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RESUMO

S. DORTA, Juliane. Obtencdo E Caracterizacdo De Oleo Essencial De Pitanga
(Eugenia Uniflora). 38. TCC (Curso de Bacharelado em Quimica Industrial),
Universidade Tecnoldgica Federal do Parana (UTFPR). Pato Branco, 2021.

A Eugenia uniflora pertence a familia Myrtaceae, no Brasil é conhecida por uma
grande variedade de nomes populares como, pitanga, pitangueira, cereja brasileira,
cereja cayena, ibitanga e pitangatuba. E encontrada em vérios estados, como Bahia,
Mato Grosso do Sul, Minas Gerais, Sdo Paulo, Espirito Santo, Rio de Janeiro, Santa
Catarina, Parana e Rio Grande do Sul. Essa planta apresenta diversas propriedades,
antidiarréica, anti-inflamatéria, antirreumatica, antipirética, hipotensora, diurética,
antifungica, antioxidante, antimicrobiana, entre outras. Este trabalho teve como
objetivo, realizar a obtencéo do 6leo essencial da parte aérea de E. uniflora, utilizando
hidrodestilacao e arraste a vapor, além da caracterizagdo quimica por meio de CG-
EM de uma amostra obtida via arraste a vapor. Os resultados foram tratados
compartando os indices Aritméticos calculados com os da literatura e seus respectivos
espectros de massas. Foram identificados trés sesquiterpenos hidrogenados, o a-
Neocallitropsene, o (E)-iso-y-Bisabolene e o cis-Muurol-5-en-4-3-ol, 13
sesquiterpenos oxigenados e 4 sinais foram considerados nado identificados. Os
compostos majoritarios observados foram: 5-epi-7-epi-a-Eudesmol, 10-epi-y-
Eudesmol, cis-Cadin-4-en-7-ol e 13-hidréxi-Valencene. Este trabalho contribui para
industrias de 6leos essenciais por apresentar os resultados da composigao quimica a
partir a vapor que é comumente usado em analises de larga escala, bem como o uso
do material vegetal galhos juntamente com as folhas.

Palavras-chave: Quimica. Produtos Naturais. Oleos essenciais. Pitanga.



ABSTRACT

S. DORTA, Juliane. Obtaining and Characterizing Pitanga Essential Oil (Eugenia
Uniflora) . 38. TCC (Course of Chemestry) - Federal University of Technology — Parana
(UTFPR). Pato Branco, 2021.

Eugenia uniflora belongs to the Myrtaceae family, in Brazil it is known by a wide variety
of popular names such as pitanga, pitangueira, Brazilian cherry, cayena cherry,
ibitanga and pitangatuba. It is found in several states, such as Bahia, Mato Grosso do
Sul, Minas Gerais, Sao Paulo, Espirito Santo, Rio de Janeiro, Santa Catarina, Parana
and Rio Grande do Sul. This plant has several properties, antidiarrheal, anti-
inflammatory, antirheumatic , antipyretic, hypotensive, diuretic, antifungal, antioxidant,
antimicrobial, among others. The objective of this work was to obtain the essential oil
from the aerial part of E. uniflora, using hydrodistillation and steam drag, in addition to
chemical characterization by means of GC-MS of a sample obtained via steam drag.
The results were treated by sharing the calculated Arithmetic Indices with those in the
literature and their respective mass spectra. Three hydrogenated sesquiterpenes were
identified, a-Neocallitopsene, (E)-iso-y-Bisabolene and cis-Muurol-5-en-4-3-ol, 13
oxygenated sesquiterpenes and 4 signals were considered unidentified. The major
compounds observed were: 5-epi-7-epi-a-Eudesmol, 10-epi-y-Eudesmol, cis-Cadin-4-
en-7-ol and 13-hydroxy-Valencene. This work contributes to essential oil industries by
presenting the results of chemical composition from steam which is commonly used in
large scale analyses, as well as the use of plant material from branches together with
leaves.

Keywords: Chemistry. Natural products. Essencial oil. Pitanga
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1 INTRODUGAO

Os produtos naturais sao altamente visados nos ultimos tempos, devido
a grande diversidade de aplicagdes no cotidiano. Sdo definidos como substancias
quimicas organicas produzidas por seres vivos como plantas, algas, fungos e
bactérias, e, invariavelmente possuem propriedades biologicas de interesse ao
homem. Os estudos desses produtos naturais consistem na extragao, identificagao e
aplicabilidade dos metabdlitos constituintes.

Uma das classes de produtos naturais sdo os Oleos essenciais, que
podem ser obtidos de frutos, folhas, flores e caule. A obtencao pode ser realizada por
diversos métodos, entre eles enfloragdo, prensagem, extracdo com fluidos
supercriticos, extracdo com solventes organicos, hidrodestilagao e arraste direto por
vapor d’agua, que serao os dois métodos abordados neste projeto.

Esses 6leos essenciais possuem propriedades que possibilitam diversas
aplicagdes no dia a dia, e muitas das variedades de 6leos essenciais séo aplicados
em industrias farmacéuticas, alimenticias, perfumaria e cosméticos.

O Brasil possui destaque entre os maiores produtores de oleos
essenciais no mundo, com aproximadamente U$ 147 milhdes, juntamente com a
Franca e EUA. O destaque do Brasil € devido aos 6leos essenciais citricos, muito
visados por serem um subproduto na industria de suco, e também por conta da grande
diversidade de espécies que ha no pais.

Este trabalho consistira na obtencao do 6leo essencial da parte aérea de
pitangueira (Eugenia uniflora), uma planta nativa com grande riqueza de espécies,
possuem caracteristicas interessantes que variam de acordo com a localizagao
geografica e outros fatores abordados no decorrer do trabalho. Focando na analise e
identificacdo do 6leo essencial, e comparando também os componentes entre duas
diferentes formas de obtencgao, a hidrodestilagéo e arraste a vapor de agua, a fim de

obter dados uteis para obtencgao e possivel comercializacdo em escala industrial.



2 OBJETIVOS

2.1 GERAL

Obter 6leo essencial das folhas de pitanga (Eugenia uniflora) pelos
meétodos de arraste a vapor e hidrodestilagdo, analisar a composi¢ao quimica das

amostras obtidas, por Cromatografia Gasosa acoplada a Espectrometria de Massas.

2.2 ESPECIFICOS

e Obter o 6leo essencial de folhas de pitanga pelo método de
arraste a vapor

e Obter o 6leo essencial de folhas de pitanga pelo método de
hidrodestilacao

e Analisar o 6leo essencial via Cromatografia Gasosa acoplada a
Espectrometria de Massas (CG-EM)

e Identificar e caracterizar a composi¢cao quimica das amostras de
oleo essencial



3 REFERENCIAL TEORICO

3.1 PITANGA (Eugenia uniflora)

A E. uniflora (Figura 1), € uma planta nativa do Brasil pertencente a
familia Myrtaceae. Frequentemente possui destaque por ser uma das familias com
maior riqueza de espécies e uma variedade de nomes populares como, pitanga,
pitangueira, cereja brasileira, cereja cayena, ibitanga e pitangatuba. E muito comum
ser encontrada nos estados da Bahia, Mato Grosso do Sul, Minas Gerais, Sdo Paulo,
Espirito Santo, Rio de Janeiro, Santa Catarina, Parana e Rio Grande do Sule em

outros paises na América Central, Australia e sudoeste da Asia e Africa (Figura 2)
(ANVISA, 2015).

Figura 1 — E. uniflora (pitanga)
Fonte: : http://www.jardimdasideias.com.br/pitangueira-curiosidades-e-cuidados/



http://www.jardimdasideias.com.br/pitangueira-curiosidades-e-cuidados/

Figura 2 — Regides onde a E. uniflora é encontrada
Fonte: (ANVISA, 2015)
O uso da E. uniflora é diversificado, e foi introduzido pela medicina

popular indigena Guarani no século XV. Nesta planta ha possibilidades de encontrar
caracteristicas para usos terapéuticos, algumas delas sdo: antidiarréica, anti-
inflamatdria, antirreumatica, antipirética, hipotensora, diurética, carminativa,
expectorante, adstringente. Também pode ser descrita para tratar doengas do trato
digestorio, amigdalite, gripe, febre amarela, gota, doengas hepaticas, infeccao
urinaria, conjuntivite, obesidade, diabetes, dor de cabega, bronquite, hipolipidémica e
hipercolesterolemiante, antifungica, vermifuga, antiparasitaria, hemorroidas, resfriado,
tosse, doencgas de pele, antioxidante e antimicrobiana (ANVISA, 2015).

O que define cada uma dessas caracteristicas € a composicdo quimica
da E. uniflora, porém existem alguns fatores extrinsecos interferentes como,
localizacdo geografica, estagio de desenvolvimento da planta, caracteristicas
climaticas e do solo e a parte da planta que esta sendo avaliada. Em funcédo dessa
variagdo na composi¢cao quimica, ha uma grande diversidade de aplicagbes, € a
eficacia da planta é verificada por meio de analises para caracterizacdo de seus
principios ativos, estudos sobre os constituintes quimicos isolados, a relagdo da
estrutura com a atividade e seus mecanismos de agédo, ANVISA (2015 e Fehlberg
(2011 e Jung et al. (2013 e RUZZA (2008 e Da Silva; Mazine (2016).



3.2 APLICACOES DA Eugenia uniflora

3.2.1 Atividade antimicrobiana

Estudos confirmam, em grande maioria, a atividade antimicrobiana do
O0leo essencial de E. uniflora, acdo que vem sido atribuida aos sesquiterpenos
existentes na sua composig¢do. Apds a realizagcado de alguns testes famacoldgicos,
mesmo com algumas limitagdes de dados e diversidade de concentragcbes usadas em
cada teste, é possivel observar resultados significativos. Nos ensaios com fungos,
foram observadas atividades inibitérias significantes contra as seguintes espécies:
Candida krusei, Paracoccidioides brasiliensis, Trichophyton mentagrophytes, Candida
dubliniensis, Candida tropicalis, Candida albicans, Candida glabrata, Candida
parapsilosis, Candida krusei, Cryptococcus grubii, Cryptococcus gattii, sobretudo,
Cryptococcus gattii e Cryptococcus neoformansneste estudo.

Entre as bactérias que demonstraram maior susceptibilidade nos testes
com o Oleo essencial de E. uniflora encontram-se a Pseudomonas aeruginosa,
Streptococcus aqui, Staphylococcus epidermidis, Salmonella typhimurium e as
bactérias cariogénicas Streptococcus mitis, Streptococcus salivaris. Entre as bactérias
que demonstraram resisténcia encontram-se a Serratia marcescens, Streptococcus

mutans, Enterobacter spp., Klebsiella pneumoniae. (ANVISA, 2015)

3.2.2 Atividade antioxidante

O dleo essencial das folhas de E. uniflora foi testado em diferentes
concentragdes frente ao o radical 1,1-difenyl-2-picrilhidrazil em solugédo (DPPH). A
concentracao que causou 50% de inibicdo do radical DPPH correspondeu a 833,3 +
20,7 pg/ mL(117).

A acao antioxidante do 6leo essencial das folhas de E. uniflora também
foi testada em tecidos animais. Victoria e colaboradores (2013) verificaram a
capacidade do 6leo essencial em proteger contra a peroxidagao lipidica em estruturas
cerebrais (hipocampo, cortex e cerebelo) de camundongos. Os niveis de
malonialdeido foram usados como marcadores da peroxidagao lipidica. A

concentracdo do oleo essencial da E. uniflora 50 ug/ mL promoveu as maiores



inibicdes da peroxidagao lipidica em todas as estruturas cerebrais. O préprio 6leo
essencial, examinado ao longo de 30 dias, demonstrou ser resistente a auto
peroxidagao lipidica. (ANVISA, 2015)

3.3 OLEOS ESSENCIAIS

3.3.1 Historia

Os usos dos 0Oleos essenciais tém seus primeiros relatos de meados de
2700 a.C., no livro mais antigo de ervas, Shen Nung, que cita alguns usos. Os arabes
aperfeicoaram as técnicas e aparatos para a obtengéo e o fisico Avicena (980 — 1073)
possui entdo o mérito, de ser o primeiro a obter 6leo essencial de rosas. Porém,
apenas em 1558 foi documentado uma forma de separar os 6leos essenciais, que
antes eram apenas solugdes alcodlicas, pelo italiano Giovanni Battista della Porta
(1535 — 1615), em Magiae naturalis sive de miraculis rerum naturalium, uma obra de
compilagao.

Com o aumento no nivel de tecnologias e conhecimentos, a partir do
século XVI eXVIl, a comercializagdo dos Oleos essenciais se tornou mais popular. No
Brasil, o 6leo essencial do pau-rosa, uma arvore da Amazénia, foi um dos primeiros a
ser extraido e utilizado em perfumarias. Devido a segunda grande guerra, houve uma
dificuldade de importagdo das esséncias dos fornecedores habituais, aumentando a
demanda de exportacdo no Brasil, por conta da mao de obra barata e enorme riqueza
natural, ajudando significativamente no aumento da produgéo (Trancoso, 2017).

Atualmente o Brasil estda entre os maiores exportadores de Oleos
essenciais do mundo, com cerca de US$ 147 milhdes, ficando atras apenas da Franga
e EUA. Desse volume, 91% consiste em o6leos citricos, ALVES et al. (2011 e Cardoso
et al. (2003 e OLIVEIRA (2016 eTrancoso (2017 e Wagner Azambuja).



3.3.2 Definigao

Os 6leos essenciais, que podem ser chamados de 6leos etéreos ou
esséncias, sao misturas complexas de substancias volateis, liquidas, lipofilicas e
geralmente odoriferas. Ao entrarem em contato com a agua, sdo pouco soluveis,
porém o suficiente para aromatizar a solugdo, chamada hidrolato, (BAKKALI;
AVERBECK; AVERBECK, 2008).

Eles podem possuir de 20 a 60 componentes em concentragdes
diferentes dentro de sua composicao, dentre eles, fenilpropanoides e terpenoides se
destacam por serem responsaveis pelas propriedades biolégicas e o0 aroma
caracteristico do 6leo essencial.

A volatilidade € a principal caracteristica diferencial entre os o6leos
essenciais e 6leos fixos, que sdo misturas de substancias lipidicas geralmente obtidas
das sementes. Sua evaporacido € muito rapida e mesmo assim os Oleos essenciais
conseguem penetrar na pele humana e entrar na corrente sanguinea, por iSso séo
considerados terapéuticos e, devido a complexidade e variedades de compostos, os
Oleos essenciais conseguem interagir com varios sistemas bioldgicos.

Nas plantas, o percentual de 6leo essencial raramente € maior que 1%
podendo haver exceg¢des como noz-moscada (Myristica fragrans) e cravo (Syzygium
aromaticum). Geralmente possuem odor agradavel, coloragcdo amarelada e
estabilidade que esta relacionada, principalmente, a presenca de luz, calor, ar,
umidade e metais, LOURENCO (2018), OLIVEIRA et al. (2008) e SIMOES (2010).

O oleo essencial de pitanga apresenta singular importancia,
principalmente em funcdo da variedade de propriedades bioldgicas a ele atribuidas,
como atividade anti-inflamatdria, analgésica, anti-diarréica, antibacterial, entre outras,
GALLUCCI, S (2011). E descrito como um 6leo essencial citrico, normalmente de
coloragao amarelada, com uma nota verde exética e fresca, tornando-o interessante
para fins de cosméticos, GALLUCCI, S (2011).

3.3.2.1 Terpenoides

Os terpenos constituem uma subdivisdo de classe de prenil-lipidios
(prenilquinonas, esterdis e terpenos). Podemos descrever os terpenoides como



terpenos modificados onde grupos metila sdo removidos ou rearranjados, ou sao
oxidados. Também estdo presentes em quantidades pequenas nos organismos Vvivos,
onde desempenham varios papéis vitais na fisiologia humana, além de funcgdes
importantes na membrana celular.

Outra forma de defini-los € como sendo um grupo de moléculas cuja
estrutura se baseia em quantidade de unidades isoprénicas (possuem 5 atomos de
carbono) como mostrado na (Tabela 1). Monoterpenos e os sesquiterpenos séo os
mais abundantes nos 6leos essenciais, podendo subdividir os monoterpenos em trés

grupos: aciclicos, monociclicos e biciclicos (Figura 3).

Tabela 1 — Unidade de Isoprenos e numeros de carbonos de cada classe de terpenos

Terpenos Unidades Isoprenos Atomos de Carbono
Monoterpenos 2 10
Sesquiterpenos 3 15
Diterpenos 4 20
Sesterpenos 5 25
Triterpenos 6 30
Carotenoides 8 40
Aciclico Monaciciico Biciclico
Monoterpenos
| o -
Citronelol Mentol Vebenona

Sesquiterpenos

Sinensal Zingibereno Valenceno

Figura 3 - Exemplos de monoterpenos e sesquiterpenos: aciclico, monociclico e biciclico
Fonte: Desenho feito no ChemSpider pela autora

Ha um valor estimado superior a 150 monoterpenos e 1000
sesquiterpenos descritos como componentes em Oleos volateis; e mais de 8000



compostos terpénicos conhecidos, segundo BERGAMASCHI (2008), FEHLBERG
(2011), O. FELIPE; L. BICAS (2017), OLIVEIRA (2016), LOURENCO (2018),
OLIVEIRA et al. (2008) e SIMOES (2010).

A composic¢ao dos Oleos essenciais revela, normalmente, a ocorréncia
de sesquiterpenos como compostos majoritarios em sua composi¢gao quimica, quem
disse isso foi .A.OGUNWAND (2005). Estudo realizado por SANTOS (2015) mostra
que essa espeécie, Eugenia uniflora, apresenta variedades de constituintes, tanto em
composi¢ao quimica, quanto na concentragdo dos componentes, o que altera as
respectivas propriedades biolégicas do 6leo essencial. Quando obtido de plantas
coletadas em diversos locais de cultivo, essa variagao pode ser atribuida as mudancgas
climaticas, composi¢ao do solo, época de coleta, altitude, métodos de extracdo e a

diferentes bidtipos da espécie.

3.3.2.2 Fenilpropanoides

Fenilpropanoides sao formados a partir do acido cinémico, resultado da
acao enzimatica que os aminodacidos (gerados pelo acido corismico), sofrem (Figura
4). Sao substancias naturais amplamente distribuidas nos vegetais. A natureza e as
propriedades destes compostos, alteram importantes caracteristicas sensoriais do

oleo essencial.

Glicose Polissacarideos
Heterosideos
acido-chiquimico ____ acetil;CoA
"‘\__1___\ /

=

[ | Anfroquinonas,

[ [ |
Triptofano Fenilalaninas  acido galico flavonoides e via condensacdo
‘ tirosina taninos condensados Ciclo do mevalonatto |
acido citrico | Acidos graxos
;ﬂlc'a‘lmdes Isoprendides
inddlicos e o

quinolinicos

Terpenoides e
Ornitina esterdis
lisina
Acido cindmico

Acaldides pirrolidinicos

Protoalcaldides Fenilpropanoides Tropanicos € quizinolinicos
alcaldides indélicos e

benzilisoquinolinicos "
Ligninas e
cumarinas

Figura 4 - Rota de biossintese de metabdlitos especializados ressaltando a formacédo de
fenilpropanoides e terpenoides.
Fonte: Simdes, 2010.



Os fenilpropanoides mais conhecidos séo: chavicol, metil chavicol, apiol,
eugenol, estragol, miristicina, anetol, elemicina, metil eugenol, RUZZA (2008) e
SIMOES (2010).

3.4 OBTENGCAO DE OLEO ESSENCIAL

O dleo essencial, que esta presente no interior das células vegetais,
consegue ser liberado com a presenga de calor e pressao. Portanto, os métodos mais
comuns de obtengao de 6leos essenciais sao, enfloragdo, prensagem, extragdo com
fluidos supercriticos, extragdo com solventes organicos, arraste direto por vapor
d’agua e hidrodestilagao. Os dois ultimos serdo os métodos utilizados neste projeto.

A escolha dos métodos de obtencdo varia de acordo com as
propriedades desejadas no 6leo essencial, pois a composigdo é influenciada pelo
método de extragdo; algumas caracteristicas fisico-quimicas e os efeitos terapéuticos
também podem ser alterados pelas condi¢des aplicadas na extracao (Custodio (2014)
e RUZZA (2008)).

3.4.1 Arraste a vapor

O principio desse método € baseado no conhecimento de que a tensao
de vapor dos 6leos volateis € maior que a da agua, e por isso sao arrastados pelo
vapor d’agua. Apos a obtencao 6leo e separagao da agua, € importante que seja seco
com Na2SOs anidro (Sulfato de sodio). Esse € um método usado, preferencialmente

para extracdo de materiais vegetais frescos. (SIMOES et al., 1999).

3.4.2 Hidrodestilacao

A hidrodestilagédo é um dos métodos mais antigos utilizado na obtengao
de 6leos essenciais em escalas laboratoriais. Para o processo, € utilizado um aparato
conhecido como clevenger (Figura 5). Nesse método, o 6leo essencial pode ser obtido
a partir do material fresco ou seco, dependendo da espécie da planta, (LOREGIAN,
2013).



Figura 5 - Representagéo aparato Clevenger.

Fonte: The Essential Oil Composition of Eryngium foetidum L. in South Vietnam Extracted by
Hydrodistillation under Conventional Heating and Microwave Irradiation - Scientific Figure on
ResearchGate.



4 MATERIAL E METODOS

4.1 OBTENGCAO DO OLEO ESSENCIAL

4.1.1 Coleta da Parte Aérea de Pitanga

Para simular a coleta que é feita em escala industrial, foi definido que
para a extracdo do Oleo Essencial (OE), utilizamos as folhas e os galhos mais finos,
que chamamos de parte aérea das arvores (Figura 6. a) e b)), coletados de 4
pitangueiras (Figura 7. a) e b)), que se encontram lado a lado, na area interna do
campus da UTFPR — Pato Branco, apresentando a seguinte localizagao, 26°11'50.3"S
52°41'24.9"W, nos dias 12 e 13 de margo de 2021, as 9 horas da manha.

Para a extracdo com material fresco via arraste a vapor, foi coletado um
total de 600 g de material vegetal, que foram separados igualmente para a obtengao
em triplicata. Para a extracdo seca via hidrodestilagdo, foram coletadas 250 g de
material vegetal fresco, que posteriormente foram secos e separados para triplicatas
de 40 g cada. Para a determinacédo do teor de umidade, foram coletadas 10 g de

material para a realizagéo em triplicata com 3 g cada.

Figura 6 — Porcao representativa da parte aerea das arvores de pitanga
Fonte: Propria autora



Figura 7 — Pitangueiras localizadas na area interna do campus UTFPR - PB
Fonte: Prépria autora

4.1.2 Determinacdo da Umidade

Foram cortadas em pequenos partes 9 g da parte aérea, ainda fresca, a
fim de determinar a umidade em triplicata com 3 g cada, colocadas em cadinhos de
porcelana previamente secos a 105°C e pesados. Os cadinhos foram colocadas na
estufa a 105 °C por 3 horas, resfriados em dessecador para a medigdo da massa final.

A partir da equacéo:

u (%) = mi-mf) . 100

ma

calculamos a média do teor de umidade do material vegetal, onde mi =
massa inicial cadinho + amostra, mf = massa final total, e ma = massa apenas da

amostra.

4.1.3 Obtencgao do Oleo Essencial

4.1.3.1 Arraste a vapor

A extracdo do oOleo essencial foi realizada por arraste a vapor em um

equipamento adaptado, (Figura 8, a)) onde o aquecimento foi realizado em um fogao



convencional, alcangando a temperatura de ebulicdo da agua, aproximadamente100
°C. Foram pesados 150 g de material vegetal fresco e cortado, colocado no
equipamento (Figura 8, b)) com 2 litros de agua ao fundo, e um funil de destilagdo
acoplado na saida do equipamento para a coleta do 6leo. Apos a fervura da agua (em
torno de 100 °C), a extragao ocorreu por 1h30. A Analise foi feita em ftriplicata, e ao
final de cada extragdo foi necessario a utilizacdo de Eter etilico e Sulfato de sddio
anidro para a retirada da 4agua, seguida de filtracdo. As amostras foram
acondicionadas em vials identificados como U1, U2 e U3, e resfriados até a analise
em CG-EM.

3

Saida de 6leo i

Agua +
— material

Figura 8 — a) Equipamento adaptado pronto para a realizagdo da extracdo de arraste a vapor; b)
Equipamento aberto com o material vegetal colocado por cima da agua com auxilio de uma
grade de inox.

Fonte: Prépria autora

4.1.3.2 Hidrodestilagao

Extracdo realizada com o material vegetal seco a 40 °C, utilizando o
aparato de Clevenger (Figura 9, a)), acoplado & uma manta térmica sem controle de
temperatura. A extracao foi realizada em ftriplicata, utilizando para cada extragao, 40

g de material seco mergulhado em 650 mL de agua destilada (Figura 9, b)), apés a



ebuligdo da agua, aproximadamente 100 °C, a analise ocorreu com duragao de 2
horas. O 6leo essencial obtido foi retirado da vidraria com uma pipeta de pasteur para
evitar perdas, e separado da agua utilizando Eter etilico e sulfato de sédio anidro,
seguido de filtragdo. As amostras foram acondicionadas em vials identificados como

S1, S2 e S3, e resfriados até a analise em CG-EM.

Figura 9 — a) Aparato de Clevenger montado pela prépria autora; b) Material vegetal seco coberto por
agua destilada
Fonte: Prépria autora

4.2 CARACTERIZACAO DO OLEO ESSENCIAL

4.2.1 Analise

A cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas, que
separa e quantifica as substancias componentes de 6leos vegetais, € um método que
possibilita a identificagdo dos compostos individuais, a partir da comparagao do tempo

de retengao relativo das amostras com padroes.



A técnica da cromatografia gasosa, consiste em “carregar’ os
componentes da mistura que se quer separar, através de uma coluna, utilizando-se
um gas de arraste (fase movel) que deve ser inerte.

Na coluna onde ocorre a separagao, fica a fase estacionaria que pode
ser liquida (GLC) ou sdlida (GSC). No caso de ser GLC, a fase estacionaria é
constituida por um liquido nao volatil, que € mantido como um filme sobre um suporte
solido inerte, que se apresenta na forma de pequenas particulas. Quando for GSC, a
fase estacionaria ja € um sdlido, ndo sendo, portanto, necessario utilizar-se de um
suporte.

A fase estacionaria em qualquer dos casos, retarda seletivamente os
componentes da mistura até formar bandas separadas no gas de arraste. As bandas
correspondentes aos componentes, ao sairem da coluna com a corrente de gas, séo
detectadas e, a seguir, registradas na forma de picos, em fungao do tempo. Desse
modo, obtém-se os cromatogramas.

A técnica de desenvolvimento mais usada em cromatografia gasosa € a
eluicdo. Uma corrente de gas passa continuamente pela coluna e quando a amostra
vaporizada € introduzida rapidamente nesta corrente de gas, ela € arrastada através
da coluna. As substancias presentes na amostra, depois de separadas, chegam ao
detector, que gera um sinal para o registrador.

Durante a analise, a temperatura da coluna pode permanecer constante
(cromatografia gasosa isotérmica) ou sofrer uma variagdo, linear ou nao
(cromatografia gasosa com temperatura programada). A programagao da temperatura
¢ significativamente importante em cromatografia gasosa, ja que melhora a separagao
e diminui o tempo de analise. Consiste em se comecar a analise com a coluna em
uma temperatura mais baixa, para que solutos de baixo ponto de ebulicdo possam
eluir como picos separados. Durante a analise, a temperatura da coluna é aumentada
com o objetivo de se diminuir a retencédo de substancias de maior ponto de ebulicao.
Além das vantagens citadas acima, a programacao de temperatura faz com que haja
uma maior simetria nos picos e uma melhor detectabilidade para aqueles picos de
tempos de retengdo excessivamente longos sob condicbes isotérmicas. A
programacao da temperatura é bastante util quando a amostra € composta de

substancias com uma grande diferenga em seus pontos de ebuligdo, COLLINS (1997).



Foi usada a temperatura de injecdo a 250 °C, com rampa de
aquecimento, iniciando em 60 °C e aumentando 3 °C por minuto até alcancar 240 °C,
e usando fluxo de gas Hélio, no modo slipt 1:20, sem injetor. O tempo total de analise

€ em torno de 70 minutos.

4.2.2 ldentificacéo

Os componentes dos 6leos essenciais foram identificados com base no
indice aritmético (IA), determinados através da utilizagdo de uma série homdloga de
hidrocarbonetos lineares saturados contendo de C9-C19 atomos de carbono,
injetados nas mesmas condi¢ées cromatograficas. Os indices aritméticos foram
calculados com base nos tempos de retencao obtidos, que foram comparados com os
indices aritméticos da literatura, (ADAMS, 1995;VAN DEN DOOL;KRATZ, 1963) e

seus respectivos espectros de massas.



5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 TEOR DE UMIDADE

A tabela 2 apresenta os dados obtidos para o teor de umidade da parte

aérea de Pitanga utilizada neste estudo. O valor obtido para a umidade média foi de
58,86%, valor muito proximo ao encontrado por LOREGIAN, A. (2013) que foi de

47,8577% (Tab. 2). Ha que se considerar que nesse trabalho citado o material

consistia de folhas somente e ndo de parte aérea (folhas e caules finos) da

pitangueira. No calculo, a triplicata n° 3 foi desconsiderada ao observar que os outros

dois valores foram proximos.

Tabela 2 — Dados usados na determinag¢ao do teor de umidade do material vegetal fresco

N° | Massa amostra Massa inicial total mi | Massa final total | Teoru (%) | Média teor caic.
ma(g) (9) m¢ () (%)
1 3,0037 82,2709 80,8341 47,8343
2 3,0016 86,4097 84,9725 47,8811 47,8577
3 3,0020 81,3966 80,0115 46,1392
Massa - Méedia
. Massa Massa : Umidade :
Material o . perdida i Umidade
inicial (g) | final (g) (9) (%) (%)
10,0836 3,7829 6,2312 61,79
Eugenia
uniflora L. 10,0141 4. 4385 58,5707 55,63 58,67
(Pitangueira).
10,0092 41474 5,8882 58,83

Figura 10 — Tabela de resultados do teor de umidade das folhas de E. uniflora coletadas no campus

UTFPR-PR..

Fonte: LOREGIAN, A. (2013)

5.2 OBTENGCAO DO OLEO ESSENCIAL

5.2.1 Via arraste a vapor




Foram coletados 1 mL de ¢6leo essencial (Figura 11, a)) em cada
extragdo, em seguida utilizou-se éter etilico, sulfato de sédio anidro e filtragdo para
retirar a agua presente nas amostras. As amostras de 6leos essenciais obtidos
apresentaram coloracdo levemente amarelada e foram acondicionadas em vials e

resfriadas até a analise em CG-EM (Figura 11, b)).

Figura 11 — a) Material extraido, antes de realizar a separagdo da agua com solvente (éter etilico),
agente secante (sulfato de sodio anidro) e filtragdo; b) Amostras nos vials apos a
evaporagao do solvente

Fonte: Propria autora

5.2.2 Via hidrodestilagao

Foram coletados 0,5 mL de 6leo essencial em cada extragao, retiradas
com a pipeta de Pasteur, em seguida foi utilizado o éter etilico, sulfato de sédio anidro
e filtracdo para garantir a retirada de agua das amostras de 6leo essencial. As
amostras apresentaram coloragdo amarelada, e foram acondicionadas em vials,

mantidas resfriadas até a analise em CG-EM (Figura 12)

Figura 12 — Amostras nos vials ap6s a separagdo da agua e evaporagao do solvente.
Fonte: Prépria autora



5.3 CARACTERIZACAO DO OLEO ESSENCIAL

Estdo sendo apresentados a caracterizagao e identificacdo de uma
amostra de 6leo essencial de pitanga (E. uniflora) obtida da parte aérea, por meio de
arraste a vapor. O material vegetal para essa amostra foi coletado no mesmo local, e
na mesma estagao (verao), em que foi coletado o material vegetal que deu origem as
amostras de 6leo essencial que estao relatadas no item 4. Materiais e métodos, bem
como no item 5 Resultados e Discussao, nos sub-itens 5.1 e 5.2.

A Figura 13 corresponde ao cromatograma do OE da parte aérea de E.
uniflora do material vegetal citado anteriormente, obtido via arraste a vapor, com seus

respectivos indices de retencgao.

Figura 13 — Cromatograma do OE da parte aérea de E. uniflora obtido via arraste a vapor

Tabela 3 — Tabela dos compostos terpenoides analisados por cromatografia gasosa acoplada a
espectrometria de massas e identificados utilizando o Indice Aritmético (IA) calculado em
comparagao com o IA da literatura, além de comparagédo com os respectivos espectros de

massas

No. Compostos [Acalc. [8 [Agit, 1] Classificagéo
1 a-Neocallitropsene 1482 1474 Sesquiterpeno Hidrogenado
2 (E)-iso-y-Bisabolene 15627 1528 Sesquiterpeno Hidrogenado
3 cis-Muurol-5-en-4-3-ol 1556 1550 Sesquiterpeno Hidrogenado
4  Spathulenol 1568 1577 Sesquiterpeno Oxigenado
5 Himachalene epoxide 1579 1578 Sesquiterpeno Oxigenado
6 Globulol 1582 1590 Sesquiterpeno Oxigenado
7  Viridiflorol 1588 1592 Sesquiterpeno Oxigenado
8 Guaiol 1599 1600 Sesquiterpeno Oxigenado
9 Ledol 1603 1602 Sesquiterpeno Oxigenado
10 5-epi-7-epi-a-Eudesmol 1606 1607 Sesquiterpeno Oxigenado



11
12
13
14
15
16
17
18
19
20

10-epi-y-Eudesmol
cis-Cadin-4-en-7-ol
epi-a-Cadinol
Agarospirol

Néo identificado

Néo identificado

Néo identificado
Cyclocolorenone

Néo identificado
13-hydroxy-Valencene

1621
1626
1631
1640
1645
1737
1751
1753
1756
1765

1622
1635
1638
1646

1759

1767

Sesquiterpeno Oxigenado
Sesquiterpeno Oxigenado
Sesquiterpeno Oxigenado
Sesquiterpeno Oxigenado

Sesquiterpeno Oxigenado

Sesquiterpeno Oxigenado

[a] |Acalc: indice Aritmético Calculado. [b] lAit: indice Aritmético da Literatura.

obtidos via arraste a vapor.

A Tabela 3 contém os compostos identificados do OE de E. uniflora

A caracterizagdo quimica foi baseada nos indices Aritméticos calculados

em relagdo aos tempos de retencéo de padrées n-alcanos (C9-C19) e nos fragmentos

observados nos espectros de massas e comparacao desses com a literatura (ADAMS,

2007). Para cromatografia com temperatura programada, o indice Aritmético é

calculado usando a equagéo:

Al =100+C —C )*(I&_—Tn;l)+100*C

Onde:

Cn: Numero de carbonos do alcano posterior

Cn-1: Numero de carbonos do alcano anterior

Tn

Tn: Tempo de retengéo do Cn

Tn-1: Tempo de retengcdo do Cn-1

Tx: Tempo de retengdo do composto

- Tn—l

n—1

Analisando os resultados contidos da Tabela 4, o OE de E. uniflora,

observa-se predominancia de sesquiterpenos oxigenados. De um total de 20 sinais

integrados no cromatograma (Fig. 13), foram identificados trés sesquiterpenos

hidrogenados, o a-Neocallitropsene, o (E)-iso-y-Bisabolene e o cis-Muurol-5-en-4-3-

ol, 13 sesquiterpenos oxigenados e 4 sinais foram considerados nao identificados. Os

compostos majoritarios observados foram: 5-epi-7-epi-a-Eudesmol,

Eudesmol, cis-Cadin-4-en-7-ol e 13-hidréxi-Valencene.

10-epi-y-



Ao comparar-se os resultados do trabalho realizado por PETTENAZZI
(2020), utilizando folhas de E. uniflora pode-se observar que também foram
identificados os compostos Spathulenol, Globulol, Viridiflorol e a-Guaiol. Fazendo a
mesma comparagdo da composigdo quimica obtida por GALLUCCI,S. (2011),
observa-se a presenga em comum dos compostos Ledol, Spathulenol, Guaiol,
Globulol e a-Cadinol. E importante salientar que ambos os trabalhos relatados
anteriormente utilizaram as folhas de E. uniflora e obtiveram o 6leo essencial por meio
de hidrodestilagao, diferentemente deste trabalho que obteve o 6leo essencial via
arraste a vapor e utilizou como material vegetal, a parte aérea da pitangueira (E.
uniflora).

E importante ressaltar que, o rendimento do o6leo essencial, a
composi¢ao quimica, bem como a concentracao de cada um dos constituintes podem
variar durante o desenvolvimento do vegetal, em funcdo de alguns fatores como
ambiente, temperatura, umidade, exposi¢cao ao vento, ao sol, além de fatores como
época e local de coleta, métodos de obtencgao, etc. Todos esses fatores em conjunto,
ou mesmo alguns desses fatores podem justificar a diferenga entre amostras de 6leos

essenciais obtidas da mesma espécie.



6 CONCLUSOES

Apesar da espécie E. uniflora ser bem conhecida e estudada em termos
de identificacdo e caracterizacdo de o6leo essencial, este trabalho contribui por
apresentar os resultados da composi¢cao quimica de 6leo essencial utilizando como
meétodo de extragdo o arraste a vapor (método comumente utilizado por industrias de
extracédo de Oleos essenciais) e por utilizar como material vegetal galhos juntamente
com as folhas (parte aérea da planta).

Mesmo que a analise da composicdo quimica do oleo essencial tenha
sido feita utilizando uma amostra obtida por arraste a vapor, € importante destacar que
fez-se também a extracdo por meio de hidrodestilagao que posterior a este trabalho,
também sera feito a identificagcdo dos metabdlitos presentes da mesma forma que fez-
se a identificagdo para a amostra aqui relatada. texto

E se tratando da composi¢ao quimica, observa-se que a grande maioria
dos metabdlitos secundarios identificados s&o sesquiterpenos oxigenados, sendo que
0s majoritarios foram 5-epi-7-epi-a-Eudesmol, 10-epi-y-Eudesmol, cis-Cadin-4-en-7-
ol e 13-hidroxi-Valencene.

Estudos deverdo ser feitos para dar continuidade a este trabalho e

complementar os resultados até aqui obtidos.
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