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RESUMO: Oleos essenciais sdo encontrados em bolsas secretoras presentes nos vegetais,
como: flores e sementes. A extracao por CO, apresenta caracteristicas fisicas e quimicas
como: relativamente n&o-toxico, néo inflamavel e menor temperatura. O objetivo foi extrair
6leo essencial do cravo-da-india (Eugenia caryophyllata Thunb) em diferentes pressées de
arraste utilizando a andlise cromatogréfica. Colocou-se 81,58g de pé de cravo-da-india no
extrator supercritico a 25°C (fixa), vazao de CO, de 2 L/min, calculado e medido utilizando
crondbmetro para verificagdo da vazdo no experimento e pressao inicial de 80 bar,
aumentada em 25 bar a cada 15 minutos, até atingir pressao final de 280 bar. A massa em
cada extragao foi pesada e calculada o rendimento. Maior rendimento foi 16,85% (balédo 3)
ocorrido em condigbes mais propicias de extracdo do 6leo e menor de 3,46% (baldo 2),
devido a perda de pressao no extrator. A CCD foi positiva para terpenos e negativo para
flavondides. Concluiu-se que, os resultados obtidos a 155 bar e temperatura de 25°C
durante 20 minutos, mostrou-se melhor condicdo de arraste do 6leo do cravo-da-india,
entretanto, sdo necessarios o uso de novos eluentes na extragdo por CO2 supercritico, que
visem melhorar o rendimento do 6leo essencial do cravo-da-india. ]
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INTRODUCAO: Oleos essenciais sdo substancias odoriferas, volateis & temperatura
ambiente, encontrados em varias partes das plantas (BROWN; MORRA, 1995). Podemos
agrupa-los em duas grandes classes, com base em sua origem biossintética: a) derivados
dos terpendides, formados via acido mevalénico-acetato (FERRACINI et al., 1995); e b)
compostos com aneéis aromaticos, formados via acido chiquimico-fenil propandides.

O género Eugenia é um dos maiores da familia Myrtaceae (ROMAGNOLO; SOUZA, 2006) e
assumem destaque especial por serem utilizadas como plantas medicinais (OLIVEIRA,
DIAS; CAMARA, 2005). O cravo cravo-da-india é uma gema floral seca sendo usado
principalmente como condimento na culinaria (MAZZAFERA, 2003), devido seu marcante
aroma (OLIVEIRA et al., 2006) e sabor (OLIVEIRA; DIAS; CAMARA, 2005), conferido por
um composto fendlico volatil (RAINA et al.,, 2001), o eugenol (BROWN; MORRA, 1995,
BROWN et al., 1991). O principal interesse cientifico nos metabdlitos secundarios esta na
grande capacidade biossintética dos vegetais relacionados (RAVEN et al., 2001), seja
quanto ao numero de substancias, ou ainda, a diversidade de metabdlitos em uma Unica
espécie (MONTANARI; BOLZANI, 2001). Sao sintetizados em uma parte da planta
(MAZZAFERA, 2003; CARRASCO et al, 2008) e armazenados em outra, e sua
concentracao pode variar muito durante todo o dia. Entre os principais compostos
identificados classificados estdo os terpendides (SANTOS, 2001) e sdo classificados de
acordo com o seu numero de unidades de isopreno. Categorias muito conhecidas de
terpendides sdo os monoterpendides, que tem duas unidades de isopreno (SIMOES;
SPITZER, 2001); os sesquiterpendides (trés unidades de isopreno) e os diterpendides
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(quatro unidades de isopreno) (RAVEN et al, 2001). Sdo importantes por atrair insetos
polinizadores e segundo Feresin et al. (2001), diversas outras fungdes bioldgicas sao
atribuidas a essas substancias, como: defesa contra ataque de predadores, protegao contra
perda de agua (MOYNA et al. 2002) e inibidores de germinacao (QUEIROZ et al., 2001).

Na CCD s&o utilizadas duas fases sendo uma fase fixa formando uma camada plana
(VOGEL et al., 2002) e uma fase movel liquida do tipo open-bed (SALDANA et al., 1997).
De uso muito vantajoso, devido a sua simplicidade, utilizando equipamentos relativamente
simples, onde a fase mével avanca por capilaridade, permitindo ainda a corrida de varias
amostras simultaneamente em cada placa, conferindo agilidade ao processo.

METODOLOGIA: Obtencéo do 6leo de Cravo-da-india com CO, supercritico: A atividade
de extracdo de 6leo essencial de cravo-da-india (E. caryophillata) foi realizada no laboratério
de andlise instrumental da Unochapecé. A obtengao do éleo foi possivel através do uso de
extracao por CO, supercritico. Foram utilizadas 81,58 gramas de pé de cravo como massa
inicial, colocada no extrator supercritico sob condicdo de 25°C de temperatura constante,
vazao de CO, de 2 L/min, calculado e medido utilizando um cronédmetro para verificagao da
vazao no experimento, e pressao inicial de 80 bar, aumentada em 25 bar a cada 15 minutos,
até atingir a pressao final de 280 bar para o experimento. O 6leo essencial do cravo-da-India
extraido foi armazenado em beckers, que eram trocados a cada mudanca de pressao de
arraste. As massas obtidas em cada extracao foram pesadas e calculado o seu rendimento.
Para anélise cromatografica (CCD), as quantidades de éleos extraidos foram dissolvidas em
10 microlitros de acetona para que pudessem ser injetadas no cromatégrafo a gas. No
entanto estas andlises nao puderam ser feitas por motivos de falhas na leitura dos
cromatégrafos pelo computador. Também foram realizadas analise por cromatografia em
massa (camada delgada). Os quatro extratos obtidos foram diluidos em 10 mL de
diclorometano (CH,Cl,) e aplicados em uma placa cromatografica em camada delgada. O
eluente utilizado foi uma solugdo de Acetato de etila/Acetona/Agua na proporgéao de 25:5:1.
Em seguida, a placa cromatografica foi revelada em Anisaldeido e Cloreto Férrico para
identificacao de terpenos e flavonéides, respectivamente.

RESULTADOS E DISCUSSOES: A extracdo de 6leo essencial a partir do uso de CO;
supercritico tendo como matéria prima, o pé de Cravo-da-India foi realizado em laboratério
estabelecendo as seguintes condi¢des padrao para o experimento (Tabela 1).

Massa reagente do cravo-da-india = 81,58 gramas
Temperatura = mantida fixa em 25°C

Presséo inicial de arraste = 105 bar

Presséo final de arraste = 280 bar

Tempo de leitura = 20 minutos apés o arraste de 6leo essencial

Tabela 1. Pressdes (bar), tempo (min) e horario utilizados na extragao por CO, supercritico
do Cravo-da-India em laboratério.

Pressao (bar) Tempo de leitura (em Horario de inicio de
minutos) leitura
105 20 14h10min
130 40 14h30min
155 60 14h50min
180 80 15h10min
205 100 15h30min
230 120 15h50min
255 140 16h10min

280 160 16h30min




Calculou-se a massa de 6leo essencial, obtendo este valor depois de pesado inicialmente o
baldo e apds a captura de dleo essencial pelo método de CO, supercritico, sendo pesado
em balanca analitica. Os valores extraidos do éleo s&o apresentados na tabela 2.

Tabela 2. Valores extraidos de massa do 6leo essencial do Cravo-da-india.

Numero | Massa do balao (em Massa do balao + Massa obtida do
do balao gramas) extrato do doleo (em dleo essencial
gramas) (gramas)
1 0 0 0
2 71,97 74,46 2,49
3 65,12 76,09 10,97
4 70,68 73,19 2,51

Para o céalculo do rendimento utilizou-se a férmula abaixo:
Rendimento = (massa obtida do 6leo essencial / Massa do baldo) x 100

Onde:
Massa do 6leo essencial e massa do baldo (em gramas)

Assim, para o baldo 1 ndo se obteve o rendimento, devido ao fato de que ndo houve massa
de 6leo essencial obtida para o calculo, e também n&o se atingir o pico de arraste do 6leo do
cravo-da-India. Para o baldo 2 obteve-se um rendimento de 3,46% (Tabela 3), um
rendimento baixo, que pode ter ocorrido devido a perda de pressédo do extrator, resultando
num extrato ndo adequado a pressdo de arraste de CO, necessaria para extragéo do 6leo
essencial do cravo-da-India.

Tabela 3. Rendimento obtido na extracao do 6leo essencial
do Cravo-da-india.

Numero do balao | Rendimento obtido (%)
1 0
2 3,46
3 16,85
4 3,565

Para o baldo 3 obteve-se o maior rendimento 16,85% (Tabela 3), que pode ser explicado
devido as condi¢cdes mais propicias de extragdo do 6leo essencial, que por conseguinte,
acarretou numa melhor extragdo do 6leo essencial para esta pressdo, onde se parece
verificar que a pressdo de CO. utilizada esteve mais proxima da ideal (favoravel para
extragéo do 6leo essencial do cravo-da-India).

No balao 4 verificou-se um rendimento de 3,55% (Tabela 3), fato que também pode ser
explicado, devido a néo ser necessariamente uma presséo ideal de arraste para extragéo do
6leo essencial de cravo-da-India, ou também que pode ter ocorrido a fase final ou posterior
de arraste do 6leo de cravo-da-India, onde ainda se verificou ocorréncia de impurezas no
6leo extraido neste balao.

Na cromatografia em camada delgada o resultado foi positivo para terpenos e negativo para
flavonéides. O eluente utilizado nas proporcdes de 25:5:1 ndo proporcionou uma boa
separacao dos terpenos (Figura 1), tornando-se necessario utilizar outras proporgdes no
experimento.



Contudo, novos trabalhos em laboratério devem ser conduzidos com uso de diferentes
polaridades a fim de melhorar a extragdo por CO, supercritico, visando o melhor rendimento
do 6leo essencial extraido do cravo-da-India (Eugenia caryophyllata).

Figura 1. Cromatografia em camada delgada
revelada com anisaldeido com aquecimento.

CONCLUSAO: Os resultados experimentais obtidos a 155 bar e temperatura fixa de 25°C
durante 20 minutos, mostrou-se a melhor condicdo de arraste do 6leo do cravo-da-India
(Eugenia caryophyllata) em laboratorio. Esta pressado foi obtida a maior eficiéncia
(rendimento) para o experimento quando comparado com as outras pressbées de arraste
(105, 130, 230, 250 e 280 bar), colaborando com Gil et al. (2002) e Mazzafera (2003) que
também encontram resultados semelhantes para este tipo de arraste em CO, supercritico
nas pressoes utilizadas, sendo que, o melhor resultado foi descrito com temperatura um
pouco maior que a realizada no experimento (30°C).

O fluido supercritico apresentou uma alta seletividade através da variagdo na pressao e
mantida a temperatura fixa (25°C) na operacéo, fato constatado quando na pressio de 155
bar, onde o experimento apresentou melhor resultado na extragdo por CO, supercritico do
6leo essencial do cravo-da-India.

No entanto, para purificacdo de Oleos vegetais, principalmente quando estes Oleos
apresentem na sua composicao, os terpenos, devem ser determinadas as condi¢des 6timas
de operacdo e também, o desenvolvimento de um método eficaz de extracdo, visando
aumentar a eficiéncia do processo de extragéo por meio de CO, supercritico, que possibilite
melhor rendimento do produto (6leo essencial do cravo-da-India).

Na cromatografia em camada delgada foi obtido resultado positivo para terpenos e negativo
para flavonoides. O fato de se encontrar resultado negativo para flavonoides indica que as
condigbes de extragdo utilizadas no experimento devem ser aprimorada, pois, na
composicao quimica do cravo-da-India se tem conhecimento de flavondides (em pequenas
proporgoes). ]

Por fim, o eluente utilizado na pesquisa (Acetato de etila/Acetona/Agua) na proporg¢ao de
25:5:1 ndo proporcionou uma boa separacao dos terpenos e assim, sd0 necessarios novos
trabalhos com outros eluentes, com intuito de melhorar a extragdo em CO, supercritico em
diferentes polaridades.
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