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Resumo: Humulus lupulus L. amplamente utilizada na produg@o de cerveja, apresenta 6leos essenciais produzidos nas glandulas de lupulina
presentes nos cones, de inflorescéncias femininas da espécie. O teor ¢ a composi¢ao do 6leo essencial sdo influenciados por diversos fatores, entre
eles a infecgdo pelo fungo Pseudoperonospora humuli, que é responsavel por causar o mildio. O estudo teve como objetivo avaliar o teor e a
composic¢ao dos dleos essenciais de cultivares de lupulo extraidos de cones com e sem sintomas da doenga. Os 6leos essenciais foram extraidos
por hidrodestilagdo dos cultivares Chinook, Cascade e Rio Grande do Sul (RGS) durante duas horas e a composi¢ao determinada por cromatografia
gasosa acoplada ao espectrometro de massas. Os resultados demonstraram teor inferior de 6leo essencial nos cones contaminados do cultivar
Chinook, quando comparados as outras cultivares. Na determinag@o da composicao do 6leo foi observado menor quantidade do composto mirceno
no cultivar Chinook. O mirceno apresenta forte agao fungicida, portanto, o maior efeito do fungo nos teores de 6leos essenciais pode estar associado
com os menores teores deste composto.

Palavras-chave: Lupulo; Pseudoperonospora humuli; compostos aromaticos; mirceno.

1. Introducao

Humulus lupulus, conhecido popularmente como lapulo, é uma planta trepadeira perene, amplamente utilizada na produgdo de
cerveja. Seu crescimento vegetativo € mais intenso durante os meses quentes, enquanto nos meses frios a planta entra em dorméncia,
concentrando seu desenvolvimento nos drgdos subterraneos. Pertence a familia Cannabaceae, e faz parte de um género que inclui
outras espécies, como o Humulus japonicus € o Humulus yunnanensis (Biendl et al., 2014; Durello, Silva e Bogus, 2019 ).

O ¢6leo essencial do lupulo ¢ composto por componentes quimicos volateis produzidos nas glandulas de lupulina, presentes nas
inflorescéncias femininas, denominadas cones (Olsovska el al., 2016; Durello, Silva e Boguz, 2019). Os 6leos sao normalmente
extraidos por destilagdo e representam de 0,2% a 3% do peso seco dos cones (Biendl et al. 2014). A sua composi¢do ¢ complexa,
podendo incluir mais de 1000 componentes, embora nem todos tenham sido identificados. No entanto, os mais relevantes, como o
mirceno, o farneseno, o-humuleno e (E)-cariofileno, sdo bem conhecidos, com efeitos tanto na producdo de cerveja quanto na
fabricag@o de farmacos e totalizam cerca de 80 a 90% do teor de muitos 6leos essenciais de lupulo (Durello, Silva e Boguz, 2019).

A produgéo e o teor de 6leo essencial na espécie sdo influenciados por uma série de fatores, incluindo as condigdes climaticas,
praticas agricolas e presenga de patogenos (Sharp et al. 2014). Dentre as doengas que afetam o lapulo, o mildio causado por
Pseudoperonospora humuli, destaca-se como uma das mais devastadoras, capaz de afetar significativamente tanto a producéo quanto
a qualidade do oleo essencial (Arruda et al., 2024).

Portanto, o objetivo deste estudo foi comparar o teor e a composi¢ao do dleo essencial extraido de inflorescéncias femininas
(cones) com e sem sintomas de mildio de Humulus lupulus L., variedades Cascade, Chinook e Rio Grande do Sul (RGS).

2. Material e Métodos

Area de estudo

O trabalho foi conduzido na Fazenda Experimental Canguiri da Universidade Federal do Parand, na Area Experimental de
Plantas Medicinais, Aromaticas e Condimentares, situada na regido da bacia hidrografica do rio Irai, no municipio de Pinhais-PR.
As coordenadas geograficas aproximadas sdo 25°23°15” S e 49°07°30” W, com uma altitude de cerca de 900 metros. O local do
experimento possui um clima classificado como Cfb (classificagao de Kdppen), com uma média anual de precipitagdo de 1400 mm,
temperatura média anual de 19,2°C e solo prodominantemente do tipo cambissolo haplico distréfico latossoélico.

Plantio, conducio e colheita

Antes do plantio foi aplicada na area uma adubagdo de potassio com 200 g/planta, dividida em trés parcelas, e nitrogenada
realizada aplicando 125 kg.ha™ de ureia no plantio e aos 30 e 60 dias apos o plantio.

O plantio teve inicio em abril de 2023. Para este estudo, foram selecionados os cultivares Cascade, Rio Grande do sul e Chinook.
A area de pesquisa consistiu em quatro linhas de plantio, com espagamento de 1 metro entre plantas e 3 metros entre linhas,
totalizando 54 plantas, 18 por cultivar. Apds a brotagdo os ramos foram conduzidos no formato de “V” por cordas de sisal fixadas
em arame colocado a 5 metros de altura.
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A colheita dos cones foi realizada em abril de 2024. Os cones foram separados em dois grupos com base na incidéncia de mildio
(sintomaticos e assintomaticos). Apos a colheita, todas as amostras de cones foram secas em estufa a 35°C até peso constante.

Extracio e Analise dos Oleos essenciais

A extragdo dos 6leos essenciais foi realizada no Laboratorio de Ecofisiologia Vegetal da Universidade Federal do Parana, por
hidrodestilagdo em aparelho Clevenger por um periodo de duas horas em trés repeti¢des, cada uma com aproximadamente 100 g de
cones em 1000 mL de agua destilada. O teor de 6leo essencial foi determinado em base de massa seca, expresso em porcentagem
(% m m™).

As amostras de Oleos essenciais foram armazenadas em freezer a -20°C até o momento de analise. Para identificagdo e
quantificagdo dos componentes dos 6leos essenciais as amostras foram diluidas em hexano chegando a uma concentragéo de 6leo
igual a 1%. Uma aliquota de 1 pL desta solucdo foi injetada em cromatdgrafo gasoso acoplado em espectrometro de massas
(CG/EM) Shimadzu (2010 Plus), lotado no Departamento de Quimica da UFPR. O injetor foi mantido a 250 °C. Na separac¢do dos
constituintes foi utilizada a coluna capilar HP-5MS (30m x 0,25mm x 0,25um) e gas hélio como carreador (I mL min!). A
temperatura do forno foi programada de forma crescente de 60 a 240°C a um taxa de 3°C min™'. A identificagdo dos constituintes
quimicos foi obtida por comparacao de seus espectros de massas com banco de dados e também dos seus indices de retengao linear,
calculados a partir da injegdo de uma série homologa de n-alcanos (Van Den Doll e Kratz, 1963) e comparados com dados da
literatura (Adams, 2017). Na quantificagdo dos compostos foi utilizado um CG com detector DIC (ionizagdo de chamas) nas mesmas
condigdes descritas acima, exceto pelo gas carreador, hidrogénio a 1,5 mL min™'. A composi¢do percentual foi obtida pela integragdo
eletronica do sinal do DIC pela divisdo da area de cada componente pela area total (%).

Analise Estatistica

Para a analise estatistica foi considerado o modelo estatistico associado ao delineamento inteiramente casualizado no arranjo
fatorial 3 x 2, trés cultivares de lipulo (Cascade, Chinook e Rio Grande do Sul) e dois tipos de cones (sintomaticos e assintomaticos).

Os dados de teor de 6leo essencial e dos compostos majoritarios foram submetidos a analise de varidncia e as médias comparadas
pelo teste de Tukey (P<0,05) com auxilio do programa estatistico SISVAR 5.8.

3. Resultados e Discussio

Teor de Oleos Essenciais

Os teores de 0leos essenciais foram distintos entre os cultivares, quando comparados com os cones sintomaticos e assintomaticos
(Tabela 1). Chinook apresentou teores inferiores nos cones sintomaticos, com média de 0,01%. Os cones sem sintomas deste cultivar
apresentaram média igual a 0,19%. O cultivar RGS apresentou comportamento inverso ao cultivar Chinook. A maior média foi
observada em cones sintomaticos (0,39%) e a menor em cones assintomaticos (0,27%). Porém, o teor de dleo essencial ndo foi
afetado pela contaminagdo com mildio no cultivar Cascade (Tabela 1).

Tabela 1 — Teor de 6leos essenciais (%) de cones de diferentes cultivares de Humulus lupulus, sintomaticos e assintomaticos, contaminados

por mildio.
Cultivar Sintomas Média
Com Sem
Chinook 0,01Bc 0,19Aa 0,10
Cascade 0,25Ab 0,26Aa 0,25
RGS 0,39Aa 0,27Ba 0,33
Média 0,22 0,24

CV (%) =19,70
Médias seguidas pelas mesmas letras maiusculas na linha e mintiscula na coluna ndo diferem a 5% de probabilidade pelo teste de Tukey; CV =
coeficiente de variagao.

A tendéncia de aumento no teor de 6leo essencial em cones contaminados do cultivar RGS corrobora estudos que demonstram
a capacidade das plantas de responder ao estresse bidtico através da producdo de metabolitos secundarios (Gobbo-Neto e Lopes,
2007). Essa resposta pode ser interpretada como uma estratégia de defesa, visando a inibir o crescimento do patdogeno (Zolfaghari
et al., 2013; Nazzaro et al., 2017).

Os teores de 6leos essenciais observados nos cones das trés cultivares sem sintomas, ndo apresentaram diferengas significativas
e estes valores corroboram com outros trabalhos realizados no Brasil com a espécie. No cultivar Chinook, Lagos et al. (2023),
estudando fertilizagdo nitrogenada de plantas cultivadas no estado do Parana obtiveram valores de 0,31% na safra 2018/2019. A
determinacdo no rendimento de dleo essencial em peletes de diferentes cultivares no Rio Grande do Sul, variaram entre 0,1 ¢ 2,0%
no trabalho de Duarte et al. (2023). Valores semelhantes de teor de 6leos essenciais foram observados por Souza et al. (2024) em
plantas cultivadas no estado de Sao Paulo.

A diminui¢ao drastica no teor de dleo essencial no cultivar Chinook pode supor a maior agressividade do fungo neste cultivar,
promovendo efeito no desenvolvimento dos cones e consequentemente das glandulas de armazenamento de 6leos essenciais,
lupulina.
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Composi¢io dos Oleos Essenciais

Um total de 30 compostos foram identificados nas amostras de 6leos essenciais, totalizando em média 95,18% de compostos
identificados nos cones com e sem sintomas nos cultivares de Humulus lupulus (Tabela 2).

Os compostos majoritarios foram mirceno, (£)-cariofileno, (E)-p-farneseno, -selineno e a-selineno (Tabela 2; Figura 1). Estes
compostos estdo entre os majoritarios em estudos realizados por Nascimento et al. (2024) e Souza et al. (2024).

O mirceno destaca-se como um componente de grande relevancia (Haslbeck et al., 2017). Sua abundancia nos 6leos essenciais,
variando entre 20% e 60% do total, confere-lhe um papel central na defini¢do do aroma e sabor da cerveja (Takoi et al., 2010; Ligor
et al., 2014). Além disso, a capacidade de terpenos, como o mirceno, serem biotransformados durante a fermentagdo em outros
compostos aromaticos, amplia ainda mais sua contribui¢do para a complexidade sensorial da bebida (Kumar et al., 2023).

Apenas a quantidade de mirceno, dentre os compostos majoritarios analisados, diferiram estatisticamente entre os cultivares e
tipos de cones (Tabela 3). A maior diferenca neste composto ocorreu com a cultivar Chinook. Cones dessa cultivar apresentaram a
menor quantidade de mirceno nas condi¢cdes com e sem a doenca, além disso, a média desse composto nos cones com sintomas foi
menor quando comparado com os cones assintomaticos.

Tabela 2 — Composicéo de dleos essenciais de cones sintomaticos e assintomaticos de diferentes cultivares de Humulus lupulus.

Cultivares
Chinook Cascade RGS
Composto IRC IRT Sem Com Sem Com Sem Com
sintomas  sintomas  sintomas sintomas sintomas sintomas

B-pineno 974 974 0,42 - 0,92 0,80 0,72 0,88
mirceno 991 988 35,08 1,94 51,04 52,07 55,38 61,28
heptenoato de metila 1022 1021 0,16 - 0,17 0,20 0,21 0,28
B-felandreno 1026 1025 0,39 - 0,53 0,50 0,44 0,58
linalol 1099 1095 0,94 0,25 0,52 0,63 0,47 0,67
n-nonanal 1103 1100 0,24 0,1 0,20 0,22 0,24 0,22
2-decanone 1192 1190 0,29 0,13 0,17 0,19 0,17 0,18
2- undecanone 1292 1293 0,37 0,24 0,18 0,21 0,20 0,16
decanoato de metila 1323 1323 0,26 0,48 0,64 0,67 0,56 0,52

2-dodecanona 1394 1388 0,20 0,26 0,15 0,11 - -
(E)-cariofileno 1412 1417 71,55 8,02 5,28 5,49 4,40 4,06
a-trans-bergamoteno 1431 1432 0,81 1,19 0,69 0,69 0,64 0,53

o-humuleno 1445 1452 0,24 0,37 0,11 - - -
(E)-p-farneseno 1457 1454 19,08 29,35 15,38 14,09 14,68 11,23
9-epi-(E)-cariofileno 1462 1464 0,35 0,44 0,26 0,27 0,24 0,21
trans-cadina-1(6),4-dieno 1469 1475 1,80 2,43 1,31 1,30 1,21 1,04
p-selineno 1479 1489 9,30 13,22 7,90 7,68 7,01 6,09
d-selineno 1488 1492 10,70 15,33 8,92 8,85 8,12 7,07
2-tridecanona 1494 1495 0,30 0,59 0,44 0,36 0,33 0,29
v-cadineno 1507 1513 0,21 0,58 0,44 0,33 0,33 0,24
4-cadineno 1518 1522 0,44 0,83 0,25 0,23 0,23 0,18

o-cadineno 1527 1537 0,78 1,85 - - - -

o-calacoreno 1533 1544 0,94 2,28 - - - -

(E)-nerolidol 1568 1561 0,15 0,34 - - - -
alcool de cariofilenila 1573 1570 0,46 0,97 0,28 0,35 0,22 0,25
oxido de cariofileno 1603 1582 - - - 0,42 0,40 0,35

epi-a-cadinol 1633 1638 0,13 0,49 0,10 - - -
a-cadinol 1645 1652 2,14 4,53 1,54 1,41 1,32 1,17

(62)-pentadecen-2-ona 1668 1667 - 0,22 - - - -

(2Z, 6F)-farnesol 1718 1722 0,28 0,93 0,14 0,13 - -
Identificados (%) 94,00 87,36 97,55 97,20 97,51 97,48

IRC = Indice de retengdo calculado; IRT = Indice de retengio Adams (2017).
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Figura 1 — Cromatogramas representativos dos compostos majoritarios de dleos essenciais de cones (A) com sintomas e (B) sem sintomas de

mildio em Humulus lupulus (cultivar Chinook).
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Tabela 3 — Médias do teor (%) dos compostos majoritarios (mirceno, (E)-cariofileno, (E)-B-farneseno, B-selineno e a-selineno) em cones
sintomaticos e assintomaticos em diferentes cultivares de Humulus lupulus L. contaminados por mildio.

Mirceno
Cultivar Sintomas Média
Com Sem
Chinook 1,94Bb 35,08Ab 18,51
Cascade 52,07Aa 51,04Aa 51,55
RGS 61,28Aa 55,38Aa 58,33
Média 38,43 47,16
CV (%) =21,20
(E)-cariofileno ™
Cultivar Sintomas
Com Sem
Chinook 8,02 7,55 7,79
Cascade 5,49 5,28 5,39
RGS 4,06 4,40 4,23
Média 5,86 5,74
CV (%) =49,24
(E)-B-farneseno ™
Cultivar Sintomas Média
Com Sem
Chinook 29,35 19,08 24,22
Cascade 14,09 15,38 14,74
RGS 11,23 14,68 12,96
Média 18,22 16,38
CV (%) = 57,52
B-selineno ™S
Cultivar Sintomas Média
Com Sem
Chinook 13,22 9,30 11,26
Cascade 7,68 7,90 7,79
RGS 6,09 7,01 6,55
Média 9,00 8,07
CV (%) =53,16
8-selineno ™
Cultivar Sintomas Média
Com Sem
Chinook 15,33 10,70 13,02
Cascade 8,85 8,92 8,89
RGS 7,07 8,12 7,60
Média 10,42 9,25

CV (%) =53.24
Médias seguidas pelas mesmas letras maiusculas na linha e mintiscula na coluna ndo diferem a 5% de probabilidade pelo teste de Tukey; CV =
coeficiente de variagdo; NS = néo significativo.

Os menores teores de mirceno no cultivar Chinook podem explicar o baixo rendimento de 6leos essenciais. O mirceno ¢ um
monoterpeno hidrocarboneto aciclico que apresenta forte agdo antifiingica (Albayrak et al., 2023). Seu mecanismo de acdo se da
pelo efeito que este composto provoca na morfologia da membrana celular (Poléc et al., 2020). Também ¢ relatado que o mirceno ¢é
capaz de inibir a expressdo de enzimas antioxidantes o que leva o acimulo de espécies reativas de oxigénio e consequentemente
morte celular em espécies de Fusarium (Albayrak et al., 2023). Portanto, o baixo teor do composto mirceno pode ter menor agao
sobre o fungo e consequentemente ter afetado o desenvolvimento dos cones ¢ da lupulina. Nos outros dois cultivares os teores de
mirceno sdo estatisticamente maiores e apos a contaminagdo ainda houve um aumento, ainda que nao significativo, permitindo que
a acdo do fungo ndo tenha sido tdo drastica.

A altera¢do na composi¢ao do o6leo essencial, com destaque para a produ¢do de mirceno em cones com sintomas, reforca a
hipotese de uma resposta defensiva da planta. O mirceno, além de seu papel no aroma da cerveja também pode contribuir para o
controle da infecgdo do fungo Pseudoperonospora humuli.
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