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Resumo

O eucalipto tem diferentes aplicagdes, do tronco as folhas, sendo utilizado
principalmente como lenha, sendo a madeira a mais utilizada em industrias do
setor agropecuario, para producao de energia térmica. O eucalipto é escolhido
como fonte de madeira para lenha devido ao seu rapido crescimento e por ser
um grande produtor de biomassa. Dessa forma, esse estudo tem por objetivo
avaliar as propriedades fisico-quimicas e a qualidade do 6leo essencial extraido
das folhas de E. grandis, cultivado visando o uso da madeira, na regido oeste do
Parana. O dleo essencial pode ser extraido a partir do reaproveitamento
sustentavel das folhas, coletadas durante o crescimento ou derrubada das
arvores para uso da madeira. A extracao do 6leo essencial foi realizada por
hidrodestilacdo, em aparelho de Clevenger, a partir de folhas secas e verdes, em
diferentes tempos (60, 90 e 120 min). Para a identificagdo de algumas de suas
propriedades fisico-quimicas dos 6leos obtidos, foram determinados o indice de
refracdo e a densidade absoluta. Também foi realizada analises por
Cromatografia Gasosa com detector de lonizagdo de Chama (GC/FID) para
caracterizagdo da composi¢cao quimica do produto obtido. Com relacdo ao
rendimento das extracdes, os valores foram maiores para as extragdes com
maior tempo de duracdo e menor teor de umidade nas folhas, porém foram
obtidos dados diferentes dos encontrados na literatura, sendo o melhor
rendimento obtido a partir de extracbes com folhas secas, contendo apenas
10,8% de umidade e realizado 120 min de extragéo (1,63%). Para a analise de
determinacdo de densidade e indice de refragdo, os valores obtidos sao
semelhantes aos dados encontrados na literatura, sendo, 0,910 g cm= e 1,4756
para o oleo essencial obtido a partir de folhas frescas, € 0,908 g cm=2 e 1,4739
para o Oleo essencial obtido a partir de folhas secas, respectivamente. A partir
das analises cromatograficas, utilizando a técnica de GC/FID, foram
identificados, como componentes maijoritarios do 6leo essencial de E. grandis, o
a-pineno (82,1% em area para o 6leo essencial obtido de folhas secas e 78,9%
em area para o 6leo essencial obtido de folhas frescas, ambos com 120 min de
extracéo) e o 1,8-cineol (11,9 % em area para o 6leo essencial obtido de folhas
secas e 12,7 % em area para o 6leo essencial obtido de folhas frescas, ambos
com 120 min de extragao).

Palavras-chave: biomassa residual; E. grandis; analises fisico-quimicas;
hidrodestilagcao; aproveitamento sustentavel.



Abstract

Eucalyptus has different applications, from the trunk to the leaves, being used
mainly as firewood, with wood being the most used in industries in the agricultural
sector, for the production of thermal energy. Eucalyptus is chosen as a source of
wood for firewood due to its rapid growth and for being a great producer of
biomass. Thus, this study aims to evaluate the physical-chemical properties and
the quality of the essential oil extracted from the leaves of E. grandis, cultivated
for the use of wood, in the western region of Parana. Essential oil can be extracted
from the sustainable reuse of leaves, collected during growth or fellingof trees for
use in wood. The essential oil extraction was performed by hydrodistillation, in a
Clevenger apparatus, from dry and green leaves, at differenttimes (60, 90 and 120
min). In order to identify some of the physical-chemical properties of the oils
obtained, the refractive index and the absolute density weredetermined. Analysis
by Gas Chromatography with Flame lonization Detector (GC/FID) was also
carried out to characterize the chemical composition of the product obtained. With
regard to the yield of extractions, the values were higher for extractions with
longer duration and lower moisture content in the leaves, butdifferent data were
obtained from those found in the literature, with the best yieldobtained from
extractions with dry leaves, containing only 10.8% moisture and performing 120
min of extraction (1.63%). For the density determination analysisand refractive
index, the values obtained are similar to the data found in the literature, being
0.910 g cm™ and 1.4756 for the essential oil obtained from freshleaves, and 0.908
g cm and 1.4739 for the essential oil obtained from dried leaves, respectively.
From the chromatographic analyses, using the GC/FID technique, a-pinene (82.1
% in area for the essential oil obtained from dry leavesand 78.9 % in area for
essential oil obtained from fresh leaves, both with 120 minof extraction) and 1,8-
cineol (11.9 % in area for essential oil obtained from driedleaves and 12.7 % in
area for the essential oil obtained from fresh leaves, both with 120 min of
extraction).

Keywords: residual biomass; E. grandis; physicochemical analyses;
hydrodistillation; sustainable utilization.
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1 INTRODUGAO

Atualmente, diversas espécies de eucalipto sdo reconhecidas por
possuirem propriedades quimicas e fisicas diferentes. O eucalipto pode ser
utilizado em diferentes finalidades, como lenha, para produgdo de carvao
vegetal, e como matéria-prima em industrias de papel e celulose, moveleira,
entre outros.

A regiao oeste do Parana € uma grande produtora de graos, como soja,
milho e trigo, além disso, também é destaque no ramo da avicultura. Dessa
forma, a biomassa proveniente do eucalipto € muito usada com finalidades
energéticas, para a secagem de graos, aquecimento de aviarios em periodos
mais frios e uso em caldeiras de cooperativas agroindustriais. Dentre os
combustiveis usados como fonte de geragao de energia térmica, a lenha € a mais
consumida em industrias do setor agropecuario (CORTEZ; LORA; GOMEZ,2008).

Dentre as demais espécies, o eucalipto é escolhido preferencialmente por
ser um grande produtor de biomassa, devido ao seu rapido crescimento e facil
adaptacdo em diferentes regides (SIMIONI et al., 2018). Segundo estudos
realizados por Coutinho (2017), a area plantada com espécies de eucalipto no
Parana somava cerca de 340 mil hectares, representando 34,2% da area total
plantada em todo o estado.

No processo de derrubada e corte das arvores, o produto de interesse é
a madeira. A biomassa florestal restante, galhos e folhas, geralmente
classificados como residuos, sdo deixados no solo para adubagdo. Uma
alternativa de gestado desses residuos € a extragcédo de 6leo essencial (OE) das
folhas de eucalipto, recolhidas durante a derrubada das arvores. Com isso, é
possivel agregar maior valor a biomassa residual, sendo uma alternativa de mais
uma fonte de recurso financeiro para os pequenos produtores. Portanto, o
eucalipto cultivado visando a producido de madeira, também apresenta-se como
uma fonte alternativa de OE. Além disso, o aproveitamento dos residuos para
obtencao de OE é uma possibilidade de aumento da rentabilidade da plantagao

de eucalipto, uma vez que os OE tem elevado valor agregado.
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Os OE de eucalipto estao contidos principalmente nas folhas, onde séo
produzidos em pequenas glandulas. A sua composi¢céo varia de espécie para
espécie, mas, de maneira geral, os OE sdo compostos por substancias volateis
quimicamente complexas, que sao importantes matérias-primas para as
industrias de cosméticos e perfumaria por serem compostos aromaticos
(JUNIOR; SANTOS, 2021). Também podem ser utilizados em formulagdes
farmacéuticas devido suas agdes anti-inflamatodria, antioxidante, antianémica,
antialérgica, antifungica, analgésica, bactericida e repelente (BANDEIRA et al.,
2021).

Sendo assim, o estudo visa verificar a qualidade (através de analises das
propriedades fisico-quimicas e da composi¢cao quimica) do OE de eucalipto da
espécie Eucalyptus grandis, extraido de folhas recolhidas durante o
desenvolvimento ou a derrubada e corte das arvores cultivadas no oeste do

Parana.

1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo geral

Avaliar as propriedades fisico-quimicas e o composto quimico principal do
OE extraido das folhas da eucalipto de corte da espécie E. grandis cultivado no

oeste do Parana.

1.1.2 Objetivos especificos

e Coletar folhas de eucalipto de corte da regido oeste do Paran3;

e Avaliar as condicoes de secagem das folhas (com parametros
controlados) em laboratério para posterior obtengdo do OE de interesse;

e Extrair OE de folhas de eucalipto em diferentes estagios de
desenvolvimento (secas e verdes);

e Calcular o rendimento das extragoes;

e Avaliar as propriedades fisicas e quimicas OE extraido, como densidade
e indice de refracao;
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e Comparar os resultados obtidos com informagdes tedricas encontradas
sobre esse OE;

e Determinar parcialmente a composicdo quimica do OE obtido mediante
cromatografia gasosa.

1.2 JUSTIFICATIVA

A presente pesquisa tem por foco a analise das propriedades fisico-
quimicas e composigdo quimica do OE extraido das folhas de eucalipto da
especie E. grandis, encontrada no oeste do Parana, que ndo sdo aproveitadas
durante o desenvolvimento das arvores ou que sao perdidas durante o processo
de derrubada e corte da madeira.

O estudo se justifica no fato de que na regiao se situam diversas empresas
e produtores, que fornecem lenha de eucalipto para fins industriais. As folhas,
por sua vez, ndo possuem nenhum valor agregado e acabam n&o sendo
utilizadas.

Através da avaliacao das propriedades do OE é possivel analisar sua
viabilidade econdmica e comercial, podendo ser uma opc¢éo de renda extra para
as empresas prestadoras de servicos florestais de plantio e corte, que se
beneficiariam do aproveitamento sustentavel das folhas.

Levando em consideracao a vasta area de aplicagao de OE na atualidade,
se 0 O6leo extraido possuir qualidade consideravel, podera ser utilizado no
processo de fabricacdo de produtos que utilizam essa matéria-prima, como, por

exemplo, sabonetes e cosméticos.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 Oleo essencial

Os OE sao conhecidos pelos seres humanos ha centenas de anos. A
importante acdo dos OE devido a algumas ag¢des farmacoldgicas foi reconhecida
antes da utilizagcdo de suas fragrancias. Sem os conhecimentos medicinais da
atualidade, os produtos naturais, incluindo os OE, eram utilizados para o
tratamento de doencas e infecgdes. Posteriormente, comecaram a ser utilizados
na preparagao de cosméticos e sabonetes (BASER; BUCHBAUER; 2010).

Também chamados de 6leos volateis, os OE sao definidos pela
International Standard Organization (ISO) como produtos extraidos de folhas,
caules, flores, raizes, sementes de plantas através do arraste a vapor ou
hidrodestilagao (VITTI; BRITO, 2003).

Os OE sao misturas complexas de substancias volateis e lipofilicas, e séo
compostos principalmente por mono e sesquiterpenos e fenilpropandides,
compostos que conferem suas caracteristicas organolépticas (BIZZO; HOVELL,;
REZENDE, 2009). Essa mistura de substéncias é considerada 6leo, pois sao
liquidos oleosos a temperatura ambiente, e essencial, devido ao aroma
agradavel que apresentam, ou Oleos volateis por apresentarem volatilidade
(SIMOES et al., 2007).

Com grande aplicagéo nas industrias cosméticas e de perfumaria, e como
coadjuvantes em medicamentos, os OEs sao aplicados geralmente na forma de
fragrancias, composicoes farmacéuticas e orais ou comercializados na forma
bruta (BIZZO; HOVELL; REZENDE, 2009).

A producao de OE de plantas silvestres ou cultivadas € possivel na maior
parte dos lugares, com excecao para as regidoes mais frias e cobertas de neve.
O numero global de espécies cultivadas é estimado em cerca de 300.000, e
aproximadamente 10% destas possuem OE e podem ser fonte para a sua
producdo (BASER; BUCHBAUER, 2010).

Nos ultimos anos, o mercado de OE e de outros produtos de origem
vegetal vem crescendo. Pesquisas apresentam a vasta area de possiveis

aplicagdes das substancias produzidas a partir do metabolismo de plantas
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(SILVEIRA et al., 2012). A partir do metabolismo das plantas sdo produzidas
substancias quimicas que sao divididas em dois grupos. O primeiro grupo,
essencial a todos os seres vivos, sdo as macromoléculas ou metabdlitos
primarios. O segundo grupo de substancias quimicas sdo os metabdlitos
secundarios ou micromoléculas. Essas substancias ndo sao essenciais, podem
atuar como substancias protetoras das plantas, e que, geralmente, apresentam
estruturas quimicas complexas, podem ter atividades biologicas, sendo os
terpenos, presente nos OE, o maior grupo de substancias desse grupo
(BRUNETON, 2001).

Com relagdo ao mercado econdmico mundial a cerca dos OE, os
principais atores do mercado sao a india, os EUA, a Franca, a China e o Brasil,
guando se fala em valores. No entanto, quando se trata dos volumes exportados,
a Espanha substitui a Franga entre os cinco primeiros. Em 2022, o Brasil enviou
ao exterior cerca de 55 mil toneladas de OE, gerando um movimento financeiro
de aproximadamente US$ 435 milhdes (PARREIRAS, 2023).

2.1.1 Métodos de extragao de OE

De acordo com a norma ISO 9235:1997 (ISO, 1997), os OE sao
substancias obtidas a partir de partes de plantas por meio do processo de
destilagado usando arraste por vapor. Além disso, incluem-se nessa definicao os
produtos derivados do processamento mecanico dos pericarpos dos frutos
citricos.

Dentre os métodos de arraste pelo vapor estdo a destilagdo, que usa agua
(hidrodestilagdo), e a que usa apenas vapor (arraste a vapor). Na
hidrodestilagcao, as partes da planta entram em contato com a agua fervente,
estando completamente imersas ou na superficie, tendo seus 6leos arrastados
pelo vapor de agua. Na destilagdo com arraste a vapor, as partes da planta ndo
entram em contato com a agua e também tem seus 6leos arrastados pelo vapor
de 4gua (BUSATO et al., 2014).

A hidrodestilacdo (FIGURA 1) é o processo mais eficiente a nivel
laboratorial ou para producdo em pequena escala. Esse método consiste em

volatilizar e condensar uma mistura de vapor de agua com os compostos volateis
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presentes na planta (FILIPPIS, 2001). A matéria-prima vegetal em contato com
a agua em ebulicdo faz com que ocorra a abertura da parede celular e,
consequentemente, acontece a evaporagao do OE que esta entre as células da
planta (SILVEIRA et al., 2012 apud BIASI; DESCHAMPS, 2009).

Figura 1 - Esquema para hidrodestilacdo (a nivel laboratorial).
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Fonte: Adaptado de RABEHARITSARA; RABEARIMIHAJA; RANDRIANA, 2016.

O vapor passa por um condensador, onde é resfriado, e, como os
compostos volateis e a agua sao imisciveis, ocorre a formagao de duas fases
que podem ser separadas facilmente por densidade. Para producbes em
pequena escala e laboratorial, o aparelho de Clevenger pode ser empregado
(SIMOES et al., 2007).

Por outro lado, muito utilizado industrialmente para a produgcdo de OE em
larga escala, o arraste a vapor (FIGURA 2) é fundamentado na diferenga de
solubilidade de alguns componentes da planta no vapor de agua e da pressao
no sistema. O processo consiste na passagem de uma corrente de vapor de agua
por um recipiente contendo as partes da planta de onde se deseja extrairo OE,
arrastando os componentes volateis (FILIPPIS, 2001). A medida que o vapor

entra em contato com a matéria-prima vegetal cru, ela é aquecida e ocorre
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o rompimento da parede celular, liberando os OE contidos nas células que é
carreado até o condensador (CHAVEZ, 2007).

Figura 2 - Esquema de extracdo por arraste a vapor (a nivel laboratorial).
kitassato ==p tubo de seguranca
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do dleo essencial becher

bico de Bunsen

Fonte: (TRANCOSO et al., 2013)

Esse processo de extracdo utiliza, industrialmente, uma caldeira para
geracgao de vapor (em escala laboratorial, outra fonte de calor, como um bico de
Bunsen, pode ser utilizado), um extrator (destilador), onde a matéria-prima é
colocada, um condensador e um frasco de coleta, que pode conter um aparato
para separagao do hidrolato do 6leo pela densidade (SILVEIRA et al., 2012).

De acordo Pelizardo et al. (2013), estudos indicam que o menor teor de
agua nas folhas, por exemplo, permite que as substancias volateis, armazenadas
nas células das plantas, possam ser arrastadas ou volatilizadas de forma mais
eficiente, quando comparado com o material fresco/umido. A secagem das
folhas, além de elevar o rendimento da extracdo, aumenta a capacidade do
volume da matéria prima vegetal no destilador.

A secagem de plantas produtoras de OE deve ser cuidadosa em razéo da
volatilidade dos 6leos e sua degradagéo. A secagem pode ser feita com secador
de leito fluidizado, que é uma técnica de secagem muito eficiente, e também com
o uso de estufas com circulacado de ar, desde que realizada em temperaturas
adequadas (FREITAS, 2012 apud MOCHI, 2005).
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2.1.2. Composigao quimica dos OE

Os compostos presentes nos OE das plantas se apresentam em
diferentes concentragdes. Geralmente um deles € o composto que existe em
maior quantidade, sendo chamado de composto majoritario, mas existem
compostos em menores teores e baixissimas quantidades, sendo chamados de
compostos tragos. Por exemplo, o 1,8-cineol € um dos componentes majoritarios
do oleo de eucalipto, seu teor no OE pode chegar até a 80%, dependendo da
espécie de eucalipto, porém, essa mesma substancia foi encontrada no éleo de
bergamota em uma concentragdo bem menor do que no 6leo de eucalipto, cerca
de 0,002%. Nesse caso, se diz que esse composto € um constituinte traco do
oleo de bergamota (CASTRO, 2006).

Os constituintes dos OE variam desde hidrocarbonetos, aldeidos, alcoois,
fendis, cetonas, ésteres, éteres, 6xidos, peroxidos, acidos carboxilicos, lactonas,
furanos, cumarinas, até compostos com enxofre. A grande maioria dos OE séao
constituidos por derivados de fenilpropandides ou terpendides (BRUNETON,
2001).

Os fenilpropandides sao substéncias formadas a partir do acido
chiquimico (FIGURA 3), que é o responsavel pela formagao de unidades basicas
dos acidos cinamico e p-cumarico que, por meio de reacdes enzimaticas,
produzem propenilbenzenos e/ou alilbenzenos, e, por meio de oxidacbes com
degradacgao das cadeias carbébnicas laterais, ddo origem a aldeidos aromaticos.
Além disso, pelas ciclizagcbes enzimaticas intramoleculares podem ser formadas
cumarinas (BRUNETON, 2001).
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Figura 3 - Formag&o de compostos fenilpropanoides.
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Fonte: SIMOES et al., 2017.

Por sua vez, os terpendides compdéem uma grande variedade de
substancias de origem vegetal, sendo que o termo ¢ utilizado para denominar as
substancias de origem biossintética derivadas de unidades de isopreno (FIGURA
4) (BRUNETON, 2001).

Figura 4 - Estrutura quimica basica do isopreno.

P

Fonte: O autor.

Os terpenos, hidrocarbonetos ou derivados oxigenados dos terpendides
sao os principais constituintes dos OE. O numero de terpenos conhecidos passa
de 8.000, como compostos descritos em OE é estimado um numero maior que
150 monoterpenos e 1000 sesquiterpenos (BRUNETON, 2001 apud WAGNER
1993).

Os terpenos sao formados por unidades de isopreno, e o perfil terpénico
geralmente apresenta substancias constituidas por moléculas de dez e de quinze

carbonos, monoterpenos e sesquiterpenos, respectivamente, sendo os
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monoterpenos formados por duas unidades de isopreno e os sesquiterpenos
formados por trés unidades de isopreno. Por sua vez, a unidade de isopreno, &

formada a partir do acido mevalénico (FIGURA 5) (BRUNETON, 2001).

Figura 5 - Estrutura quimica basica do acido mevalbnico.
CH; o]

HO OH
OH

Fonte: O autor.

Os terpendides predominantes nos OE s&o os monoterpenos (cerca de
90% dos dleos volateis). Os monoterpenos ainda podem ser divididos em trés
subgrupos: aciclicos, monociclicos e biciclicos (FIGURA 6). Em cada um desses
subgrupos, ainda existem outras classificagdes: hidrocarbonetos insaturados,

alcoois ou cetonas, lactonas e tropolonas (BRUNETON, 2001).

Figura 6 - Exemplos de compostos monoterpénicos de ocorréncia em OE. (Aciclicos (10, 11,
12); monociclicos (13, 14); biciclicos (15, 16, 17, 18); hidrocarbonetos insaturados (19); aIc:00|s
(20); cetonas (21, 22); Iactonas (23) tropolonas (24)).
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Fonte: BRUNETON, 2001.
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2.1.3. Identificacao e caracterizagao dos OE

O controle de qualidade dos OE é bastante relevante, visto que ha
adulteracao desses produtos em virtude do seu elevado valor agregado. Dessa
forma, é necessario a realizagao de testes para garantir a qualidade e seguranca
dos 6leos, além de verificar as caracteristicas fisico-quimicas do produto (BIZZO;
HOVELL; REZENDE, 2009).

As principais analises realizadas para a caracterizacio e identificagao dos
OE séao o indice de refracéo (IR), a densidade e a determinagao dos constituintes
quimicos do 6leo por analises cromatograficas (SILVEIRA et al., 2012).

De acordo com o Instituto Adolfo Lutz (2005), o IR é medido quando um
raio de luz com comprimento de onda definido atravessa o OE em temperatura
constante, sendo calculado pela diferenca entre a velocidade da luz no ar e a
velocidade da luz ao atravessar o 6leo. Essa propriedade € determinada com o
uso de refratbmetros.

A densidade, por sua vez, baseia-se na razao entre a massa e o volume
de uma determinada amostra. Dentre as formas de densidade estao a densidade
absoluta que € uma propriedade fisica individual de cada substancia e pode ser
calculada pela relagao entre a massa da substancia e o volume ocupado por
essa massa (d=m/V) (ANVISA, 2008).

A técnica mais utilizada para determinacdo qualitativa dos OE ¢é a
cromatografia gasosa — gas chromatography (GC), uma técnica amplamente
utilizada para a separacao e identificacdo de misturas complexas. Nesse sentido,
uma variedade de gases pode ser utilizada como fase moével/gas de arraste,
dependendo das caracteristicas fisico-quimicas da amostra e dos componentes
do cromatografo gasoso, desde que gas nao reaja com os analitos nem com a
fase estacionaria durante as analises. Ao injetar-se a amostra, seja ela gasosa
ou liquida volatilizada, o gas de arraste tem a fungao de transporta-la até a fase
estacionaria, localizada na coluna cromatografica. Nessa etapa, as diferentes
partes da amostra se distribuem entre a fase estacionaria (coluna) e a fase mével
(gas). Durante o percurso dos analitos pela coluna cromatografica, ocorrem
interacdes analito-fase movel e analito-fase estacionaria, onde algumas

substancias acabam ficando retiradas na coluna e outras s&o carregadas pela
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fase movel por mais tempo e, consequentemente, ocorre a separacado dessas
partes, as quais saem da coluna em tempos distintos. Os componentes
separados sao entdo detectados pelo cromatdgrafo gasoso (BIOCHEMIE, 2022).

Os OE séao separados e identificados principalmente por Cromatografia
Gasosa acoplada com Detector de lonizagdo de Chama (Gas chromatography-
flame ionization detector - GC/FID) ou acoplada a Espectrometria de Massa (Gas
chromatography-mass spectrometry detector - GC/MS) (SUBKI et al., 2013).

Um detector de ionizagdo em chama (FID) geralmente emprega uma
chama de hidrogénio/ar na qual a amostra é introduzida e queimada para a
oxidagdo das moléculas orgénicas, resultando na formacéo de ions carregados
eletricamente. Esses ions sao coletados e geram um sinal elétrico que € entdo
quantificado na forma de cromatograma (HOLM, 1999).

Por outro lado, os detectores de espectrometria de massas (MS) séo
empregados para detectar e identificar moléculas de interesse, através da
medicdo de sua massa e caracterizagao de sua estrutura quimica. O principio
fisico fundamental de detector de massa envolve a geracéo de ions moleculares
utilizando um método apropriado, seguido pela sua separagdo com base na
relacdo massal/carga (m/z) e, posteriormente, a deteccdo qualitativa e
quantitativa dos ions com base em sua taxa m/z e abundancia respectivas
(SIQUEIRA, 2018).

No entanto, com o uso de detectores FID, os compostos separados sé
podem ser identificados com a comparagcao com os tempos de retengao de
padrdes usados como referéncia. Por outro lado, com detectores MS, os
compostos podem ser identificados através da sua massa molecular (BUENO,
2007).

2.2 Eucalipto

Originario da Australia, Tasméania e outras ilhas da Oceania, ndo ha uma
data exata para a introdugao do eucalipto no Brasil, entretanto, existem relatos
de que os primeiros exemplares foram plantados nos estados do Rio de Janeiro,
Sao Paulo e Rio Grande do Sul em meados do século XIX (EMBRAPA, 2019).
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As espécies de eucalipto, em razdo do seu rapido crescimento, de sua
capacidade de adaptagdo em varias regides ecologicamente diferentes e pelo
seu potencial econémico, vem sendo utilizadas no Brasil e no mundo devido as
diversas possibilidades de utilizagdo da sua madeira. Conferindo um grande
atrativo ao cultivo do eucalipto, a grande produtividade de madeira, com baixos
custos de investimento e maiores taxas de retorno, assegura competitividade dos
produtos nos mercados externo e interno (EMBRAPA, 2019).

Botanicamente sao mais de 700 espécies de eucalipto reconhecidas,
possuindo propriedades fisicas e quimicas tao diversas que fazem com que
sejam utilizados para os mais diversos fins, como lenha, fabricacédo de papel,
geracao de energia, entre outros (EMBRAPA, 2019). Dentre as 700 espécies,
um pequeno numero destas sdo economicamente importantes para as
condigdes climaticas da Regido Sul do Brasil, incluindo a regido Oeste do
Parana.

No Brasil, incluindo o estado do Parana, o eucalipto € o género que
abrange as espécies mais plantadas atualmente, principalmente para fins
energéticos (WREGE et al., 2018).

Com relacao as espécies plantadas na regiao Oeste do Parana, a espécie
Eucalyptus grandis € uma das mais comuns. A espécie muito utilizada em areas
tropicais e subtropicais, no Brasil e em outros paises, se destaca pelo seu rapido
crescimento, desde que esteja sob condicbes favoraveis. O aumento da
producao de celulose de fibra curta no Brasil deve-se a esta espécie (FILHO;
SANTOS; FERREIRA, 2006).

Dentre os combustiveis usados como fonte de calor, a lenha tem sido a
mais consumida, principalmente em cooperativas e unidades de estocagem para
a secagem de graos. Estima-se que 26% da energia consumida pelo setor
agricola sao originarios de lenha, ja que, economicamente, tem sido a melhor
alternativa, em consequéncia do seu baixo custo quando comparado com os
demais combustiveis (BELL, 2012). De qualquer forma, é um volume de madeira
bastante grande, superior ao seu consumo para a fabricagdo de modveis e
similares (BRITO, 2007).

Segundo Simioni et al. (2018), a biomassa de origem florestal é fonte

muito importante na matriz energética do Brasil, onde o eucalipto é a principal
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espécie para o suprimento da necessidade de lenha, podendo iniciar o corte das
arvores a partir dos 6 anos de idade, ou até os 12 anos.

A identificacdo e quantificacdo da biomassa pelas empresas do setor
madeireiro proporciona o estabelecimento de um sistema de gestdo desses
residuos, como folhas e galhos. Muitas vezes, esses residuos s&o utilizados para
queima em fornos ou na geragdo de energia, tendo pouco valor agregado
(FERREIRA, 2014). Sendo uma alternativa para as empresas, a extragao de OE
das folhas de eucalipto pode elevar o valor econdmico dos residuos deixados
apods a derrubada e corte da madeira, que eram deixadas no solo para adubagao
(PELIZARDO et al., 2013).

Dessa forma, o eucalipto, cultivado como esséncia florestal para producao
de madeira, constitui-se também numa importante cultura produtora de OE no
Brasil, sendo o pais um dos principais produtores mundiais (MAFFEIS;
SILVEIRA; BRITO, 2000).

2.2.1 OE de eucalipto

Os OE de eucalipto se concentram predominantemente nas folhas,
sendo produzidos em pequenas glandulas, que se encontram distribuidas em
toda estrutura foliar na grande parte das espécies. Em certas espécies, essas
glandulas sao vistas como pequenos pontos translucidos quando a folha é
visualizada contra a luz (JUNIOR; SANTOS, 2021).

No caso dos eucaliptos, estudos indicam que a ocorréncia dos OE
estaria associada com a defesa da planta contra insetos e resisténcia a
temperaturas mais baixas (VITTI; BRITO, 2003 apud DORAN, 1991).

Diversos fatores possuem influéncia na obtencdo e na composi¢cao
quimica de OE provenientes de eucalipto, dentre eles estdo: a variabilidade
genética, as condigdes do ambiente, a idade das folhas, as técnicas de
amostragem das folhas, o método de extragcdo e o método de analise do 6leo
(VITTI; BRITO, 2003).

Os OE de eucalipto envolvem cerca de 50 a 100 compostos organicos
volateis (JUNIOR; SANTQOS, 2021).
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Segundo Dhakad et al. (2017), os OE provenientes das folhas de
eucalipto podem ter diversas propriedades que incluem atividade antimicrobiana,
antioxidante, antiséptica, podendo ser utilizado como agente quimioterapico, no
tratamento de disturbios gastrointestinais, na cicatrizagao de feridas. Além disso,
€ bastante utilizado na fabricagdo de perfumes, sabonetes e repelentes de
insetos devido suas propriedades inseticidas.

Dentre as espécies de eucalipto cultivadas no oeste do Parana que
possuem potencial na producao de OE esta o Eucalyptus grandis. A espécie E.
grandis € um quimiotipo com OE ricos em terpinenos ou derivados, que possui
atividades biologicas importantes. Na literatura sdo poucos os dados
encontrados sobre os OE dessa espécie (PEREIRA, 2010).

A extracdo do OE de eucalipto pode ser feito extraido das folhas adultas
ou jovens, e ainda verdes ou secas. Analises com diversas espécies de eucalipto
apontam que a extracdo do OE alcangca maior rendimento quando ocorre o
aumento da remocgao do conteudo de umidade inicial através da secagem
forgada das folhas (BRAGA; CREMASCO; BRITO, 2004).

De acordo com Alfian et al. (2019) e Lucia et al. (2007), os compostos
majoritarios do OE de eucalipto da espécie E. grandis sao o a-pineno € o 1,8-
cineol, também chamado de eucaliptol, determinados por analises
cromatograficas.

O a-pineno (FIGURA 7), classificado como hidrocarboneto
monoterpenico, € encontrado em OE de diversas espécies de plantas e € muito
utilizado na producgéo de inseticidas (LUCIA et al., 2007). Além disso, estudos
demonstram a atividade antimicrobiana moderada desse constituinte (SANTOS,
2016).

Figura 7 — Estrutura quimica basica do o-pineno

Fonte: O autor.

De acordo com Andrade e Margal (2023), o 1,8-cineol (FIGURA 8) € um
monoterpeno que apresenta alto indice terapéutico. Comumente chamado de
eucaliptol, € um composto presente em OE muito usado na odontologia,

possuindo atividades antibacteriana, antifungicas e toxicidade baixa. Além disso,
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existem estudos que verificaram que o 1,8-cineol apresenta atividades
antihipertensiva, antiasmatica e analgésica (ALVES; FERREIRA; FILHO, 2016).

Figura 8 - Estrutura quimica basica do 1,8-cineol
CHz
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Fonte: O autor.

De acordo com Vitti e Brito (2003), a composi¢cdo quimica do OE pode
sofrer variagdes devido a alguns fatore como condigées ambientais, métodos de

analise e o método de extragao do OE.
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3 MATERIAL E METODOS

3.1 Amostragem

As folhas frescas de E. grandis foram coletadas em area de cultivo de
eucalipto de corte, na regido oeste do estado do Parana, na cidade de Marechal
Candido Rondon (na localizag&o espacial -24,4942200, -54,1449500), dias antes
da derrubada das arvores, que tinham cerca de 10 anos de idade.

A coleta das folhas foi feita no dia 10 de outubro de 2022, no periodo da
tarde, com indice pluviométrico acumulado para a regiao em torno de 200-250

mm para a época em questéo (IDR-PR, 2022).
3.2 Determinagao do teor de umidade das folhas de eucalipto

A determinacgao do teor de umidade foi realizada com 1,0 g de amostra
das folhas, utilizando uma balanca de determinacdo de umidade com lampada
de infravermelho (modelo I-thermo 163l, marca BEL Engineering), apos a
colheita e, em triplicata, antes da realizagao de cada extracdo do OE.

A partir dos resultados obtidos, foi calculada a média aritmética simples (X
) (Equacao 1) de umidade presente nas amostras utilizadas em cada uma das
extragdes, seguida do desvio padrao (Dp) (Equacgao 2) para verificar a variagao
entre os valores obtidos.

o= x14x2+4x3+txn (1)

n

Onde: X =média

x=valores dos dados;

n=quantidade de dados.

(2)

Onde: Dp= desvio padrao
xi= elementos do conjunto
X = média do conjunto

n= quantidade de elementos no conjunto
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3.3 Secagem das folhas de eucalipto

Uma quantidade de folhas de eucalipto foi disposta em uma estufa de ar
forgado (modelo LUCA 82/180, marca Lucadema), com temperatura variando
entre 37 °C e 35 °C, onde permaneceram por cerca de 20 h, até atingir umidade
entre 10 e 15 %, medidos na balanga de determinagdo de umidade, conforme
metodologia de secagem adaptada de Da Silva et al. (2019) e Achmad et al.
(2018).

3.4 Método de extracao de OE das folhas de eucalipto

A extracdo do OE foi realizada a partir das folhas secas e das folhas
frescas. O método de extracdo utilizado foi a técnica de hidrodestilacdo em
aparelho de Clevenger, acoplado a um sistema de refrigeragdo para manutencgao
da agua de condensagao, em escala laboratorial (FIGURA 9).

Figura 9 - Hidrodestilacdo com Clevenger.

Fonte: O autor.
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O procedimento foi realizado em ftriplicata com diferentes tempos de
extragao (60 min, 90 min e 120 min) para folhas frescas e secas, utilizando 100,0
g de folhas trituradas para 1000 mL de agua destilada (quantidade suficiente
para cobrir as amostras), adicionados no baldo de fundo redondo (BR) com
capacidade de 2000 mL, conforme metodologia adaptada de Mundo-Crivelli,
Zaramello e Ferreira (2014). As folhas utilizadas foram trituradas anteriormente
para facilitar a transferéncia para o BR e, também, para aumentar a area de
contato das amostras com a agua.

Ao final da extragado, por diferenga de densidade e imiscibilidade
(formacao de duas fases), o OE e a fase aquosa condensada foram separados.

O OE foi acondicionado em um pequeno frasco de vidro ambar, onde foi
adicionada uma pequena quantidade de sulfato de sédio anidro P.A (NaxS0O4)

(marca Exodo Cientifica) para remogao da 4gua que possa ter ficado em
suspensao com o OE, conforme descrito por Mundo-Crivelli, Zaramello e Ferreira

(2014). Em seguida, o OE foi armazenado em vial d&mbar fechado e

acondicionado em geladeira a baixa temperatura, em refrigerador.
3.5 Rendimento da obtencao do OE de eucalipto

O rendimento (n) da extragao foi calculado, a partir da massa das folhas
utilizadas (m), desconsiderando a umidade determinada antes de cada extracao,

em relacdo ao volume de OE puro obtido (V) (Equacéo 3).

vV
n=—x100

m

A partir dos resultados obtidos em cada extragdo, foi calculada a X
(Equacéao 1) para o rendimento de OE em cada triplicata, nos trés tempos de
extracdo utilizados. Em seguida, foi calculado o Dp (Equagao 2) para verificar a
variagc&o entre os valores obtidos.
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3.6 Determinagao da densidade absoluta do OE de eucalipto

A densidade absoluta do OE de eucalipto foi determinada considerando a
relacdo de massa e volume. Para a determinacédo da massa foi utilizando balanca
analitica (marca Aczet, modelo CY 224C) e para determinagao do volume foi
utilizada micropipeta (KASVI modelo K1-100%) com faixa de ag¢ao entre 10 a 100
ML, calibrada com agua destilada.

A determinagdo da densidade absoluta foi realizada em triplicata para
cada extracao, utilizando 100 yL do OE obtido, em ambiente com temperatura
entre 20 e 25 °C.

A partir dos resultados obtidos, foi calculada a x (Equagdo 1) para a
densidade de cada amostra de OE obtido, seguida do Dp (Equagao 2) para
verificar a variagao entre os valores obtidos.

3.7 Determinagao do indice de refragao do OE de eucalipto

Nesse ensaio, o indice de refracdo do OE de eucalipto foi determinado
utilizando-se um refratdmetro tipo Abbe (marca Instrutherm), previamente
calibrado com agua destilada (IR=1,333). Cada amostra foi analisada em
triplicata.

Para a leitura do IR das amostras, foram colocadas algumas gotas de 6leo
no equipamento e a leitura foi feita pela escala do aparelho.

A partir dos resultados obtidos, foi calculada a X (Equagéo 1) parao IR de
cada amostra de OE obtido, seguida do Dp (Equacgéo 2) para verificar a variagao
entre os dados obtidos.

3.8 Determinagao da composig¢ao quimica do OE de eucalipto

A determinacao da composicao quimica do OE de eucalipto foi realizada
utilizando a técnica Cromatografia Gasosa com Detector de lonizagdo de Chama
(GC/FID). As analises foram realizadas no Laboratério Multiusuario Central
Analitica (LABCA) na UTFPR campus Toledo.
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A analise instrumental para a caracterizacdo do OE de eucalipto foi
realizada baseando-se na metodologia utilizada por Bizzo et al. (2020). As
analises foram realizadas em um equipamento CG/FID (marca Perkin Elmer,
modelo Clarus 680), com injetor manual.

Utilizou-se uma coluna Elite-5 (composicdo 5% difenil — 95% dimetil-
polisiloxano, 30 m x 0,25 mm x 0,25 ym), com temperatura da coluna variando
de 60 °C a 240 °C a uma taxa de 3,0 °C min-! e hidrogénio como gas de arraste
(fluxo de 1,5 mL min-'). O injetor foi operado a 250 °C com divis&do de fluxo 1:50
e o volume de amostra injetado foi de 10 L.

O octanoato de metila (99,8%, marca Sigma Aldrich) foi utilizado como
padrédo interno (PI), sendo preparada uma solugéo a 2%. O solvente utilizado foi
o hexano PA, com pureza de 99% (marca ACS Cientifica). Além disso, foram
utilizados os seguintes padrées substancia: a-pineno (98,5%), 1,8-cineol
(99,0%), a-terpineol (95,0%), carvacrol (98,0%), linalool (99,6%) e B-cariofileno
(80%), todos do fabricante Sigma Aldrich, sendo preparados 1 mL , em baléo
volumétrico, em triplicata, a 2% da substancia em hexano. Além disso, também
foi injetada uma mistura de alcanos saturados (C7-C40, marca Sigma Aldrich)
para calcular o indice de retencao linear (IRL).

As amostras de OE foram preparadas a partir de uma mistura de OE
obtido a partir de cada triplicata com os diferentes tempos de extracao, utilizando-
se 10 uL de OE e 50 yL de PI, diluidos em hexano até completar 1 mL medidos em

baldao volumétrico, sendo preparadas em triplicada para cadamistura de OE.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Nessa secao estdo apresentados e discutidos os resultados obtidos nas
analises para determinagcado da qualidade do OE de eucalipto da espécie E.
grandis, a partir de testes de umidade, secagem, indice de refragédo, densidade,
rendimento e caracterizagdo da composi¢géo quimica por cromatografia.

Todos os resultados apresentados a seguir foram determinados e/ou
calculados para extragées com folhas frescas e secas, com tempos de extracao

de 120 min, 90 min e 60 min, sendo todas elas realizadas em triplicata.

4.1 Umidade das folhas de eucalipto

A umidade inicial das folhas, apods a colheita, estava, em média, 55 %.
Para a extragao do OE utilizando-se folhas verdes, foi determinada umidade das
amostras entre 43,2 % e 47,7 % (TABELA 1).

Tabela 1 - Percentual de umidade presente nas folhas de eucalipto em cada uma das
extragdes de OE realizadas utilizando folhas frescas

T (min) Amostras U (%) X U (%) DP
1 47,2
44,3 45,3 1,37
44 4
45,4
43,2 44,9 1,20
46,0
447
46,7 46,4 1,25
47,7
Fonte: O autor.

120

90

60

WIN|I =2 WIN =W

Os valores de percentual de umidade obtidos para as folhas frescas de
eucalipto estdo de acordo com o encontrado por Freitas e Ferreira (2014), em
Séao Paulo, e Ricardo e Rosa (2014), no Rio Grande do Sul, para umidade de
folnas de eucalipto in natura, sendo entre 491 % £+ 0,3 e 51 % + 2,6,
respectivamente.

As folhas, que foram secas em estufa por aproximadamente 20 h a uma
temperatura de 35-37 °C, apresentaram, no final, umidade entre 10,2 % e 11,8
% (TABELA 2).
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Tabela 2 - Percentual de umidade presente nas folhas de eucalipto em cada uma das
extragdes de OE realizadas utilizando folhas secas

T (min) Amostras U (%) X U (%) DP
11,8
10,4 10,8 0,68
10,3
10,4
11,6 11,3 0,62
11,8
10,2
11,7 11,0 0,62

11,2
Fonte: O autor.

—

120

90

60

WINI=2WIN=2WIN

Para a umidade das folhas apds secagem em estufa, com temperatura
entre 35-37 °C, os valores estdo de acordo com o proposto por Achmad et al.
(2018), na Indonésia, que citou o6timos rendimentos de OE para extracbes
utilizando folhas de Eucalyptus citriodora com umidade de aproximadamente
12%. De acordo com Pelizardo et al. (2013), a faixa de temperatura usada na
secagem € determinada com o objetivo de evitar danos as folhas e,
principalmente, a perda por evaporagao dos compostos volateis presentes.

Os resultados para o Dp calculado foram muito satisfatérios para os
ensaios de umidade para as folhas secas, obtendo-se valores com baixa
variagdo no percentual de umidade, visto que a umidade pdde ser controlada,
através da temperatura da estufa e tempo de secagem.

Ja para os ensaios de umidade com as folhas frescas, a variagao entre os
dados foi mais alta, e, dessa forma, o Dp calculado nao foi tdo satisfatério, com
o percentual de umidade variando + 3% em cada triplicata.

As folhas secas, com a diminuicdo do percentual de umidade em seu
interior, tem seu peso diminuido. Dessa forma, para as extracdes realizadas
utilizando as folhas secas, foi utilizada uma maior quantidade de amostras, em

volume, do que para as folhas frescas (mais pesadas).
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4.2 Calculo do rendimento das extragées de OE de eucalipto

O rendimento para cada extracdo de OE de eucalipto realizada foi
calculado de acordo com a Equacéao 3, tendo a massa de amostra utilizada na
extracao, desconsiderando a sua umidade, e o volume de OE. A X de rendimento
para cada tempo de extracao foi calculada de acordo com a Equacéo 1 e o Dp

entre os dados foi calculado de acordo com a Equacgéo 2 (TABELAS 3 E 4).

Tabela 3 - Rendimento das extragbes de OE de E. grandis utilizando folhas verdes

Massa de
T (min) |Amostras \(lm?j folgzza(glaa?sa n X n DP
%umidade) (g)

1 0,77 52,8 1,46

120 2 0,77 55,7 1,38| 1,38 0,06
3 0,73 55,6 1,31
1 0,28 54,6 0,51

90 2 0,30 56,8 0,53| 0,53 0,01
3 0,29 54,0 0,54
1 0,23 55,3 0,42

60 2 0,23 53,3 0,43| 0,42 0,01
3 0,22 52,3 0,42

Fonte: O autor.

Tabela 4 - Rendimento das extragdes de OE de E. grandis utilizando folhas secas

Massa de
T (min) Amostras \(ImCIJE follgzza(‘zl:?sa n X n DP
%umidade) (g)
1 1,45 88,2 1,64
120 2 1,48 89,5 1,65 | 1,63 0,021
3 1,44 89,7 1,61
1 0,96 89,6 1,07
90 2 0,89 88,4 1,01 [ 1,04 0,026
3 0,92 88,2 1,04
1 0,73 89,4 0,82
60 2 0,73 88,5 0,82 [0,83 0,008
3 0,74 88,6 0,84

Fonte: O autor.

As extragdes realizadas com as folhas secas apresentaram maiores
valores de rendimento, quando comparadas com as extragdes realizadas com
folhas frescas (FIGURA 10).
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Figura 10 - Gréafico de comparagéo entre o rendimento das extragdes de OE de eucalipto com
folhas frescas e folhas secas

M Folhas frescas M Folhas secas

2.0

Rendimento (%)

0,5

0.0
1 15 2

Tempoe de duragéo das extragtes (h)

Fonte: O autor.

O rendimento foi mais elevado para as extragdes com folhas secas devido
a menor presenga de agua no interior das folhas. Dessa forma, tendo menor
percentual de umidade nas folhas, mais material vegetal € posto em contato com
a agua em ebulicdo no sistema e, consequentemente, mais OE é evaporado.

Com relagao ao rendimento entre as extragdes de 60, 90 e 120 min com
as folhas secas, a variagao entre os valores se deve ao fato de que as extracdes
de 60 min tiveram as folhas em contato com a agua em ebulicdo por menos
tempo, e esse tempo nao fui suficiente para evaporar todo o 6leo volatil nelas
contido. Por outro lado, nas extracbes com 120 min, as folhas ficaram em contato
com a agua em ebulicdo por um tempo relativamente maior, evaporando maior
guantidade de dOleos volateis contidos, obtendo-se assim, maior rendimento para
a extracdo. O mesmo principio se aplica para as extragées de 90min, obtendo-
se rendimento superior as extragcdes de 60 min e inferior as extracées de 120
min.

A mesma premissa se aplica as extragdes de 60, 90 e 120 min realizadas
com as folhas verdes.

Com relacdo aos valores calculados de Dp apresentados nas Tabelas 3 e
4, os dados sao satisfatorios, visto que houve pouca variagao no rendimento de

cada triplicata, obtendo-se assim um Dp muito baixo.
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Para as extracdes realizadas com as folhas frescas, todos os dados
apresentados na literatura por Toloza et al. (2008), Pereira (2010) e Pereira,
Guerrini e Sholl (s.d) acerca do rendimento de OE do E. grandis, sao inferiores
aos resultados obtidos neste trabalho (TABELA 5).

Tabela 5 - Rendimento para E. grandis para extragbes com folhas frescas

Local n (%) | Tempode | Massa de Fonte
extragdo | amostra(g)
Argentina | 0,36 70 min 100g Toloza et. al. (2008)
MG, Brasil | 0,26 3h 100g Pereira (2010)
RS, Brasil | 0,30 1h 50g Pereira, Guerini, Sholl, s.d.

Fonte: O autor.

Por sua vez, para as extracdes realizadas com as folhas secas, os dados
encontrados na literatura também nao sdo semelhantes aos obtidos. Coffi et al.
(2012) e Dethier et al. (2011) obtiveram valores inferiores aos deste trabalho
quando comparados o tempo de extragao e a massa de amostra. Ja Ogunwande
et al. (2003) obteve rendimento superior, utilizando maior tempo de extracao,

além de uma quantidade superior de amostra. (TABELA 6).

Tabela 6 - Rendimento para E. grandis encontrado na literatura para extracbes com folhas
secas

Local n (%) | Tempo de Massa de Fonte
extragao amostra (g)

Franca 0,54 3h 200g Coffi et al. (2012)

Nigéria 4,70 4h 4509 Ogunwande et al. (2003)

Africa 0,60 3h 300g Dethier et al. (1994)

Fonte: O autor.

Todos os autores mencionados utilizaram a mesma metodologia de
extragcdo de OE utilizada neste trabalho, hidrodestilacdo com Clevenger, tanto
para as extracdes com folhas frescas quanto com folhas secas.

De acordo com Santos (2016), condigdes climaticas, relevo, idade das
arvores, principalmente, a umidade das folhas podem ter influenciado na grande
variacao desses valores, visto que os resultados citados foram encontrados em
diferentes paises, com climas variados. Além disso, ndo foi citada a idade das
arvores de onde foram coletadas as amostras e nem o percentual de umidade

presente nas folhas utilizadas nas extragdes realizadas pelos autores.
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4.3 Calculo da densidade absoluta do OE obtido

Para os ensaios de determinacido da densidade absoluta do OE de
eucalipto, os valores obtidos nesse trabalho estdo apresentados nas Tabelas 7

(folhas verdes) e 8 (folhas secas).

Tabela 7 - Valores de densidade obtidos para OE de E. grandis obtido de folhas verdes

T (min) | Amostras X p DP

o}

(g/lcm?)
0,909
0,913 | 0,907 | 0,006
0,899
0,904
0,917 | 0,910 | 0,005
0,910
0,914
0,908 | 0,912 | 0,003
0,915
X | 0,910

Fonte: O autor.
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60
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Tabela 8 - Valores de densidade obtidos para OE de E. grandis obtido de folhas secas

T (min) Amostras |p(g/lcm3®) | Xp DP
0,909
0,906 0,910 | 0,003
0,914
0,917
0,905 0,913 | 0,006
0,916
0,905
0,899 0,903 | 0,003
0,905
X | 0,908

Fonte: O autor.

120

90

60

WIN =2 WIN =W N~

A partir das extragbes realizadas com folhas verdes foi obtido OE com
densidade média de 0,910 g cm™ e para as extragdes realizadas com as folhas
secas foi obtido OE com densidade média de 0,908 g cm-3. Os resultados obtidos
nas analises de determinacao de densidade n&o tiveram muita variacao, por este

motivo, o Dp calculado para cada triplicata foi bem baixo, sendo satisfatério.
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Com relacdo a densidade absoluta dos OE obtidos, os valores de
densidades determinados estao entre a faixa citada por Alfian et al. (2019) apud
SNI 06-3954 (2006) como sendo a densidade real do OE de Eucalyptus. Além
disso, também esta entre a faixa descrita na ISO 770 (2002) para densidade de
OE da espécie Eucalyptus globulus Labill. Entretanto, esta mais alta do que o
descrito por Pereira, Guerini, Sholl (s.d) apud ISO 3044 (1974) que traz uma faixa
de densidade para OE ricos em cineol e, mais alta que os valores obtidos no
Brasil por Pereira, Guerini e Sholl (s.d.) e Coffi et al. (2012) na Franga (TABELA
9).

Tabela 9 - Densidade do OE de E. grandis de acordo com a literatura

Local T (°C) p (g cm3) Fonte
RS, Brasil 20 0,85 Pereira, Guerini, Sholl, s.d.
Franca - 0,8717 Coffi et al., 2012
Literatura - 0,900-0,930 Alfian et. al. (2019)
20 0,905-0,925 ISO 770-2002
20 0,858-0,877 | Pereira, Guerini, Sholl, s.d.
Este trabalho | PR, Brasil 25 0,910 — 0,908 Autor

Fonte: O autor.

Vale ressaltar que a densidade das substancias pode variar com a
temperatura na qual foi medida, e isso pode estar influenciando na diferenca
entre os valores encontrados pelos outros autores e neste trabalho, visto que
todos os autores obtiveram os valores indicados na temperatura de 20 °C e para

este trabalho a temperatura utilizada foi de 25 °C.
4.4 Obtencao do indice de refracao do OE de eucalipto obtido
As analises para determinagao do IR foram realizadas com os OE em

temperatura entre 20 e 25°C, obtendo-se os valores indicados nas Tabelas 10

(folhas verdes) e 11 (folhas secas).
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Tabela 10 - IR determinados para o OE de E. grandis obtido de folhas verdes
T (min) | Amostras IR X IR DP
1,478
1,480 1,4773 0,0025
1,474
1,473
1,475 1,4742 0,0008
1,475
1,472
1,478 1,4753 0,0025
1,476
1,4756

Fonte: O autor.
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Tabela 11 - IR determinados para o OE de E. grandis obtido de folhas secas

T (min) Amostras IR X IR DP
1,472
1,478 1,4753 0,0025
1,476
1,471
1,477 1,476 0,0037
1,480
1,466
1,472 1,4703 0,0031
1,473
1,4739
Fonte: O autor.
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O IR médio obtido a partir das extra¢gdes realizadas com folhas verdes foi
de 1,4756 e para as extragdes realizadas com as folhas secas, IR médio foi de
1,4739. Os resultados obtidos nas analises de determinacéo do IR tiveram uma
variagao muito pequena de amostra para amostra. Dessa forma, o Dp calculado
para cada triplicata foi bem baixo, sendo, entao,resultado satisfatorio.

Nos ensaios para determinacdo do IR do OE de eucalipto obtido, os
resultados encontrados estdo dentro da faixa descrita por Alfian et al. (2019)
apud SNI 06-3954 (2006), como sendo o IR real para o OE de eucalipto. Além
disso, o IR obtido esta abaixo da faixa descrita por Pereira, Guerini, Sholl (s.d)
apud I1SO 3044(1974) para OE ricos em cineol, e abaixo dos resultados
encontrados por Coffi el al., 2012, na Franca, e Sewanu (2012), na Africa do Sul
(TABELA 12).
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Tabela 12 — IR para E. grandis conforme literatura

IR Fonte
1,4805 Coffi et al., 2012
. 1,4865 Sewanu, 2012
el 1.450 — 1.475 Affian et al. (2019)
1,450 — 1,459 Pereira, Guerini, Sholl, s.d.
Este trabalho | 1,4756 —1,4739 Autor

Fonte: O autor.

O IR é medido pela raz&o entre o seno do angulo de incidéncia de um
raio de luz deslocado pelo ar e o seno do angulo de refragao no liquido. Esse
indice indica a alteragao na velocidade de propagacéao do feixe de luz ao passar
pela amostra, sendo caracteristico para cada tipo de 6leo (SHRINER et al.,
1983). Dessa forma, o IR varia devido as diferentes composi¢des possiveis dos
OE, uma vez que a presenga ou auséncia desses compostos afetara a
propagacéao da luz, alterando o indice analisado (MORAES, 2012).

A partir disso, a variagao entre o valor obtido e os valores encontrados na
literatura pode ser resultado da variagdo da composi¢cao quimica do OE de E.
grandis utilizado na analise.

A avaliacao dessa propriedade do OE é crucial, uma vez que produtos
sintéticos ou adulterados exibem IR diferentes, devido a alteracdo na
composi¢cao quimica. Portanto, por meio desse parametro, € possivel verificar a

pureza do OE, sendo uma forma de auxiliar no controle de qualidade.

4.5 Composicao quimica do OE obtido

Para a determinacao da composi¢cao quimica do OE obtido foi utilizada a
técnica GC/FID, baseada na indicagao de Bizzo et al. (2020). E, também, seguiu-
se a utilizacao das planilhas eletronicas para determinacéo e quantificagcao dos
constituintes do OE, conforme indicado pelo artigo.

Inicialmente, foi prepara uma mistura dos 3 frascos de OE obtido para
cada um dos trés tempos de extragdo (60 min, 90 min e 120 min) para folhas
verdes e folhas secas, com objetivo de otimizar as injecdes, totalizando 6 frascos
com OE. Em seguida, as solu¢gdes amostras foram preparadas, em triplicata,
utilizando 10 uL de cada mistura de OE obtido e 50 yL do Pl a 2% em um BV de
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1 mL, diluidos em hexano até completar o volume, totalizando 18 amostras. Essa
metodologia foi utilizada tanto para a caracterizagdo dos OE obtidos de folhas
verdes, quanto obtidos de folhas secas.

Os resultados obtidos a partir dos cromatogramas CG/FID foram
identificados considerando a utilizagdo das planilhas eletrénicas (BIZZO et al.,
2020), bem como a comparagdo dos cromatogramas das substancias
consideradas padrdes durante o processo.

Os cromatogramas das substancias de referéncias, solvente hexano,
octanoato de metila, o-pineno e 1,8-cineol, podem ser vistos nas Figuras 11 a
14, respectivamente. Nas figuras, também pode-se observar o relatério
eletrbnico gerado para cada cromatograma, indicando o TR e a area de cada

pico presente.

Figura 11 - Cromatograma e relatério GC/FID do solvente hexano

Hexano
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- 10,677 0,00 0,00 000 000
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Fonte: O autor.



Figura 12 - Cromatograma e relatério GC/FID do Pl (octanoato de metila) a 2%
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Fonte: O autor.

Figura 13 - Cromatograma e relatério GC/FID do padréo a -pineno a 2%

a-pineno a 2%
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Fonte: O autor.
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Figura 14 — Cromatograma e relatério GC/FID do padr&o1,8-cineol a 2%

1,8-cineol a 2%
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Fonte: O autor.

Comparando-se os resultados, observa-se que o cromatograma do
solvente hexano indica que a substancia nao esta totalmente pura, apresentando
varios picos até o TR de 1,775 min, aproximadamente (FIGURA 11). Também,
deve-se retirar dos cromatogramas a serem analisados o pico com TR de 10,654
min, aproximadamente, referente ao Pl octanoato de metila (FIGURA 12). Dessa
forma, para as outras substancias, pode-se desconsiderar tais picos, verificando
o TR especifico para cada uma das substancias, e também para os OE.

As substancias usadas para a identificagdo da composicdo quimica dos
OE foram o-pineno (FIGURA 13) e 1,8-cineol (FIGURA 14), os quais
apresentaram seus picos especificos nos TR de 4,779 min e de 7,415 min,
respectivamente.

Outras substancias padroes também foram analisadas para serem
utilizadas no auxilio da determinagcado da composicéao quimica de cada OE, e seus
cromatogramas podem ser vistos no Apéndice A (mistura de alcanos saturados
C7-C30, a-terpeniol, linalol, carvacrol e p-cariofileno). Entretanto, essas

substancias nao foram identificadas na composi¢céo quimica dos OE.
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A partir dos resultados das substancias padrées, juntamente com as
planilhas eletronicas (BIZZO et al., 2020), pode-se interpretar todos os
cromatogramas obtidos para cada OE, identificando a sua composigao quimica.
Cada OE obtido, variando-se a umidade da folha e o tempo de extracao,
obteve-se seu cromatograma seguindo a mesma metodologia, e com a adig&o
das substancias padroes.

Na Figura 15, pode-se observar o cromatograma do OE obtido de folha
seca durante 120 min, pois esse foi o processo com melhor resultado de
rendimento da extragdo de OE. Também, pode-se verificar, na Figura 15, todos
os picos da composigédo quimica do OE e seus TR, na planilha eletrénica gerada

durante a realizagao do CG/FID.

Figura 15 - Cromatograma e relatério GC/FID amostra de OE extraido de folhas
secas com 120 min de extracédo — A1

OE folha seca 120 min — Al
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Fonte: O autor.
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Os cromatogramas de todos os OE obtidos nesse trabalho estao
apresentados no Apéndice B.

A partir destes cromatogramas e das suas respectivas planilhas
eletrbnicas desenvolvidas por Bizzo et al. (2020), identificou-se a composi¢ao
quimica (parcial) dos OE de eucalipto extraidos.

As planilhas (BIZZO et al., 2020) calcularam o tempo de retencdo (TR)
meédio e o indice de retencéo linear (IRL) para os picos, de cada triplicata, que
sao referentes ao mesmo composto. O IRL de um componente € um numero
obtido a partir de uma relacdo entre o tempo de retengcédo do componente em
estudo e os tempos de retencédo de dois padrdes (geralmente hidrocarbonetos,
presentes na mistura de alcanos saturados) eluidos antes e depois do pico do
composto de interesse (VIEGA; BASSOLI, 2007). Esses dados sdo importantes
para comparagao com valores da literatura descritos por Adams (2017), que usou
0s mesmos parametros de analise que os usados neste trabalho. Além disso, as
planilhas calculam uma média da area (em percentual) para cada composto
detectado nas triplicatas.

Com base nos dados obtidos e apresentados verifica-se que houve uma
pequena variagdo no TR dos compostos, quando comparados o TR calculado
com o da literatura, mas a identificagdo das substancias comprovou-se com os
cromatogramas dos padroes.

Com base em todos os resultados das composi¢cdes quimicas dos OE
(FIGURA 15 e APENDICE B) e comparando-os entre si, foi possivel, de forma
geral, verificar e identificar a presenga de 3 picos. Esses picos sao referentes a
2 substancias a-pineno e 1,8-cineol, que sdo consideradas as majoritarias na
composi¢ao quimica dos OE do E. grandis, e uma substancia com TR em 11,05
min, aproximadamente, que nao pode ser identificada. A Tabela 13 apresenta os
resultados encontrados nos experimentos e na literatura (ADAMS, 2017) para as

substancias comuns em todos os OE dos TR, IRL e area de caca pico.



Tabela 13 — Substancias quimicas detectadas por GC/FID nos OE de E. grandis extraidos
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Extracao Pico| Composto Trecal Triit IRLcat | IRLit |% Area
Extraca 1 a-pineno 4,76 5,85 934 932 78,9
xtragoes 2 1,8-cineol 735 | 876 | 1032 | 1026 | 127
com folhas NG
frescas 3 ) a0 11,05 - 1213 - 8,4
identificado
Extracoes 1 a-pineno 476 5,85 934 932 82,1
com folhas 2 1,8[:1C"meO| 7,35 8,76 1032 1026 11,9
secas 3 _Nao 11,05 - 1213 - 6,0
identificado

Trea: TR calculado; Trit: TR encontrado na literatura; IRLcai: indice de retencao linear calculado;
IRLiit: indice de retencgéo linear encontrado na literatura.
Fonte: O autor.

Alguns autores encontraram os 2 compostos identificados, a-pineno e
1,8-cineol, como sendo majoritarios para o OE de E. grandis. Para Alfian et al.
(2019) e Lucia et al. (2007), o a-pineno e o 1,8-cineol foram os dois compostos
majoritarios (TABELA 14). Ja para Su et al. (2019), o a-pineno é o terceiro
composto em maior quantidade, sendo o 1,8-cineol é o majoritario (TABELA 14).
Além disso, Dethier et al. (1994), obteve em seu OE a-pineno como sendo o
composto majoritario e 1,8-cineol como sendo o terceiro composto em maior
quantidade (TABELA 14). Todos os autores citados extrairam o OE usando a
metodologia de hidrodestilagdo com posterior analise da composigdo quimica
por GC/MS.

Tabela 14 - Composi¢ao quimica do OE de E. grandis segundo a literatura

a-pineno (% area) 1’8'2'23;' (% Referéncia
45,21 (1°) 36,55 (2°) Alfian et al. (2019)
52,71 (1°) 18,38 (2°) Lucia et al. (2007)
11,40 (3°) 19,80 (1°) Su et al. (2019)
Dethier et al.
68,90 (1°) 4,40 (3°) (1994)

(1° - composto em maior quantidade; 2° - composto em segunda maior quantidade; 3° -
composto em terceira maior quantidade).
Fonte: O autor.

Ao considerar a composi¢cao quimica em relagdo ao tempo de obtencéo

do OE de eucalipto (TABELA 15), pode-se verificar uma pequena variagéao da
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area dos compostos identificados nos 3 tempos propostos de extracao, tanto

para o processo usando folhas secas como usando folhas verdes.

Tabela 15 — Composig¢ao quimica do OE de eucalipto em relagao ao tempo de extracao

. 1,8- N&o
Extracdo | Tempo oco-plpeno cineol (% | identificado
(% area) area) (% area)

Extracbes 60 min 65,4 20,0 14,6
com folhas| 90 min 77,4 15,1 7,5
verdes 120 min 78,9 12,7 8,4
Extracbes 60 min 78,0 14,4 7,7
com folhas| 90 min 77,7 13,9 8,3
secas 120 min 82,1 11,9 6,0

Fonte: O autor.

Outro resultado importante observado na Tabela 15 esta relacionado a
area de cada substancia em relacdo ao tempo de extracdo do OE. Observa-se
que, conforme aumenta o tempo de extragdo do OE de eucalipto E. grandis,
aumenta a area da substancia a-pineno, e diminui a area tanto do 1,8-cineol
como da substancia nao identificada. Isso indica que o aumento do tempo
favorece a obtencao de substancias mais “leves”, com menor TR. Este processo
ocorre independentemente da umidade das folhas do eucalipto.

Isso pode ser importante em aplica¢des diferenciadas desses OE para a
sociedade. Dessa forma, se for mais interessante um OE rico em a-pineno, deve-
se usar maior tempo de extragdo do OE de E. grandis. Entéo, considerando todos
os cromatogramas analisados para todos os OE obtidos, é possivel concluir que
o melhor resultado indica que a melhor condicao de extragao € utilizando 120
min com folhas secas, se considerar a porcentagem de a-pineno como interesse
principal.

A identificacdo de apenas 2 substancias na composi¢ao quimica dos OE
extraidos no trabalho pode ser relacionada com a sensibilidade limitada da
técnica CG/FID, nado conseguindo detectar componentes presentes em
quantidades muito pequenas (BLATT, 2021). Entretanto, isso nao indica que o
processo de extracdo do OE e nem a identificacdo da sua composicdo quimica

estdo com resultados errados ou fora do padrao, apenas, pode-se verificar a
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necessidade de realizagao de outros tipos de analise, como por Cromatografia
Gasosa Acoplada com Detector de Massas (GC/MS).

Assim, pode-se verificar que as metodologias propostas por esse
trabalho, com menor tempo de extracdo do OE, obtém-se resultados
semelhantes relatados por outros autores, como também tendo seus resultados

dentro do esperado.
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5 CONCLUSAO

Os resultados obtidos neste trabalho se apresentaram de maneira

satisfatoria para a qualidade do OE de eucalipto da espécie Eucalypus grandis.

Foi possivel verificar que caracteristicas fisico-quimicas do OE extraido,

como densidade absoluta e IR, sdo semelhantes aos dados entrados na

literatura. Além disso, foi verificado que as caracteristicas do OE n&o foram

alteradas para o extraido a partir das folhas secas em, também n&o possuindo

mudanga significativa nos cromatogramas, quando comparados com os dados

obtidos para o OE extraido a partir das folhas frescas. E, mediante analises

instrumentais dos OE obtidos, verificou-se que a composicdo quimica é
semelhante a relatada por diversos autores na literatura.

Dessa forma, o OE de E. grandis obtido das folhas de eucalipto plantado
com finalidade de obtencdo da madeira, € de qualidade, considerando todos os
fatores que podem ter influéncia sobre isso.

Outras analises podem ser realizadas para de fato confirmar a qualidade

do OE para que ele possa ser utilizado na fabricagao de novos produtos.
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APENDICE A

Apéndice A. 1 - Cromatograma e relatério GC/FID mistura de alcanos saturados

1 | Misturade alcanos saturados

5,85

5,80

5,75+
] DEFAULT REPORT
3 Peak Time Area Height  Area MNom. Area BL AreaHeight

5,70 # [min] [uV-5] [u¥] %) %] . [s]
. 1 1287 2076 2871 000 000 BB 07234

2 1332 89482 137879 0.15 015 BE 06490

5,65 3 1383 75030.56 105019.75 13,10 1310 BB 07525
] 4 1416 7953282 10220495 13.18 1318 BB 07782
] 5 1450 37020258 38871368 6135 6135 BE 09524

S 6 1493 127302 90075 021 0.21 EB 12849
. 7 1523 1184166 15497.36 196 196 BV 07641
- 8 1541 1225658 1931542 203 203 W 05M5
. 9 1554 3525778 4563561 585 585 VB 07735

5,55 10 1567 25616 35259 0.04 0.04 BY 07285
. 11 1,631 486068 528518 0.81 081 VB 09197
3 12 1,678 379089 478419 0.63 063 BB 0,7924
~ 13 1716 3241 5285 001 001 BB 06130

5,50 14 1,756 12855 16625 0.2 002 BB 07732
] 15 1,808 31178 41832 005 005 BB 0,7453
- 16 2548 30265 30815 0.05 005 BB 09821

545 17 3968 29879 21475 005 005 BB 13914

= 18 6314 30260 15627 005 005 BB 19360
. 19 9549 28379 11861 005 005 BB 23927
. . 10,677 0,00 000 0.00 0.00 e

5,40 20 13,355 269,11 9942 004 004 BB 27068
3 21 17,381 25324 8833 004 004 BE 28671
3 22 21393 24130  BO78 004 004 BB 29871

53] 23 25288 22841 7402 004 004 BB 30857
] 26 29025 21342 6778 004 0.04 BB 31486
. 25 32501 19656 6314 003 003 BB 3113
. 26 35996 181,12 57,38 003 003 BB 31566

5,30 27 39248 16313 5244 003 0.03 BB 31105
- 28 42360 15238 4840 003 003 BB 31487
. 20 45334 14681 4598 002 002 BB 31889

554 30 48,186 13046 4162 0.02 0.02 BB 3,135
] 3150923 11955 3811 0.02 002 BB 3,1369
; 32 53555 10094 3357 0.2 0.02 BB 30066
] 33 56086 5449 3135 0.02 0.02 BB 30142

5,20
E 603408,68 691464.51 100,00 100,00

5,15

5,10

5,05

e | L]
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Apéndice A. 2 - Cromatograma e relatorio GC/FID a-terpineol a 2%
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- L] n
| a-terpineol a2%
5.ﬂn—_
E-_B-E-:
5 Bi—
DEFAULT REPORT
y Peak Time Area Height  Area Norm. Area BL Area/Height
Ll #  [min]  [uV-s5] vl [%] [%e] [s]
163 1 1334 125919 192159 023 023 BB 06553
. 2 1,383 MS5675.10 15191228 21,00 21,00 BB 0.7615
3 3 1,417 116607.95 15644759 2117 21,17 BB 07453
565 4 1460 21729268 264564 29 3944 3944 BE 08213
3 5 1480 283643 453115 051 0,51 EV 0,6260
] 6 1,494 957.09 143166 017 017 VB 0.6685
260 7 1526 1651765 1925861 3,00 300 BV 08576
. g 1558 66451.78 6191315 12.06 12,06 VB 1.0733
P g 1,601 268,32 408,40 0,05 005 BV 0,6570
u 10 1,636 6560,79 713067 1,18 1,19 VB 0,920
= 11 1684 513803 652212 093 093 BB 07878
5 50 12 1,721 34,39 60,07 001 001 BB 05724
n 13 1,762 174,28 226,76 0,03 0,03 BB 0,7686
. - 10,677 0.00 000 0,00 0,00 e
5,45 14 13,101 M33.77 F23nn o021 021 BB 3,5089
5,40 55090744 67665246 100,00 100,00
535
30
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5.20—
5,15
5.10— |
5,05
5,00
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Apéndice A. 3 - Cromatograma e relatério GC/FID linalool a 2%

1] Linalool a 2%

63

5,90

aasé

* DEFAULT REPORT
| Peak Timea Area Height  Area MNorm. Area BL Area/Height

5-”":' #  [min]  [pVs] V] [%] [%] [s]

s 1 1286 1674 2651 000 0,00 BB 06315
1 2 1332 166250 251996 022 0,22 BB 0.6597
1 3 1.381 180811.,98 19834505 2098 2098 BB 08108

5,85~ 4 1416 16190826 20137096 2113 21,13 BB 0.8040
1 5 1461 30409981 33405107 3968 3968 BE 0,9103

5,801 B 1485 408743 267193 0,53 053 EV 1.5335
. T 1528 24086,56 2445235 3,14 314 W 0.9850
1 8 1,559 9169505 8258932 1197 11,97 VB 1,1103

55— 9 1.601 488 .62 676,44 0,06 0.06 BV 0.7223
] 10 1636 913596 970568 1.19 1,19 VB 0.9413
1 11 1684 711181 890817 0,93 0,93 BB 0.7983

e | 12 1,721 60,58 9836 0.M 0,01 BB 0.6097
N | 13 1,762 242 .39 31337 003 0,03 BB 0.7735

5 45 14 1,813 24,18 3316 0,00 0,00 BB 0,7295
] 15 9,642 910,11 321,11 0,12 0,12 BB 2,8343
] - 10677 0,00 000 0,00 0,00

5401
1 76635200 86608443 100,00 100,00

-!r.J.'rj

5,30-]

525

520

5,15

5,10

5,055
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Apéndice A. 4 - Cromatograma e relatoério GC/FID carvacrol a 2%

Carvacrol a2%
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5,85
5,80
AT DEFAULT REPORT
0 Peak Time Area Height  Area MNorm. Area BL Area/Height
570 #  [min) (VS]] (%] [%] [s]
E{j 1 1,201 24,12 2044 0,00 0,00 BV 0,8190
5,65 2 1,337 174673 230005 027 027 W 0, 7554
3 A 1,387 13354403 16907424 2101 21,01 W 0, 7899
8 B0 4 1421 13520034 17240752 M1.27 21.27T W 0.7842
! 5 1,464 24906524 28952679 39,18 39,18 VE 08602
] 6 1498 528837 319852 0,83 083 EV 1,6527
5,56 T 1,531 2058817 2188037 324 324 W 08408
. 8 1,563 7499943 GRIAGAEZ 11,80 11,80 W 1,0066
iﬂt-: a 1,605 495 46 81575 008 0,08 W 08045
u 10 1639 763451 Tarr54  1.20 120 W 0.8570
] 11 1,687 586541 726447 092 0,92 VB 0,8074
5 45 12 1,725 48,00 7861 001 0,01 BB 06106
3 13 1,765 194 60 25116 0,03 0,03 BB 0,7748
N - 10,677 0,00 000 0,00 0,00
5,40 14 17,588 101449 2887 016 0,16 BB 35129
5,35 635717.80 74328447 100,00 100,00
5,25
5,20
5 15—
7
5.1n-_;
5,08
5,00
'_:_' I
4,954
il
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Apéndice A. 5 - Cromatograma e relatério GC/FID B-cariofileno a 2%

. . . 0
P-cariofilenoa 2%
5,90
5,85
5,80
5,?5-_
1 DEFAULT REPORT
5 701 Peak Time  Area Height  Area Norm, Asea BL Area/Height
. #  [min] V8] (W] %] | [5]
i mi 1 1331 75605 118683 023 023 BB 0.6:395
GEg 2 1,381 6728513 0521892 20,39 20,35 BB 0,7067
- 3 1414 6804827 BSBS34BE 20,62 2062 BB 0,6906
. 4 1454 12628786 17316120 3827 38,27 BE 0.7293
5, 60— 5 1473 135568 193535 041 041 EV 0.7005
. 6 1488 103755 126560 0,31 031 W 0,198
. 7 1510 1055391 1353554 320 330 W 0.7797
5,551 8 153 1104682 1633602 335 335 W 0,6762
. 8 1551 2926483 3840062 B83 BEE VB 07611
10 1584 21789 29667 007 007 BV 0,7369
5,501 11 1620 410588 444999 124 124 VB 09227
B 12 1677 319787 402750 007 097 BB 07640
13 1,715 2742 4421 004 001 BB 06203
— 14 1756 10679 13781 003 003 BB  0.7749
' - 10877 0,00 0,00 0,00 0,00
. 15 22198 818317 110958 187 187 BB 55725
—~ 16 23400 446,13 13594 0,14 0,14 BB 3.2819
5,40—
. 32995616 44086672 10000 100,00
5.?-5—_
5,30
5,25
5,20
5,15
5,10
5,05
5,00
- i | i
4.ﬂ _"‘.' TTT '|'1 Tr 'r'r"r'1"r"|'["r'1"1"'r' 'I' TTIT T"I T110 .'"I"T"l"l"l' "T'T'T'T-I'T'.' 'r'r"rr"r n T'r r'T'l"T"l"r'T_I"'l"l
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APENDICE B
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Apéndice B. 1 - Cromatograma e relatério GC/FID amostra de OE extraido de folhas
frescas com 60 min de extragdo — A1

Vool

@

ﬁllll%l'll

1 . I.‘-?.'””-

OE folha verde 60 min — Al

TTTT [T IO T

5

DEFAULT REPORT

Paak Time Area Haight Area  Morm.Area BL Area/Haight
£ [min]  [uV-s) WVl [%] &3] Is]
1 1260 20,59 43,73 0,01 0.01 BvY 11570
2 1.2, 55,87 66,76 0,01 0,01 W 08353
3 1335 1an46 203304 023 023 W 06002
4 1,385 128026, 74 163660, 42 2027 2027 W e )
5 1419 133077.72 18965340 2107 21,07 W 07844
& 1,462 240067,73 28810029 3043 3043 VE 08645
71,496 481517 311253 0,76 0,76 EV 1,5470
8 1529 2007441 2220098 332 e w 05448
9 1581 TE2ET.E4 8857122 1208 12,08 W 11125
10 1803 551,94 GEE88 009 009 W 08252
11 1,638 BOB248 826073 1,28 1,28 W 049784
12 1,686 620538 T48593 098 0,98 VE 0.8289
13 1723 120,41 11575 002 002 EB 10403
14 1,764 199,61 256,13 0,03 0,03 BB 0. 7rad
15 4760 108943 836,75 017 017 BB 17103
16 7100 10,04 4801 0,02 0,02 BB 20410
17 128 73N IwBE4 0.0 001 BB 1. 54
18 7.340 324,28 14987 0,05 005 BB 21638
19 10,521 3042 137,87 0,06 0,06 B8 2 5867
20 11,046 22535 BE6.97 0,04 004 BB 25012
21 12073 118,18 4628 0,02 0,02 BB 2.5T55
2 13042 138,18 5247 0,02 ooz BB 26333
23 20795 93,99 iazas oM 001 BB 27768
24 26,971 TTET 2888 001 001 BB 26756
25 20738 00,40 3542 002 0,02 BB 2 B0EE
63164781 TI5541,76 100,00 100,00
o 1 L e |
10 15 Fyi} 25 fa) a5 40 45 50 55




Apéndice B. 2 - Cromatograma e relatério GC/FID amostra de OE extraido de folhas

l OF folha verde 60 min —A2

frescas com 60 min de extragdo — A2

67

&Pﬂ-_
585
5,80
575
: DEFAULT REPORT
. Peak Time Area Height  Area MNorfm. Area BL Area/Height
““‘ # [min]  [uV-5] (V] %] (%] [s]
i 1 1329 77409 119785 022 0,22 BB 0,6462
- 2 1,379 V065967 9865955 20,21 2021 BV 07162
] 3 1411 7318597 10287604 2083 20983 W 0,715
& 50— 4 1451 136589694 18416726 3915 3815 VE 0,7433
] 5 1485 282000 178797 081 081 EV 1.5772
2 6 1516 1176828 1462302 337 33T W 0.8048
5.55— 7 1533 12031,78 17698,13 344 344 W 0,6798
- 8 1548 3158478 4078675 9.00 203 W 0.7744
] 8 1.5 309,79 37480 0.09 009 W 0.8265
880 10 1,625 462004 480044 1,32 132 W 0,9624
: 11 1673 358567 430020 1,02 1.02 VE 0.8274
i 12 1,71 68,32 6518 002 0,02 EB 1,0482
] 13 1,752 114,02 14602 0,03 0.03 BB 0,7809
14 4,749 576,53 34437 06 0.16 BB 1,6742
540 15 7,100 81,22 2650 0 0.01 BB 1.8327
] 16 7,340 175,96 81,98 005 0.05 BB 2,1463
] 17 10,522 185,51 82,33 0.06 0.06 BB 23746
S35 18 11,047 124,20 4974 004 004 BB 24968
. 18 12,077 60,13 2533 0,02 0,02 BB 23733
550 20 13,046 232 2819 002 0.0z BB 24779
. J40665,24 472131,76 100,00 100,00
o
520
5,15
5.11]-;
5,05
5,00
495- |I|II|:I III |||I:|I||I|I|II! |I||||. III|
] 10 15 i X5 30 5 40 45 50 55
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Apéndice B. 3 - Cromatograma e relatério GC/FID amostra de OE extraido de folhas frescas
com 60 min de extracdo — A3

1| OE folha verde 60 min — A3
5 80—
5,85
5,80
] DEFAULT REPORT
5751 Tirme Area Height Area  Norm. Area BL Area/Height
] [min]  [uV-s] (V] [%] [%] [s]
5.3'0—: 1,251 8a0.07 B55.48 037 0,37 BW 1,0:404
. 1,277 187636 1Mog44 Q.78 0,78 W 1.5683
] 1,302 311,54 188473 1,289 1,29 W 1.567T
565 1,528 328303 227241 1,36 1,36 W 14447
1,379 4762332 6733874 1973 19,73 W 0. 7or2
i 1,412 4884263 TO16,67 2024 20,24 W 0.6966
318 1,450 B8B843.34 12623914 36831 35,81 VE 0.7038
m 1,469 148191 187658 0,61 061 EV 0,770
5551 1484 114560 132080 047 0.47 WV 0,8674
=2 1,514  BOB0,00 1064287  3.35 335 W 0, 7592
. 1,530 BG9T.92 1261491 360 380 w 06895
5,50 1,547 21009,76 2810995 8.71 871 W 07474
] 1,590 20313 24583 0,08 0,08 W 08263
l 1,624 3089027 328007 1,28 1,28 W 0.9421
A 1,673 236523 292818 098 098 VB 0,8077
. 1,752 TT.89 10022 0,03 0,03 BB 07772
i 4,752 394,61 237,19 0,16 0,16 BB 1,6637
] 7,345 116.28 5562 005 0.05 BB 20906
2 10,525 134,83 &r15 0,08 008 BB 2.3610
s 98] 11,050 78,87 3250 0,03 0,03 BB 2,4264
5.3!2!—: 241326.68 33150548 100,00 100,00
5.25
5,20
515
5. 10—
5.05—
5,00 |
__ .l].. i l' " I. s L
4-m ] T 1"|'1 1'1'1"['|"r'|' T |"r T T r'lr T T 108 10011 '|"I T1 1"| TI111 r'r 1 r:' |

15 Fit) 2% 0 B 40 4% 0 )
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Apéndice B. 4 - Cromatograma e relatério GC/FID amostra de OE extraido de folhas frescas
com 90 min de extracdo — A1

1| OE folha verde 90 min — Al

5,80

5,85

r DEFAULT REPORT
. Peak Time Area Height Area Norm., Area BL Area/Height

5,75 #  [min]  [pV-s] V] [%] [%] [s]

5. 70 1 1,337 105986 163346 021 0,21 BB 0.6488
. 2 1,387 103588,02 13939596 20,18 2018 BB 0, 7431
] 3 1421 106377.58 14441133 20,72 20,72 BB 0, 7366

5,657 4 1,463 20540052 25451857 40,02 40,02 BE 0,8070
. 5 1497 214941 138051 042 042 EB 1.5458

s 6] 6 1,529 1628321 1910487 317 317 BvY 08523
] T 1,581 6343995 5870742 1236 12,36 VB 1.0806
: 8 1604 350,16 480,73 007 0,07 BY 0,7284

5,85 9 1638 665264 T09633 1,30 1,30 VB 0,9375
= 10 1,686 510701 639664 099 0,99 BB 0, 7984

5,501 11 1,724 43,84 7147  0M 0,01 BB 0,6135
] 12 1,765 171,81 221,11 0,03 0,03 BB 07770
7 13 4,765 142703 1731 0,28 028 BB 1, 7460

g 14 7,102 93,35 46,09 0,02 0,02 BB 20251
o 15 7.231 83,51 41,08 0,02 0,02 BB 20330

5 40— 16 7,342 270,73 126,58 0,05 0,05 BB 21387
] 17 10,524 288,73 118,32 0,06 0,06 BB 24403
1 18 11,047 139,19 5549 0,03 0,03 BB 2,5085

L 19 12,075 75,25 J060 oM 0,01 BB 24585
7 20 13,045 104,27 40,29 0,02 0,02 BB 25879

5 30 21 23,808 116,78 40,13 0,02 0,02 BB 29103
. 22 29756 7776 2929 0,02 0,02 BB 2 6553

25
. 513300,63 63477358 100,00 100,00

4,55 IIII|1|1"_""-'rr|||I||I|'.11"'.'r.'[|||I|II|I'!'.1'."'.'rr!I|II|

i 5 10 15 0 25 1 as 40 45 &0 55



70

Apéndice B. 5 - Cromatograma e relatério GC/FID amostra de OE extraido de folhas frescas
com 90 min de extracdo — A2

- | OE folha verde 90 min — A2
5,90
565
580
575 DEFAULT REPORT
- Peak Time Area Height Area Morm. Area BL Area/Height
s #  [min]  [uV-s] (V] [%] [%] [s]
3 1 1,338 102157 15861,79 0,20 0,20 BB 0,6541
5 65— 2 1,388 100126,80 133571,70 20,03 20,03 BV 0,7496
g 3 1,421 10447762 139809,13 20,90 20,90 vV 0,7473
o 4 1,463 19808290 24572653 3962 3962 VE 0.8061
e 5 1497 390232 250887 078 078 EV 1,5554
i 6 1,529 1681522 1915569 336 336 WV 08778
e 7 1561 61516,26 5634841 1230 12,30 WV 1,0917
a & 1,604 444 08 535,77 008 0,08 Vv 08289
] 9 1638 655800 @73TEZ 1.3 1,31 W 0,9734
30 10 1,686 503200 607748 1.01 101 VE 08280
] 11 1,724 96,55 93,80 0,02 0,02 EB 1,0293
— 12 1,765 16243 20777 0,03 0,03 BB 0.7818
] 13 4766 975,28 573,99 020 0,20 BB 1,6991
. 14 7,109 65,80 33,09 001 0,01 BB 1,9886
540 15 7,237 58,34 2947 0,01 0,01 BB 1,8798
] 16 7,340 192,73 29053 0,04 0,04 BB 21289
— 17 10,528 238,53 100,00 0,05 0,05 BB 2,3853
. 18 11,054 99,15 40,33 002 0,02 BB 24585
. 19 13,049 A7 28,70 001 0,01 BB 24802
5, 30
] 499936,84 613230,66 100,00 100,00
L
S0
5,15
5.1|:|-_:
5,05 |
5,00 |
_- 1| A .|l ) |. LL
4-55'- TITTr]rTrrl '| TrrT1 [1"."'."[ T T .'T"I'1"|"" T ['1 TT L] I TITT ¢ o T I"|"-"'."."[ TTIT 1}

o 5 10 15 20 23 a0 35 40 43 B 35
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Apéndice B. 6 - Cromatograma e relatério GC/FID amostra de OE extraido de folhas frescas
com 90 min de extragdo — A3

| OE folha verde 90 min — A3
5.93-_
-
5507
875
] DEFAULT REPORT
I Peak Time Area Height  Area Norm. Area BL Area/Height
e #  [min]  [uV-5] [HV] (%] [*0] (5]
5,65 1 1328 75457 116925 0,21 0.21 BB 0,6453
] 2 1,377 72200,37 10038475 19,80 19.80 BV 0,7192
a 3 1,410 75617,08 10561455 20.73 20,73 WV 0,7160
s 4 1450 14347149 19186532 39,34 39,34 VE 0.7478
] 5 1,469 387959 270444 1,06 1,06 EV 1,4345
5 55 6 1,515 1246990 1538105 342 342 WV 0,8107
: 7 1533 1266586 1881267 347 34T WV 0,6733
. B 1,547 3330650 4277905 913 913 VvV 0,7786
8,50 9 1,590 282 57 35973 0,08 0,08 VWV 0,7855
r 10 1,624 479532 506530 1.3 1.231 W 0,2467
5451 11 1,672 384371 452186 1,00 1,00 VB 0.8058
. 12 1,751 121,00 15562 0,03 0,03 BB 07775
13 4,749 88203 51934 0,24 0.24 BB 1,6984
5S40 14 7.004 57.75 2066 0,02 0.02 BB 1,8471
a 15 7,223 51,99 26,59 0,01 0.01 BB 1,8550
S 16 7,335 173.88 8134 0,05 0.05 BB 21377
3 17 10,514 205,60 88,57 0,06 0.06 BB 23750
. 18 11,037 87,10 3555 0,02 0.02 BB 2.4498
= 19 13,036 61.65 2554 0,02 0,02 BB 24140
can 364727.95 489618,19 100,00 100,00
520
5.15—_
5.11};
505
:m; |
11 al I I l & I I.l | L_k.
4,85 T T T T 1 T 1 Ll| T 1 TT T1 T 1 L L I T 1 T T 1 T 1 L | T T T 1
1] 5 10 15 v} 5 e a] kL 40 45 54 55
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Apéndice B. 7 - Cromatograma e relatério GC/FID amostra de OE extraido de folhas frescas
com 120 min de extracdo — A1

© QEfolhaverde120 min— Al

5.91:':

5.35:

5,80
] DEFAULT REPORT

o Peak Time  Area Height  Area Norm. Area BL Area/Height
] # [min] [WV-s] [LV] [%&) [%] Is]

370 1 1,247 93064 107767 0,13 013 BY 0,8636
. 2 12749 1017 48 115002 015 015 W 0, 8848

5,85 3 1,313 188805 222238 027 0,27 W 0,849

: 4 1,337 167367 245012 024 024 VB 0.6831
: 5 1,386 14919996 18561134 2128 2128 BY 08038

5@._' 6 1421 14887023 187766.84 21,24 21,24 VB 0,7934
7 7 1465 27360664 31028452 3903 39.03 BE 0.8821
3 8 1409 280052 188535 041 0.41 EB 1,5379

5,55 9 1,532 2053757 2213638 2,93 293 BY 0,9278
3 10 1,563 B154557 7473396 11,63 1163 VB 1,001
: 11 1605 43829 60394 0,06 0,06 BY 0,7257

5,50 12 1,840 833380 880397 1,19 1.19 VB 0,9466
. 13 1,688 640291 801143 091 081 BB 0,7992
7 14 1,725 53,94 BEAT 0,01 001 BB 06117

5,45 15 1,766 216,50 28011 0,03 0.03 BB 0,7733
= 16 1.817 20,44 2803 0,00 0,00 BB 0.7292
] 17 4770 188281 105571 0,27 0.27 BB 1,7835

5,40 18 5105 3747 2375 001 0.01 BB 1,5779

19 7,105 89,04 4473 0,01 0.01 BB 1,9905

= 20 7.233 86,53 4321 001 0.01 BB 2,0027

5,35 21 7,346 28598 13371 0,04 0.04 BB 2.1388
3 22 10529 39845 14668 0,06 0.06 BB 2.7165
3 23 11,052 183,99 7121 0,03 0,03 BB 25837

30 24 12,081 83.28 3273 00 0.01 BB 2,5448
. 25 13,052 117,78 4510 0,02 0,02 BB 2617

26 23.821 15017 5105 0,02 0.02 BB 29417

525 27 29,766 65.52 2600 001 0.01 BB 2.5203

5,20-] 701206,31 BO2B0S8,10 100,00 100,00

5,15

:r.m:

5.-:5-:

5,00
i | L

‘lgf" IIII|--II|IIII |I|IIII III|III |III|I|| :|III|II .!IIII!

L] 3 10 15 20 23 30 x5 40 45 30 55
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Apéndice B. 8 - Cromatograma e relatério GC/FID amostra de OE extraido de folhas frescas
com 120 min de extracdo — A2

OE folhaverde 120 min— A2

5-.93'_:

5,851

580

575

- DEFAULT REPORT

iy Peak Time Area Height Area MNorm.Area BL Area/Height

i #  [min]  [pV-5] (V] [%] [%] [s]
: 1 1.335 73635 14477 0,22 022 BB 06432

5 801 2 1,385 66892,72 9391437 20,24 20,24 BV 0,7123
] 3 1417 6910840 9784544 2091 2091 W 0,7063
] 4 1,457 129221,94 17470650 39,10 3910 VE 0,7397

o 5 1491 264025 168790 080 0.80 EV 1,5642
] 6 1,521 1112460 1396501 3,37 337 W 0,7966

5501 7 1,539 1142883 1679967 346 346 W 0,6803
] 8 1554 2081722 3876404 9,02 902 W 0,7692
3 9 1,597 296,20 354,57 0,09 0,09 W 0,8354

G 10 1,631 440850 457736 133 133 W 0,9631
1 11 1679 336857 407868 1,02 102 VE 0,8259

5 40} 12 1,717 69,72 6183 0,02 0,02 EB 1,1276
] 13 1,758 107,70 13834 0,03 0,03 BB 0,7785
] 14 4,753 842,94 49907 026 026 BB 1,6890

R 15 7,338 133,07 6293 0,04 0,04 BB 2,147
g 16 10,516 178.98 7877 005 005 BB 23623

5,30~ 17 11,041 84,75 3480 0,03 0,03 BB 24353

535': 330460.72 448711,03 100,00 100,00

20

5,15

] .‘l:i el e

455 0 -t L T[T TTT I TTI T[T T TTTTTT]
0 3 10 15 20 23 & 33 40 43
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Apéndice B. 9 - Cromatograma e relatério GC/FID amostra de OE extraido de folhas frescas
com 120 min de extracdo — A3

OE folhaverde 120 min— A3

5-.93_:
585
580
e DEFAULT REPORT
" Peak Time Area Height  Area MNorm.Area BL Area/Height
e #  [min]  [uVs] V] [%] [%] [s]
) 1 1,332 105478 162939 0,22 0,22 BB 0,6473
3 2 1,282 97591.82 13310537 20,79 20,79 BB 0.7332
] 3 1415 9874766 13696647 21,04 21,04 BB 0.7210
G 4 1457 186360.84 23792741 39,70 39,70 BE 0,7833
N 9 149 171923 123408 0,37 0,37 EB 1,393
5,551 6 1522 1431422 1745972 3,05 305 BV 08198
3 7 1,542 1348030 2275208 287 28T W 0,5925
3 8 1,555 4344335 5387269 926 926 VB 0.8064
o 9 1,597 308,04 422,04 0,07 0,07 BV 0,7299
= 10 1,632 588572 630274 1,25 125 VB 0,9338
i 11 1,680 4526,17 5683,59 0,96 096 BB 07964
. 12 1717 38,36 6252 0,01 0,01 BB 0,6136
] 13 1,758 153,03 197,36 0,03 0,03 BB 0,7754
5,40 14 4756 101182 29641 022 0,22 BB 1,6965
1 15 7,098 47,10 2457 0,01 0,01 BB 19172
595] 16 7,226 46,09 2408 0,01 0,01 BB 1,9140
Fi) 17 7,338 165,00 ir22 004 0,04 BB 2,1369
. 18 10,519 235,53 899,39 005 0,05 BB 2,3699
5,30 19 11,042 108,05 4323 002 0,02 BB 2,4993
. 20 13,041 65,48 26,78 0,01 001 BB 24453
sl 21 23,798 84,88 31,07 002 0,02 BB 27317
5201 469387 .49 618538,19 100,00 100,00
I|| ii ) Nl |I Ji j Sl

4,55 L L O I L LA L U L |
1] 3 10 15 20 23 30 X5 40 43
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Apéndice B. 10 - Cromatograma e relatério GC/FID amostra de OE extraido de folhas secas
com 60 min de extragdo — A1

- OE folha seca 60 min— Al

5.80—

5,85

5,80
. DEFAULT REPORT

5,701 Peak Time Area Helght  Area Nosm, Area BL Area’Height
1 #  [min] [WYs] [1W1] [%] ] [5]

5,5 1 1,338 06533 140985 023 0.23 BB 0,6437
.| 2 1,388 86087856 11900828 2095 2095 EB 07232
3 3 1421 8656027 12222682 21.07 21.07 BB 0.7082

5,80 4 1,462 16062562 21011014 39,09 30,09 BE 0,7645
] 5 1496 236830 154236 058 058 EV 1.5355
] 6 1527 1207026 1500852 3,16 316 VW 0.8153

5, = 7 1546 1269597 1959619 309 308 W 06475
. 8 1560 3698846 4723021 9,00 9.00 VB 0.7832
] 9 1603 26790 36397 007 0.07 BV 0.7360

580 10 1,637 507683 547225 124 1.24 VB 0.9277
| 11 1686 301456 492560 095 0.85 BB 0. 7847

- 12 1,723 32,31 5269 001 0.01 BB 0,6133

= 13 1,764 130,91 168,85 003 003 BB 0.7753
| 14 4,765 120658 Tsies 032 0.32 BB 1.7250

5401 15 7.104 81,11 31,28 001 0.01 BB 1,9539
1 18 7,233 69,43 3425 0,02 0.02 BB 2 0269
. 17 7345 25444 11844 0,06 0,06 BB 21482

5351 18 10525 23550 10094 0,06 0.06 BB 2.3330
. 19 11,049 12097 4815 0,03 0.03 BB 2 5128
1 20 12,078 7145 2018 002 0,02 BB 24653

5,30 21 13,049 115,69 4485 0,03 0.03 BB 2 5704

5, 25} 410890,25 54926239 100,00 100,00

5.20-]

5,15

5,10+

5,06 |

8,00
] lll.l L L .I Lok

"’-E'I'r TT R T ITFT RTOFET O TOAT T T O ETRTITTOERTRTOT TR TOT T T OTFT R T OFRTE IO ETRTITTTD

0 ] 0 135 2 el H x5 40 43 B L &3
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Apéndice B. 11 - Cromatograma e relatério GC/FID amostra de OE extraido de folhas secas
com 60 min de extragdo — A2

OE folha seca 60 min — A2

5,90

5,85

5,80

5,75

5,70 DEFAULT REPORT
- Peak Time Area Height  Area MNorm. Area BL Area/Height

5352 #  [min]  [uvs) [uv] [%) %) [s]

i 1 1334 87628 135832 023 023 B8 08451
5 2 1384 7927324 110427.50 21,03 21.03 BB 0,7179

5.60 3 1417 80184.01 11405052 2127 2127 BB 0.7029
7 4 1458 14508728 19865691 3873 3873 BB 0.7349
. 5 1492 28871 43323 0,08 008 BB 0.8664

& A5 & 1523 1188455 1508878 315 315 BY 0, 7876
i 71,542 1244321 1881545 320 3.30 W 0,8613
- § 1556 3490533 4504237 926 926 VB 0.7749

55— 9 1.509 23581 3384 006 006 BV 0.7104
] 10 1633 485464  52B253 1,30 1.30 vB 0,9266
. 11 1682 375425 473413 1,00 100 BB 0,7930

5 45— 12 1,719 30,49 s028 0 001 BB 0,6064
= 13 1,760 127,22 163,89 003 003 BB 07762
- 14 4766 121208 TO08,33 032 0.32 BB 1.7160

£ 40 15 7410 5801 2942 002 0.02 BB 19714
= 16 7.239 65,31 3307 002 002 BB 1.9747
- 17 1.351 238,69 1099 0,06 0.06 BB 21505

5. 35— 18 10,534 224 .39 9467 006 006 BB 23702
: 19 11058 116,05 4596 003 0.03 BB 2 5250
7 20 12,088 70,33 2853 002 002 BB 24649

5,301 21 13.059 113.08 4397 003 003 BB 25719

525_ ATEOE2.97 51552881 100,00 100,00

5,20

5.15—:

& 10—

5,05

5,00
: I 3 L i i L J.I

dllg5-||||!IIII| ||-||-|| |||||||||||| || [ | II ||||||||||||!|| ||

0 5 10 15 ] 25 (] 35 40 45 50 5
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Apéndice B. 12 - Cromatograma e relatério GC/FID amostra de OE extraido de folhas secas
com 60 min de extragdo — A3

OE folha seca 60 min — A3

5,90
!l,H-.'r:
5,80
5,75
5.70-] DEFAULT REPORT
- Peak Time Area Height Area Morm. Area BL Area/Height
x #  [min]  [pV-g] [uv] [%] (%] [5]
5, 65— —
n 1 1,263 178428 149524 042 042 BV 1.1933
1 2 1,283 435299 255521 1,03 1,03 W 1.7075
5,60 3 1,334 1148504 453871 271 271 W 25316
] 4 1,385 B1127.14 11008234 19,15 19,15 W 0.7370
N 5 1,418 B548847 11580644 2017 2017 W 0.7382
5 55 6 1458 160004,58 20666149 37.76 37,76 VE 07742
. 71492 30369 205540 OF1 071 EV 1 A662
] B 1,523 1373537 1647935 3124 324 W 08335
5,50 9 1542 1359907 2035568 3.21 321 W 06681
g 10 1,556 3686599 4637134 870 870 W 07950
] i1 1,509 416,60 ari.02 0,10 0,10 W 0.8845
& g5 ] 12 1,633 543485 558730 1,28 128 Vv 049727
Jrim 13 1,681 412372 497220 097 0,97 WE 08294
- 14 1,719 8271 7611 002 002 EB 1.0868
. 15 1,760 132,05 169,38 0,03 0,03 BB 07796
.0 16 4,675 71,16 2421 0,02 0,02 BY 29388
. 17 4765 118585 626,83 028 028 vB 1.721%
] 18 7,108 54,25 2788 0M 001 BB 1,9473
5,35 19 7.238 50,38 3058 0 001 BB 1.9739
. 20 7350 22401 10531 005 0,05 BB 21272
i 21 10,534 195,66 81,00 0,05 0,05 BB 24135
£ 50 22 11,058 112.83 4487 003 0,03 BB 2.5088
a 23 12,089 &67.91 2729 002 0,02 BB 24888
7 24 13,060 11184 4288 003 003 BB 26102
'&.Eﬁ-t
) 423740.52 538748,22 100,00 100,00
5,20
5.15—:
& 10
5,&5:
5,00~ |
1) ol | . L ,,l A b
I"-g'g_llllilllll 1 |I 1 IIII|IIII!II I|.II |I II|II.I|IIII|II'|I|

0 ] 1] 15 2 25 k1) 35 40 45 50 55
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Apéndice B. 13 - Cromatograma e relatério GC/FID amostra de OE extraido de folhas secas
com 90 min de extragdo — A1

OE folha seca 90 min— A1l

i
5,85
E_B:l—_
5 75—
- DEFAULT REPORT
N Feak Time Area Height  Area MNorm. Area BL Areaeight
570 g [min]  [pVs] V] [%] (%) Is]
o 1 1,337 624,92 Q80,00 023 023 BB 06377
: 2 1,387 5553444 TOTO1.15 2052 2052 BB 0,6960
] 3 1420 S6397.01 B2G2064 2084 2084 BB 06825
5 60— 4 145 10496635 14726007 3879 38,79 BE 0,7127
T 5 1478 118218 173801 044 044 EV 0,6502
= 6 1493 B79.02 1068. 76 0.32 032 W 08302
5,55 ¥ 1,523 B9B4.77 NMTr3B0 331 331 W 0,764
- & 1540 9631,74 1413121 3.56 356 W 06816
] 9 1,586 2488617 3271715 008 9,08 VB 0,7515
=50 10 1,600 185,14 25020 007 0,07 BV 0,7400
z 11 1,634 351761 380133 1.30 1,30 VB 0, %254
5 45 12 1,683 271931 342043 1.00 1,00 BB 0, 7850
- 13 1,762 80,49 116,47 0,03 0,03 BB 0,776
- 14 4,764 799,35 47493  0.30 0,30 BB 1,6831
5 40 15 7.351 137,14 65.04 0,05 0,05 BB 210097
" 16 10,533 171,79 73,70 008 006 BB 23309
= 17 11,058 g2.20 3oa 003 003 BB 24121
3.35 18 13,055 57.89 2402 002 002 BB 24104
- 189 23,825 a7 .98 34 44 0.04 004 BB 2 8452
5 30—
. 2TOE25 57 380304 43 100,00 100,00
5.?5—_
5,20
5,1:--;
5, 10—
5,051
5,00
; ] | 1T I
‘-ﬂ-r"1|"'|||r"||| T L 1T 1 T L BLELEL T

| LN R L R T 1
] 5 10 15 e 5 b ¥ A0 &5 50 55
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Apéndice B. 14 - Cromatograma e relatério GC/FID amostra de OE extraido de folhas secas
com 90 min de extragdo — A2

OE folha seca 90 min— A2

5.0
o
aa&-j
e
o DEFAULT REPORT
9 Peak Time Area Height  Area  Morm. Area BL Area/Meight
1 # [min]  [pV-s] (V] [*%] %] 5]
570 e =
] 1 1332 77747 1207.71 023 0,23 BB 0,6435
] 2 1,382 6960181 9847425 30,93 2093 BB 0, 7077
.85 3 1415 7076611 10190999 21,25 21,25 BB 0,6944
1 4 1,455 12043354 17948B6,76 3887 3887 BB 0.7211
s8] 5 1480 27087 41434 008 008 BB 0.6537
] 6 1519 1055463 1374204 317 317 BV 07681
] 7 1537 1131343 1684500 3,40 340 W 06716
5881 8 1,552 3056201 4012719 918 918 VB 0.7616
. 9 1585 22335 30614 007 0,07 BV 07296
1 10 1,630 433768 466430 1,30 130 VB 0,9260
550 11 167TB 335016 420606 101 101 BB 07965
4 12 1,716 28.40 4509 0,01 001 BB 06176
e 13 1757 11280 14517 003 003 BB  0O.7777
4 14 4,765 901,81 83322 027 027 BB 1.6913
] 15 7,243 44,15 2326 0,01 0,01 BB 1,8082
.40 16 7,356 156,33 7336 005 0,05 BB 21311
1 17 10,540 188 66 TBGE 006 0,06 BB 2 3983
1 18 11,064 86,70 3952 0,03 0,03 BB 24470
535 19 13,066 68,99 2824 002 0,02 BB 24433
1 20 23,830 115,18 4036 0,03 0,03 BB 2 8538
5,30
1 33290390 462411.74 100,00 100,00
5251
]
520
s8]
]
5.10-]
5051
]
!-_-:1:--7:
1 | I Li i .ul T |
d-m_i_rlllll'lllllll:lIII|IIIIII'I':IIIIillII|IIII|I'II:IIII:IIII:
] B 10 15 Fat] Fol i} o a a3 30 ]
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Apéndice B. 15 - Cromatograma e relatério GC/FID amostra de OE extraido de folhas secas
com 90 min de extragdo — A3

QE folha seca 90 min— A3

5 D=
]
1
5,85~
o
:
515 DEFAULT REPORT
| Peak Time Aren Height  Area Norm Area BL AreaMeight
im:_i # [min] [uV-5] V] [%e] %] [s]
. 1 1,338 148601 226700 021 021 BB 0,6555
585 2 1,388 14306366 18098911 2067 2067 BV 0, 7954
. 3 1423 14724638 18520887 21,15 2115 W 0, 7950
] 4 1466 27341167 30921087 3928 3928 VE 0,8842
450 5 1500 551572 340040 079 078 EV 1.6221
1 & 1,533 2270385 2336554 326 326 VW 08717
—_ 7 1,565 B264131 7488129 1187 1187 W 1,1089
, g 1807 51870 BB506 0,07 0.07 VW 0,7814
3 8 1642 B51181 883772 1,22 122 W 0,8631
5501 10 1690 647774 800991 003 0.83 VB 0,8087
1 "M 1,727 53,13 8755 001 001 BB 0,6068
1 12 1,768 21727 27982 003 003 BB 0,7785
a5 13 1,820 20,88 2866 000 000 BB 0,72a7
. 14 4780 1BB237 104851 027 0.27 BB 1,7953
- 15 5116 41,94 2620 001 001 BB 1,5955
540 18 7.119 B3 82 4152 001 001 BB 20137
1 17 7,248 102,64 4997 001 001 BB 2.0539
| 18 7,360 326,85 151,14 0,05 0.05 BB 2.1626
) 19 10,549 428,74 158,55 0,08 0.06 BB 2, 7385
] 20 11,072 206,80 #8051 003 0.03 BB 2 5685
= 21 12,009 105,15 41,16 002 002 BB 25550
1 22 13.0M 155,55 5830 002 002 BB 26640
1 73 23840 236,55 7487 003 003 BB 3,1593
5,25~
a GO6340,26 TOAT41.72 100,00 100,00
uu—j
a-s—!
]
5 10—
1
ilh!i-!
1
=
!t'!'ﬂ-j
_!__ .||. ..| :
4,55

1o 13 £F Fo B 0 4 43 b= el

o—-L
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Apéndice B. 16 - Cromatograma e relatério GC/FID amostra de OE extraido de folhas secas
com 120 min de extracdo — A2

OE folha seca 120 min— A2

E'.'Dﬂ'_i
5.5
s
1
DEFAULT REPORT
e Peak Time  Area  Height Area Norm. Area BL Area/Height
7l #  [min]  [uV-s] V] [%] [%] [s]
5,65 1 1,334 838,84 130415 022 022 BB 06432
. 2 1383 7747500 10837633 20.28 20,28 BB 0.7149
s.00] 3 1416 7914493 11291880 20,71 20,71 BB 0,7009
1 4 1457 15113044 20137653 3955 39,55 BE 0,7505
] 5 1,491 212577 138912 0,56 0568 EVY 1,5303
5,56 6 1,522 1258018 1563043 329 329 W 0,8044
. 7 1,540 1283761 1932955 3,36 336 W 0,6641
5 501 8 1555 3492770 4511375 a.14 914 VB 07742
. 9 15497 262,25 ST 57 0,07 0,07 BY 0,7334
] 10 1632 500479 5382 20 1.31 131 VB 0, 92949
S 11 1,680 382511 4747 84 1,00 1,00 BB 0,7973
'; 12 1.718 3342 53.74 0.01 001 BB 06218
- 13 1759 12911 166,08 003 0,03 BB 07774
; " 14 4763 1038.02 610,39 Q27 027 BB 1,7022
] 15 7.236 47.74 2483 0,01 0.01 BB 1,9231
»dr] 16 7. 349 150,67 T0 .87 0.04 0,04 BB 21281
1 17 10,530 232,04 8725 0,06 0,06 BB 2, 3861
53] 18 11,053 81,56 3386 002 002 BB 24086
19 13,054 67,07 2744 0,02 0,02 BB 2 4442
: 20 23811 151,58 5148 0,04 0,04 BB 2 6445
5-.25—_|;
1 382085,71 517121,10 100,00 100,00
%20
5,15
m
5.11}:;
5.05-;
]
1 ll LL i

_|ll-lh
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Apéndice B. 17 - Cromatograma e relatério GC/FID amostra de OE extraido de folhas secas
com 120 min de extracdo — A3

QE folha seca 120 min — A3

5,80
585
et DEFAULT REPORT
575 ] Peak Time Area Height Area Morm. Area BL AreaHeight
= #  [min]  [uV-g] (V] (%] (%] [s]
5,70} 1 1,287 17.35 2464 000 0,00 BB 0, 7042
] 2 1334 141640 218408 021 0,21 BB 0,6545
= 3 1,383 13856338 17778547 20,55 2055 BB 0,774
5,65 4 1418 14077631 182173,80 20,88 20,88 BB 07728
X 5 1,461 26749585 308358384 3967 39,67 BE 08674
5,60 6 1495 380423 238313 058 0,58 EV 1,6383
2] T 1528 2163165 2296864 321 3.21 W 09418
7 8 1,560 8172176 T43T467 1212 12,12 VB 1,0988
5,55 9 1602 444,38 613,00 007 0,07 BY 0,7249
— 10 1,637 843160 891232 125 125 VB 09461
S 11 1,685 645369 B8OT7. 74 096 0,96 BB 0,7988
e 12 1,722 56,32 9143 0M 001 BB 06160
. 13 1,762 218,77 283N 0,03 0,03 BB 0. 7741
£ 45— 14 1,814 21.28 2938 0,00 0,00 BB 07245
3 15 4,773 172317 97479 026 0,26 BB 1,7677
] 16 7112 65,05 Jz2ee 0,01 0,01 BB 1,9726
540 17 T7.242 86,78 4252 0,01 0,01 BB 20408
. 18 7.354 256,81 11945 0,04 0,04 BB 21498
ok 19 10,543 445,71 169,11 0,07 0,07 BB 26356
i 20 11,063 147,99 5781 002 0,02 BB 25598
- 21 12,00 76,58 30,97 0,01 0,01 BB 24730
5,30 22 13,062 127,56 4885 002 0,02 BB 28611
= 23 23,830 260,23 8510 0,04 0,04 BB 3,0580
674343,86 789827.62 100,00 100,00
LR '11'1-.'""'|'r'rr'r'|111'.';".-"|'r'.'rr|11".1','—'.'".'rr'|'|111'.—:'—"_'.".'r'r'|
) - 10 18 20 5 30 a5 40 45 = 55




