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Estudio de aceites esenciales colombianos II

ESTUDIO FITOQUIMICO DEL ACEITE ESENCIAL
DE PIMENTA OFFICINALIS

EDpUARDO CALDERON GOMEZ, STELLA DE NIGRINIS,
JAIRO CALLE ALVAREZ. (Trabajo, copatrocinado por
Colciencias, realizado en el Laboratorio de Investi-
gaciones Fitoquimicas).

INTRODUCCION

Las pimentas son drboles de gran importancia comercial por
la calidad del aceite que se obtiene de ellos.

La pimenta racemosa Miller J. W. Mooren o Pimenta acris
Wight Anomis a. Bg myrcia a. DC myrtus cariophillate Jacq. se
encuentra tanto silvestre como cultivada en varias islas de las
Antillas como Puerto Rico y Republica Dominicana. En la region
de la Guayana se calcula que anualmente se destilan 3.500.000 li-
bras de hojas de Pimenta con un rendimiento de 1 a 2% de aceite
esencial dando una produccién total de 35.000 a 40.000 libras de
acette.

Los principales constituyentes de este aceite son fenoles (eu-
genol y chavicol) y su calidad se valora generalmente por el con-
tenido de eugenol. Segun la bibliografia, un buen aceite contiene
por lo general del 55 al 65% de fenoles. El resto de constituyentes
estd formado por hidrocarburos (terpenos y sesquiterpenos). (1).

En Colombia se encuentra Pimenta officinalis silvestre en
forma abundante en una region que va desde Bahia Solano hasta
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Panamd a todo lo largo de la Costa Pacifica. En esta region se
conoce con el nombre de “canelo”. Al efectuar el andlisis de una
muestra de hojas de Pimenta officinalis enviada a nuestro labo-
ratorio nos llamaé la atencion su riqueza en aceite esencial (1%),
con un alto contenido de eugenol (96%). )

En vista de los resultados obtenidos se organizo un viaje a
Bahia Solano con el fin de recolectar mds material. Los datos que
aparecen o continuacion corresponden a los resultados de la in-
vestigacion realizada sobre las muestras recogidas.

Queremos agradecer al experto botdnico seiior Roberto Jara-
millo M. del Instituto de Ciencias Naturales, la colaboracion que
nos presté para la recoleccion del material y para su clasificacion
botdnica.

1. MATERIALES.

1.1. Para la obtencion de! aceite se trabajé con las hojas reco-
lectadas de arboles adultos en la Costa Pacifica del De-
partamento del Chocé en el sitio denominado Nabuga, el
17 de septiembre de 1972,

El material fue empacado en costales y transportado por
via aérea desde el sitio de recoleccién hasta Bogota.

1.2. Patrén de referencia.

Se empled como patréon de referencia Eugenol BDH
(99.9% de pureza),

2. METODOS.

2.1. Obtencion del aceite.

Se ensayaron dos métodos de extraccién: el primero con-
sisti6 en someter las hojas enteras a un arrastre de vapor
v separacion del aceite en el destilado por decantacion.

En el segundo método las hojas fueron tratadas, antes de
someterlas al proceso de desti’acién, con una solucién de
cloruro de sodio 5 M, para facilitar la plasmolisis del
tejido celular, lo cual aumenta el rendimiento en el aceite

2).
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2.2.

2.3.

2.4.

2.5.

A continuacién se sometieron a destilacion con arrastre
de vapor. Del destilado se separ6 el aceite por decanta-
cién; se filtré por sulfato de sodio anhidro y se almacené
bajo refrigeracion en recipientes adecuados.

El aceite obtenido es de color amarillo dorado, olor pare-
cido al del aceite de clavos, sabor picante y causa aneste-
sia de las membranas bucales.

Nota: Para obtener el maximo de rendimiento debe ha-
cerse tratamiento con arrastre de vapor lo mas pronto
posible después de la preparacién de las muestras.

Determinacion de las constantes fisicas.
Utilizando las técnicas de Guenther (3) se determinaron:
Indice de refraccién, densidad y rotacion angular.

Ensayos quimicos.

Se siguieron las técnicas dadas por la U.S.P. XV para el
aceite esencial de clavos debido al parecido de estos dos
aceites esenciales y por no existir técnicas especificas
para el aceite de Pimenta.

Ensayos de pureza.

Para investigar la presencia de metales pesados prove-
nientes de una posible contaminacion durante el proceso
de destilacién, se realizaron ‘os ensayos ordenados por la
U.S.P. XVIII (5).

E'studio espectrofotométrico.

2.5.1. Espectrofotometria al infrarrojo.

Se empleé un espectrofotémetro Perkin Elmer
modelo 700. La muestra se coloc6 en forma de
pelicula entre dos cristales de cloruro de sodio.

2.5.2. Espectrofotometria al ultravioleta.

Se empleé un espectrofotémetro Hitachi Perkin
Elmer - 139 -. Se determinaron los espectros de
absorcion entre 220 y 310 milimicras.
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2.6. Ensayos cromatogrdficos.

2.6.1. Cromatografia en capa delgada.

Después de varios ensayos se establecieron técni-
cas para cromatografia mono y bidimensional en
capa delgada.
Solventes: 1) Benceno - Acetato de Etilo 95:5.
2) Benceno.
3) Cloroformo.
Para la bidimensional se emple6 como solvente pa-
ra el primer recorrido cloroformo y para el segun-
do benceno - acetato de etilo 95:5.
Camara saturada durante 24 horas.
Temperatura interior 22°C.
Recorrido 15 cms.
Tiempo aproximado entre 25 y 45 minutos.
Muestra aplicada: 3 micro’itros de una solucién
al 10% del aceite en acetona o de eugenol al 10%
en acetona.
Reveladores: (6, 7).
Compuestos carbonilicos: 2, 4 dinitro fenil hidra-
zina modificado.
Fenoles: acido su:fanilico diazotado; 2, 4 di¢loro-
quinoén - cloramida.
Alcoholes: acido fosfomolibdico.
Terpenos: anisaldehido, tricloruro de antimonio
y vainillina.
Peroéxidos: yoduro de potasio en &cido acético
glacial.

2.7. Valoracién del augenol en el aceite.

2.7.1. Determinaciéon colorimétrica.

Se ensay6 el método propuesto por M. S. Karawa-
vay S. K. Whaba (8). Se basa en la reaccién que
presenta el eugenol y la 2, 6 dicloro - quinén - clo-
rimida en medio isopropilico a un pH de 8.6; la
coloracién alcanza su maximo de intensidad a los
15 minutos después de iniciada la reaccion. A me-
dida que transcurre el tiempo empieza a decrecer
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2.8.

rapidamente, por lo cual es indispensable crono-
metrar exactamente el tiempo de la reaccién. La
absorbancia se determina a 650 milimicras.
Nota: Es importante trabajar al pH anotado
porque de lo contrario no se obtienen valores re-
producibles.

2.7.2. Determinacién del eugenol por espectrofotometria
diferencial (9).
Se basa en los cambios de las propiedades cromo-
foras ‘de los fenoles debidos a desplazamientos
batocréomicos por influencia del pH forméandose
el i6n fendéxido a pH alcalino. La determinacion
se efectué a 296 milimicras determinidndose pre-
viamente el A\ e para el eugenol patrén.

Valoracién del eugenol en la fraccion fendlica aislada.
Para aislar los fenoles se ensayaron dos métodos:

2.8.1. Método 1.
Los fenoles se aislaron a partir de 20 g de mues-
tra, (10), siguiendo el esquema anotado en la pa-
gina 42.

2.8.2. Método 2.

A 10 g. de aceite esencial se agregan 30 ml. de
éter de petréleo (p. e. 30-60°C), en un embudo
de separaciéon y se extrae con tres porciones de
KOH (20 ml.) al 5%, Los extractos alca’inos reu-
nidos se tratan con HCIl al 10% hasta reacciéon
francamente acida. El extracto acido se extrae
con éter etilico hasta fin de fenoles, luego se lleva
a un volumen conocido.

Si se trata de aislar tnicamente los feno'es se
aconseja emplear el segundo método, pero el pri-
mero es muy Util para aislar las demas fracciones
ademas de los fenoles.

2.8.3. La valoracion final de eugenol se hace emplean-
do los métodos 2.7.1 y 2.7.2 a partir de la solu-
cién etérea la cual contiene los fenoles aislados
por cualquiera de los dos métodos aconsejados
(2.8.1 y 2.8.2).
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(i) Eter 50 ml.

(ii) Sol. acuosa de Na, CO, (5%)
(6 ml. x 3)

FASE ACUOSA

(i) Acidificar con
H,S0, (10%)

(ii) Eter etilico
(60 ml. x 3)

FASE ACUOSA FASE ETEREA

(i) Remover
éter

Decantar Acidos libres

FASE ETEREA

(i) Sol. acuosa
KOH (5%)

FASE ACUOSA

(ii) Eter etilico

FASE ETEREA

(i) Remover
el éter
al vacio

(i) Adicionar
HCL al 109

(15 mlL x 8)

FASE ETEREA

Y

FASE ACUOSA Aceite libre de fenoles

(i) Remover (i) Tratar con
el éter Descartar reactivo de
etilico Girardt

Y Y

Fracc.
Fenodlica

Frace. Fraec. no

Carbonfilica Carbonflica

Y
Fase gaseosa
Cromatografia T

Capa delgada
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3. RESULTADOS.

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

Rendimiento en lo. obtenciéon del aceite esencial.

Sin tratamiento previo con solucién 5 M de cloruro de
sodio: 0.6%.

Con tratamiento previo con solucién de cloruro de sodio
5M .... 1%.

Solubilidad.

Un mililitro de aceite esencial se disuelve completamente
en 1.8 ml. de alcohol etilico de 70%.

Constantes fisicas.

Indice de refraccion 1.5390
Densidad 1.659
Rotacion angular -0.75°

Ensayos quimicos.

3.4.1. Acidez: Cumple con los requisitos dados por la
U.S.P. para aceite de clavos.

3.4.2. Fenoles: Las pruebas para fenoles son franca-
mente positivas,

Metales pesados.
El aceite esencial no contiene metales pesados.

Estudio espectrofotométrico.

3.6.1. Espectrofotometria al infrarrojo.
El espectro de absorcién en el infrarrojo del acei-
te esencial es casi idéntico al espectro de absor-
cion en el infrarrojo del eugenol tomado como
referencia.
A la fraccion fendlica aislada por el método 2.8.2
se le determiné el espectro de absorcién I. R. sien-
do este igual al espectro del eugenol patroén.
A la fraccién terpénica aislada por el método 2.
8.1 se le determiné el espectro I. R.; el cual corres-
ponde a la totalidad de los terpenos presentes.
(Figuras 1, 2, 3, 4).

3.6.2. Espectrofotometria en el ultravioleta.
El espectro de absorcién U. V. del aceite esencial
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en éter de petréleo presenté un maximo a 230
milimicras.

El eugenol tomado como referencia y la fraccion
fendlica aislada presentaron el maximo de absor-
cion a 230 milimicras. Por otra parte los tres
espectros son muy semejantes. Se adjuntan los
espectros correspondientes. (Figuras 5, 6, 7).

3.7. Estudio cromatogrdfico.

3.7.1. Cromatografia en capa fina.
El analisis cromatografico en capa fina dié
resultados positivos para fenoles y terpenos. Re-
sultados negativos para compuestos carbonilicos
acidos y peréxidos.
Al estudiar la fraccién fenédlica por cromatogra-
fia bidimensional en capa fina, utilizardo varios
sistemas de solventes se encontré un solo fenol,
el cual fue identificado como eugenol.
La fraccién terpénica reveld la presencia de cinco
productos de los cuales se han identificado dos.
Esto sera objeto de una comunicacién posterior.
(Figuras &, 9, 10, 11).

3.8. Valoracién del eugenol en el aceite esencial.

3.8.1. Método colorimétrico: 96% de eugenol.
3.8.2. Espectrofotometria diferencial: 95% de eugenol.

4. DISCUSION DE LOS RESULTADOS.

4.1. En la obtencién de! aceite esencial de las Pimentas es

absolutamente indispensable el tratamiento previo del
material con solucion de cloruro de sodio 5 M, durante 24
horas antes de empezar el proceso de destilacion. De lo
contrario el rendimiento y el contenido de fenoles es muy
bajo por la dificultad que presenta el material debido a
su estructura para liberar el aceite esencial.
Con la Pimenta estudiada se obtienen valores que se apro-
ximan a los consignados en la bibliografia consultada, la
cual anota como rendimiento normal 1% en la destila-
cion de hojas de Pimenta officinalis cultivada.
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ESPECTRO DE ABSORCION DE LA FRACCION FENOLICA
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4.2.

4.3.

5.1.

5.2.

5.3.

Con todo se esta realizando actualmente un estudio sobre
distintos métodos para la obtencién del aceite con el fin
de escoger la técnica méas apropiada.

Al estudiar los espectros de absorcién L.R. del aceite com-
pleto y del eugenol tomado como referencia se encuentra
que son semejantes en cuanto a las bandas que presentan
y la intensidad de las mismas debido posiblemente a que
el eugenol se encuentra presente en un 96%.

Por medio de 'a cromatografia en capa fina se pudo esta-
blecer que el uUnico constituyente de la fraccién fendlica
es el eugenol, siendo esta fracciéon la que constituye el
mayor porcentaje del aceite (96%).

. CONCLUSIONES.

La Pimenta officinalis estudiada suministra un aceite
esencial constituido casi exclusivamente por eugenol, con
un rendimiento muy aceptable y que seguramente se po-
dréd mejorar al encontrar una técnica mas adecuada para
su obtencién.

Por su gran contenido de eugenol este aceite tiene posibi-
lidades de aplicacién en distintos campos tales como:
odontologia, medicina, farmacia y en la industria. Actual-
mente se estd realizando un estudio sobre su aplicacién,
por investigadores de la Facultad de Odontologia de la
Universidad Nacional.

El aceite esencial obtenido en la Pimenta officinalis colom-
biana, de acuerdo a su composicién quimica puede cata-
logarse como un aceite de muyv buena calidad.

RESUMEN

Se obtuvo el aceite esencial de las hojas de Pimenta offici-
nalis por destilacién con arrastre de vapor dentro de condiciones
apropiadas, y se llevé a cabo su analisis.

Al aceite obtenido se le determinaron las constantes fisicas y
quimicas, se le efectuaron ensayos de pureza y se le hizo el estudio
espectrofotométrico al U. V. y al L.R.
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Sus constituyentes fueron estudiados por cromatografia en
capa fina. El eugenol, principal componente del aceite, fue ais’ado
por cromatografia preparatoria (en capa delgada) y valorado pos-
teriormente por métodos colorimétricos. Los resultados obtenidos
fueron comparados con los encontrados en la valoracién del euge-
nol por espectrofotometria diferencial.

SUMMARY

The essential oil of Pimenta officinalis was obtained by steam
distillation. The physical - chemical constants and its purity were
determined. The absorption characteristics (U. V. and L.R.) were
studied. The different components were isolated by TLC. The eu-
genol is the major component. It was isolated by preparative TLC
and the augenol content was determined by colorimetric analysis.
The values obtained by this method were compared to the values
obtained by differential spectrophotometry,

RESUME

L’huile essentielle des fauilles de Pimenta officinalis a été
obtenue par entrainement a la vapeur.

Les constantes physiques et chimiques ont été déterminées
ainsi que les spectres U. V, et I. R.

Le principal constituant est 'eugenol (chromatographie sur
couche mince). Il a été séparé par la méme méthode, a échelle
préparative, sa concentration déterminée par colorimétrie et les

résultats comparés a ceux obtenus par spectrophotométrie diffé-
rentielle.
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