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Introducao

Devido a falta de um padrdo de qualidade para
muitos 6leos essenciais no Brasil', torna-se
necessario o  desenvolvimento de  novas
metodologias para caracterizacdo desses 6leos. A
técnica mais utilizada para aferir o controle de
qualidade de 6leos volateis é a cromatografia
gasosa acoplada a espectrometria de massas (CG-
EM). Recentemente, a técnica de ressonancia
magnética nuclear de hidrogénio (RMN de 'H) tem
merecido especial atencdo para o controle de
qualidade de farmacos, alimentos, dentre outros®. A
proposta deste trabalho é o desenvolvimento de
uma nova metodologia por RMN de H, que seja
rapida, para a quantificacdo de a-pineno em 0leos
essenciais.

Resultados e Discussao |

Para os testes de validacdo, foram preparadas 7
amostras, em triplicata, contendo massas de a-
pineno entre 5 e 35 mg variando-se de 5 em 5 mg.
Em cada amostra foram acrescentados 0,62 mg do
padrdo octametilciclotetrasiloxano e 730 pL de
CDCl;. Foram utllizadas amostras de Oleos
essenciais de eucalipto hibrido E. urophylla x E.
grandis (UxG) e E. tereticornis (ET) e de pimenta
rosa Schinus sp (PR). As andlises de RMN de 'H
foram realizadas em espectrdmetro Varian Mercury
300 MHz equipado com sonda multinuclear com
deteccdo direta a 25 °C, usando numero de
transientes (nt) de 16, apés terem sido estimados a
calibracdo do pulso de 45° (pw) e o tempo de
relaxacdo longitudinal (T1) para todas as réplicas,
tanto para validacdo como para quantificacdo das
amostras. Nas condi¢cBes otimizadas, o método foi
validado e analisado em relacdo aos sinais em
05,23-5,17; 2,35; 2,21; 2,12-2,04; 1,94; 1,67; 1,28;
1,17 e 0,85 ppm, do espectro de RMN de ‘H do a-
pineno em CDCl; Foram obtidos valores de
linearidade com r superiores a 0,99912 (60,85),
exatiddo variando entre 93,37 (60,85) e 103,39%
(62,21); repetitividade com valores de coeficiente de
variacdo (CV) entre 0,05 (65,23-5,17) e 1,93 (62,12-
2,04) e robustez com valores de CV entre 0,07
(61,28) e 1,57 (62,35), quando avaliado o nt, além
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de CV entre 0,03 (61,28) e 2,28 (62,12-2,04) quando
avaliada a influéncia da temperatura. Os resultados
da quantificacdo das amostras (tabela 1) obtidos por
RMN de 'H, utilizando o sinal em 85,23-5,17 foram
comparados aos obtidos por CG usando
padronizagdo externa (CG-PE), interna (CG-Pl) e
normalizacdo (CG-N), realizados em cromatografo
Shimadzu CG-17A. Por esse método o a-pineno foi
guantificado em 0leos essenciais das trés espécies
analisadas (Tabela 1). Por esses resultados foi
verificado que o conteudo de a-pineno analisado
pelos métodos cromatograficos e por RMN de 'H
ndo teve variacdo significativa. Portanto o método
proposto de andlise por RMN de 'H pode ser
utilizado para quantificagdo desse constituinte, com
a vantagem de ser simples e rapido.

Tabela 1. Percentagem média de a-pineno
quantificado nas amostras de Oleos essenciais
analisadas por diferentes métodos

Metodologias UxG ETB PR
CG-PI (%) 33,14 10,87 11,80
CG-PE (%) 35,60 13,46 15,34
CG-N (%) 36,80 11,40 11,47

RMN de TH (%) 34,44 11,74 11,27

Condig6es cromatogréficas: coluna SPB5-Supelco de 30 m, 0,25 mm de
diametro interno e 0,25 um de particula; temperatura do injetor de 220 °C,
temperatura do detector de 240 °C; temperatura inicial da coluna mantida a
40 °C durante 4 min, aumentando 3 °C/min até atingir 200 °C; nitrogénio
como gas de arraste a uma vazdo de 1,8 mL/min; razéo de Split 1:5 e
tempo de corrida de 57,3 min.

Conclusodes

O método de andlise de a-pineno desenvolvido
empregando RMN de 'H pode ser aplicado em
amostras complexas como Oleos essenciais. Os
resultados obtidos sdo comparaveis aos obtidos
pela técnica tradicional de CG, tendo a vantagem de
ser simples e rapido, permitindo sua aplicagéo para
0 controle de qualidade de um grande nuamero de
amostras.
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