3246 + 27,86 aB
2 19,6 + 0,87 bC  288,6 = 11,98 aA 239,0 + 6,24 bB
4 140+ 1,0bB  171,0 + 11,54 bA 180,6 = 3,38 bcA
6 11,0 £0,57bB  181,0 = 11,60 bA 181,3 + 7,69 bcA
8 13,6 £+ 1,20 bC  173,0 £ 2,30 bB  195,6 + 4,48 bcA
10 123+ 1,20bB 1773 £2,72bA 157,6 = 12,15 cA

'EP = Erro padrio; >médias seguidas da mesma letra maitiscula na
mesma linha e mintiscula na mesma coluna, para cada 6leo, niao
diferem entre si pelo teste de Tukey (P = 0,05).

¢des bioquimicas e fisioldgicas em herbivoros?. A agéo de mono-
terpenos sobre artrépodes tem sido previamente relatada, sugerin-
do vdarios modos de agdo, como por ex., inibidor da acetilcoles-
tinerase e do citocromo P450 monoxigenase dependente ou atuan-
do no sistema nervoso octopaminérgico do artrépode®.

A andlise dos constituintes do 6leo essencial de folhas e frutos de
X. aromatica revelou a presenca de componentes reconhecidamente
inseticidas, como ¢-pineno, o-terpineno e limoneno®. Em outra in-
vestigagdo, foi atribuida 2 mistura dos monoterpenos o- € -pineno
como sendo os componentes ativos do liquido exsudado de uma espé-
cie do género Stylosanthes contra as larvas do carrapato-do-boi
Boophilus microplus (Canestrini)®. Apesar dos monoterpenos o- e [3-
pineno juntos somarem mais de 62% do dleo dos frutos de X. sericea,
foi o 6leo das folhas que se revelou mais ativo contra 1. urticae, com
valor da CL, de 4,08 UL/L de ar em 72 h, cujos componentes princi-
pais identificados foram os sesquiterpenos oxigenados cubenol
(57,43%) e o-epi-muurolol (26,09%). Esse resultado sugere que dcaros
e insetos pragas respondem de forma diferente quando submetidos
aos componentes quimicos de um 6leo essencial, ou seja, enquanto
que o 6leo do fruto constituido com mais de 62% de o- e B-pineno
revelou menor toxicidade ao dcaro-rajado, com valor da LC,; de 20,60
UL/L de ar em 72 h, o 6leo de Thymus vulgaris constituido majoritari-
amente por timol (48,2%), o-pineno (8,4%) e B-pineno (4,3%) apre-
sentou forte acdo fumigante contra a mosca do cogumelo solani
(Lycoriella mali) e, com base nos valores da CL,;, 0s monoterpenos
o-pineno (9,85 pg/mL) e B-pineno (11,85 pg/mL) foram os responsé-
veis pela toxicidade®. Por outro lado, ndo se deve excluir o possivel
efeito sinérgico de outros constituintes presentes no 6leo do fruto, que
mesmo em pequenas quantidades podem ter mascarado a reconhecida
atividade acaricida de ambos os monoterpenos biciclicos descritos
anteriormente por Sutherst et al.” e Choi et al.*.
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