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Extraction and Contents of 2-Tridecanone and 2-Undecanone
in Tomato Genotypes

ABSTRACT - A methodology for extraction of 2-tridecanone (2-T) and 2-unde-
canone (2-U) from tomato plants (Lycopersicon spp.) was developed using
leaves of a commercial cultivar previously fortified with these allelochemicals.
Extracts were analyzed in a gas chromatograph, using the following methods:
chloroform; chloroform plus Butt extractor; and Butt extractor. The three methods
recovered more than 80% of the allelochemicals. However, the first method was
more pratical, using less volume of solvent. The genotypes Lycopersicon hir-
sutum f. glabratum (Pl 134417), L. esculentum (‘Santa Cruz Kada AG-373’), and
22 hybrids FI (RC1) [(Pl 134417 x L. esculentum) x Pl 134417) were analyzed for
the amounts of these allelochemicals. Among the hybrids, six presented both
2-T and 2-U, and four presented only 2-T. The highest concentration of alleloche-
micals was 351 ppm of 2-T, and 62 ppm of 2-U. The allelochemicals were not
detected in L. esculentum. The concentrations of 2-T and 2-U in Pl 134417 were
1902 and 473 ppm, respectively.

KEY WORDS: Insecta, Lycopersicon hirsutum f. glabratum, allelochemicals,
plant resistance.

RESUMO - Desenvolveu-se metodologia de extragdo dos compostos 2-tride-
canona (2-T) e 2-undecanona (2-U), em tomateiro (Lycopersicon spp.), utilizan-
do-se folhas de uma cultivar comercial fortificada com os referidos aleloquimicos,
sendo os extratos analisados por cromatografia gasosa. Para a extragdo, testa-
ram-se: cloroférmio; cloroférmio mais extrator de Butt; e extrator de Butt. Os trés
métodos propiciaram recuperacdo dos compostos acima de 80%, tendo sido se-
lecionado o primeiro por ser mais pratico e utilizar menor volume de solvente.
Os genotipos submetidos a extragao foram: Lycopersicon hirsutum f. glabratum
(Pl 134417), L. esculentum (‘Santa Cruz Kada AG-373’) e 22 hibridos FI(RC1)
[(PI 134417 L. esculentum) x Pl 134417]. Dentre os hibridos analisados, em ape-
nas seis foram detectados o 2-T e 0 2-U e em outros quatro hibridos apenas
0 2-T. No hibrido com maior concentracdo de aleloquimicos foram encontrados
351 ppm de 2-T e 62 ppm de 2-U. Em L. esculentum, os aleloquimicos ndo foram
detectados, enquanto que na Pl 134417, as concentragdes de 2-T e 2-U foram,
respectivamente, 1902 e 473 ppm.

PALAVRAS-CHAVE: Insecta, Lycopersicon hirsutum f. glabratum, aleloqui-
micos, resisténcia de plantas.
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O tomateiro selvagem Lycopersicon hir-
sutum f. glabratum (Pl 134417) pode ser utili-
zado como fonte de resisténcia a diversos
insetos-praga. Williams et al. (1980), procu-
rando determinar as causas da resisténcia des-
ta espécie, isolaram dos tricomas glandulares
de suas folhas o alelo- quimico 2-tridecanona
(2-T), considerado como fator de resisténcia.
Isto foi confirmado por outros autores como
Kennedy et al. (1981), Dimock et al. (1982),
Dimock & Kennedy (1983) e Kennedy (1984).
Outro aleloquimico associado aos tricomas
glandulares da linhagem PI 134417 é o 2-unde-
canona (2-U), também aluando adversamente
sobre as pragas (Kennedy 1986). Nos pro-
gramas de melhoramento, visando a utilizacéo
destes aleloquimicos como fatores de resis-
téncia, é necessario dispor de técnica de ex-
tracdo apropriada. Alguns trabalhos descre-
vem metodologias de extragdo destas subs-
tancias (Williams et al. 1980, Kennedy et al.
1981, Dimock & Kennedy 1983, Lin et al. 1987,
Fery & Kennedy 1987, Weston et al. 1989,
Carter et al. 1989), mas nenhum deles comenta
sobre a possivel perda destas substancias por
evaporagdo, ja que estas sdo tidas como muito
voléteis.

Este trabalho teve como objetivo testar
metodologia de extracdo dos aleloquimicos
2-T e 2-U e quantificagBes nos seguintes ge-
notipos: L. hirsutum f. glabratum (Pl 134417),
L. esculentum (Santa Cruz Kada AG-373) e 22
hibridos F 1 (RC1).

Material e Méodos

Para testar a metodologia de extracdo dos
aleloquimicos 2-tridecanona(2-T) e 2-unde-
canona(2-U), foi desenvolvido experimento
com trés métodos trés repeticles, a saber: clo-
roférmio; cloroformio mais extrator de Butt; e
extrator de Buitt.

No método com cloroférmio utilizaram-se
5 g de folhas da cv. Santa Cruz Kada AG-373
(L. esculentum), para cada um dos aleloqui-
micos, que foram fortificadas com 5 mg (1000
ppm) de 2-T e de 2-U, compostos sintéticos
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com 99% de pureza (2-T, Fluka Chemical Corp.;
2-U, Pfatz & Bauer, Inc.). As folhas contendo
0s compostos foram submersas em 50 ml de
cloroférmio p.a., durante 24 h, em frasco de
vidro (15 cm x 7,5 cm) com tampa vedada a fim
de evitar a evaporagao. No método clorofor-
mio mais extrator de Butt, as 5 g de folhas for-
tificadas foram mantidas em cartuchos de pa-
pel-filtro por 24 h em frasco e o material mantido
no extrator de Butt por 4 h. No método com
extrator de Butt, apds a fortificagdo e formacéo
dos cartuchos, estes foram colocados direta-
mente no extrator onde permaneceram por 4 h.

Ap6s a extragdo, as amostras foram filtra-
das em papel-filtro, lavadas com 50 ml de ben-
zeno p.a., adicionando-se, 30 g de sulfato de
sodio p.a. granulado, para retirada da adgua.
Os extratos foram filtrados, lavados com 50 ml
de benzeno e novamente recolocados nos
frascos, onde permaneceram por 24 h. A lim-
peza dos extratos foi feita em colunas cromato-
gréficas de florisil (5 g) e eluidas com 30 ml de
benzeno. As amostras foram concentradas
em evaporador rotativo a vécuo (E. R. V) manti-
do a 70°C, até volume entre 4 e 8 ml. Os extra-
tos foram vertidos em tubos de centrifuga gra-
duados e seu volume completado com aceto-
na até 10 ml, sendo posteriormente armazena-
dos em “freezer” até o momento das andlises.

Para detecgdo dos aleloquimicos, utilizou-
se cromatografo de gés CG-modelo 3700, equi-
pado com detector de ionizagdo de chama e
coluna cromatogréafica de vidro, diametro 1/
8" x 1,8 m fase 2,5% SE-30, suporte chromaosorb
W silanizado. As temperaturas de operagdo
foram: 2-T 152,200 e 185°C;2-U 125,175 e
155°C, da coluna, detector e vaporizador, res-
pectivamente. Os fluxos dos gases foram res-
pectivamente: 30, 210 e 40 mI/min, para o ni-
trogénio, ar sintético e hidrogénio. O tempo
de retencéo, tanto para o 2-T como para 0 2-
U, foi de 3'50".

Como as massas injetadas dos padrdes e
fortificagbes foram iguais, o célculo da per-
centagem de recuperagédo (R) foi feito através
daférmula: R = 100 x hpf/hpp, onde: hpf=
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altura média do pico de fortificagéo; e hpp =
altura média pico do padréo.

Na quantificagdo dos aleloquimicos, os
genodtipos testados foram oriundos do cruza-
mento entre a cv. Tropicana-510 (L. esculen-
tum) e a linhagem Pl 134417 (L. hirsutum f.
glabratum), que deu origem a geracéo Fl, a
qual posteriormente foi retrocruzada com a Pl
134417, originando FI(RC1). Para extrac8o dos
aleloquimicos, as folhas foram colhidas de
manha, pesando-se duas amostras (repeti-
¢des) de 10 g para cada planta.

Os procedimentos com relac@o a extragao
foram semelhantes ao descrito para o método
com cloroférmio, excecdo do tempo de expo-
si¢cdo da amostra ao sulfato de sodio (reduzido
para 6 h) e dos procedimentos durante a con-
centragdo em E.R.V que foi realizada a 50°C
até que as amostras atingissem volume inferior
a5 ml, sendo posteriormente transferidas para
vidros de centrifuga graduados, completando
até volume de 5 ml com acetona.

As extracdes (com duas repeticdes cada)
foram feitas em trés etapas, cada uma com um
grupo de oito gendtipos FI(RC1), seleciona-
dos ao acaso e uma testemunha, constituida
da fortificagdo da cv. com 5 mg (1000 ppm) de
2-T e 5 mg (1000 ppm) de 2-U. Naterceira eta-
pa, incluiu-se também a cv. Santa Cruz Kada
AG-373 e alinhagem Pl 134417. Assim, o total
de andlises foi 64, sendo 12 amostras fortifi-
cadas e 52 de campo.

As temperaturas da coluna, do detector e
do vaporizador do cromatografo nas trés extra-
¢des dos gendtipos analisados foram: 12 e 32
extragdes: 146, 194, 179°C; 22 extragéo: 148,
196,181 °C, respectivamente. Os fluxos de ni-
trogénio, ar e hidrogénio foram nas trés extra-
¢des iguais a 30, 210 e 40 ml/min, respectiva-
mente. Os tempos de retencéo dos aleloqui-
micos 2-T e 2-U foram: 12 extragdo: 3'50" e
1'407; 22 extragdo: 3'30” e1' 30" e 3? extragéo:
320" e 1'20", respectivamente.

As médias dos trés métodos de extracéo
foram comparadas através do teste “t” de
Student ao nivel de 5% de probabilidade.
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Resultados e Discussdo

As recuperagdes de 2-U foram superiores
a 90% nos trés métodos de extragdo, havendo
diferenca estatistica entre os mesmos, sendo
0 maior valor (107%) obtido com o extrator de
Butt e 0 menor (91%) com o cloroférmio mais
extrator de Butt (Tabela 1). Resultados seme-
lhantes foram obtidos com 2-T, constatan-
do-se novamente o maior valor de recuperagéo
(106%) com o extrator Butt e o menor (81%)
com o cloroférmio mais extrator de Butt (Tabela
I). Apesar dos valores de recuperagdo com o
extrator de Butt terem sido superiores aos
obtidos com cloroférmio, este método foi mais
prético e econdmico por utilizar menor quan-
tidade de solvente, e de menor risco, além de
permitir percentagem de recuperagdo de prati-
camente 100% para os dois aleloquimicos
(Tabela 1).

Tabela 1. Recuperacéo(%) dos alelo-qui-
micos 2-undecanona e 2-tridecanona de folhas
de tomateiro ‘Santa Cruz Kada AG-373' for-
tificadas com 5 mg de cada composto.

Meétodos 2-undecanona’ 2-tridecanona’
Cloroformio 102,0£530b 99.0+590b
Cloroférmio + Butt 91,0£ 6,52 ¢ 81,0£3,51 ¢
Butt 107,04+ 520 a 106,0 £ 3,51 a

Médias seguidas de mesma letra, na coluna,
ndo diferem entre si pelo teste de “t” de Stu-
dent ao nivel de 5% de probabilidade.

Constatou-se que na primeira extragdo no
tratamento testemunha (fortificag&o) foram
recuperados 88% do 2-U e 118% do 2-T. Dos
oito gendtipos analisados nesta etapa, so-
mente nos gendtipos 5, 18, 39, 41 e 44 foi detec-
tado o aleloquimico 2-U, registrando-se, em
meédia, uma variacdo de 3 a 62 ppm (Tabela 2).
Em todos os gendtipos, com excegdo do ge-
noétipo 12, detectou-se o 2-T, cujo teor variou,
em média, de 15 a 351 ppm, valores acima do
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Tabela 2. Concentragdo dos aleloquimicos 2-undecanona e 2-tridecanona, extraidos com

cloroférmio, em gendtipos de Lycopersicon spp.

Extracdes Genotipos 2-undecanona 2-tridecanona
5 3.0 = 1,00 60,0 + 3,09
13 <LD! 150 + 1,50
17 < LD' 50,0 + 3,01
I 18 7,0+ 1,50 91,0 + 14,04
39 50 £ 4,50 52,0 + 13,54
41 16,0 + 3,51 188,0 £ 24,57
44 62,0 + 13,54 351,0 £ 78,73
20 <LD' 80 = 050
11 35 <LD! 48,0 £ 0,50
37 4,0 = 0,50 30,0 £ 0.00
I Pl 134417 473,0 £ 17,55 1902,0 25426

LD = Limite de detec¢do do método.

limite de detec¢do (LD) do método (2 ppm)
(Tabela 2).

Na segunda extragdo, a recuperagdo do 2-
U na testemunha (amostras fortificadas) foi
de 72%, sendo que somente o gendtipo 37 (5
ppm) apresentou este aleloquimico em quan-
tidade acima do limite de detec¢do. Ja com re-
lacdo ao 2-T, a recuperagdo na testemunha foi
de 95%, sendo este composto detectado ape-
nas nos genotipos 20, 35 e 37, com variagdo
meédia de 8 a 48 ppm; nos cinco genotipos res-
tantes, ndo foram detectados nenhum dos
dois aleloquimicos (Tabela 2).

Na terceira extragdo, as percentagens de
recuperacdo na testemunha foram de 145%
para 0 2-U e 109% para o 2-T. Dos dez geno6-
tipos submetidos as analises, nesta etapa,
somente na linhagem Pl 134417 foram detec-
tados os aleloquimicos (473 ppm de 2-U e
1902 ppm de 2-T) (Tabela 2).

Verificou-se que, em todos os casos em
que os compostos foram detectados, houve
uma concentragdo bastante superior de 2-T
em relacdo a 2-U, o que estd de acordo com
Lin et al. (1987).

Comparando-se as concentracdes detec-
tadas na Pl 134417 (0,19% de 2-T e 0,047% de
2-U) com as concentragfes destes aleloqui-
micos (0,368 e 0,066%, respectivamente) re-
feridas por Farrar & Kennedy (1987) para esta
mesma linhagem, constatou-se que, para am-
bos, os valores obtidos foram inferiores. |sto,
provavelmente, deveu-se ao fato de que a
coleta de folhas foi feita em época de fotofase
curta, fator que reduz a produgéo de 2-T
na Pl 134417 (Kennedy et al. 1981, Weston
et al. 1989).

Considerando-se, por outro lado, os 24
gendtipos FI(RC1) analisados, verificou-se
gue as concentragdes de 2-U e 2-T foram me-
nores, quando comparadas aquelas detecta-
das na Pl 134417, que se caracteriza por apre-
sentar altas concentragdes destes aleloquimi-
cos. Assim, observou-se que apenas no ge-
notipo 44 foram detectadas concentracdes de
2-T e 2-U superiores a 10% das respectivas
quantidades na linhagem em questdo (Tabela
2). A ocorréncia de maior proporcéo de pro-
génies com baixas concentragdes de 2-T tam-
bém foi observada por Fery & Kennedy (1987)
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e Sorenson et al. (1989) executando um esgue-
ma de cruzamento (‘Walter’ x PI134417) onde
obtiveram cerca de 15% de plantas com baixa
concentracéo de 2-T.

Conclui-se que, apesar de nos diversos
genotipos testados (principalmente na Pl
134417) terem sido detectadas quantidades in-
feriores dos dois aleloquimicos quando com-
paradas as citadas na literatura, a extragdo feita
através da exposicdo do material vegetal ao
cloroférmio, permite andlise adequada dos ae-
loquimicos 2-T e 2-U.
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