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RESUMO

Os 0leos essenciais sdo compostos quimicos volateis, normalmente sao constituidos
por hidrocarbonetos do tipo monoterpenos, sesquiterpenos e fenilpropanoides,
muitos deles apresentam atividades farmacoldgica, como atividades antimicrobianas
e antioxidantes, estes Oleos essenciais podem ser utilizados na aromaterapia, por
possuirem aromas e fragrancias. Neste trabalho é discutido, o processo de extracao
do Oleo, técnicas de analises, fatores abitticos e biodticos que interferem na
composicdo dos Oleos essenciais até 0 estudo mais minucioso dos seus
constituintes. No estudo foram extraidos 6leos esséncias das folhas de Cissius
silvestris em 3 horarios; 8h, 12h e 16h, na cidade de llha Grande — PI, na qual, faz
parte do Delta do Parnaiba. A extracdo do 6leo da planta aromética foi realizada por
hidrodestilacdo, uma técnica que envolve somente agua aquecida junto com as
folhas trituradas da planta Cissius silvestris, tudo acoplado ao um tubo de Clevenger.
O 6leo coletado, foi enviado para Central Analitica do Departamento de Quimica
Orgénica e Inorganica da Universidade Federal do Ceara (UFC), para a andlise dos
metabolitos presentes nos 0Oleos essenciais através de um cromatografo gasoso
acoplado a um espectrébmetro de massa (CG/EM). Sendo, possivel as identificaces
de seus constituintes e comparacdes com dados disponiveis na literatura. No estudo
circadiano foi possivel observar os compostos encontrados, na maioria, funcdes
oxigenadas, mas, 0s compostos majoritarios se resumiram em quatro compostos o
(E)-hex-2-enal, (Z)-hex-3-en-1-ol, Hexanol, oct-1-en-3-ol, encontrados em todos os
horérios variando somente as proporcdes, no estudo foi observado um pequena
variacdo no rendimento dos 6leos essenciais, sendo obtido o melhor rendimento
para a coleta de 12:00 horas (0,0012%).

PALAVRAS CHAVES: Cissius silvestres. Oleos essenciais. Metabdlicos.



ABSTRACT

Essential oils are volatile chemical compounds, usually composed of hydrocarbons
such as monoterpenes, sesquiterpenes and phenylpropanoids, many of which have
pharmacological activities, such as antimicrobial activities and antioxidants, these
essential oils can be used in aromatherapy, because they have aromas and
fragrances. In this work we discuss the oil extraction process, analytical techniques,
abiotic and biotic factors that interfere in the composition of the essential oils until a
more detailed study of their constituents. In the study were extracted essential oils
from the leaves of Cissius silvestris at 3 times; 8h, 12h and 16h, in the city of llha
Grande - PI, in which it is part of the Delta do Parnaiba. The extraction of the oil from
the aromatic plant was carried out by hydrodistillation, a technique involving only
heated water together with the crushed leaves of the Cissius silvestris plant, all
coupled to a Clevenger tube. The collected oil was sent to the Analytical Center of
the Department of Organic and Inorganic Chemistry of the Federal University of
Ceara (UFC) for the analysis of the metabolites present in the essential oils through a
gas chromatograph coupled to a mass spectrometer (CG / MS). Being possible, the
identifications of its constituents and comparisons with data available in the literature.
In the circadian study it was possible to observe the compounds found mostly
oxygenated functions, but the major compounds were summarized in four
compounds (E)-hex-2-enal, (Z)-hex-3-en-1-ol, Hexanol, oct-1-en-3-ol, found in all
schedules varying only the proportions, a small variation in the essential oils yield
was observed in the study, obtaining the best yield for the collection of 12:00 hours
0.0012%).

KEYWORDS: Cissius silvestres. Essential oils. Metabolites.
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1 INTRODUCAO

A diversidade das florestas brasileiras, facilitam a coleta de material para
estudos relacionados a area mais especificas tais como quimica, biologia, botanica
entre outras &reas de pesquisas que buscam o potencial ecologico para
desenvolvimento sustentdvel e a novas substancias para diversas areas
econbmicas. Pesquisas apontam e destacam as plantas, como principal fonte
renovavel para descoberta de novos farmacos e outros produtos que podem ser
utilizados para finalidades sociais e econdmicas, tais como, os Oleos esséncias;
compostos organicos e volateis, que sdo importantes para estudos de novas
aplicacoes industrias (MURTHY; CHEN; HALLERMAN, 2009).

O Brasil tem uma enorme demanda de vegetais, cerca de 300 mil espécies,
espalhados por todo territério nacional, porém em relacdo aos 6leos esséncias
existem poucas pesquisas para a dimensfes das florestas brasileiras, embora as
universidades e produtores exaltarem sua importancia no comércio, na medicina,
indUstria entre outras setores importantes (BIZZO; HOVELL; REZENDE 2009).

O Delta do Parnaiba, localizado na zona costeira dos estados do Maranh&o
e Piaui, caracteriza-se por apresentar planicies com extensas areas de mangue, e
outras vegetacoes altamente especializada da regido (BRASIL, 2002). Esta regido
apresenta uma biodiversidade particular, boa parte desconhecida, por isso, sendo
bastante visada pela sua diversidade vegetal existente no Brasil. A investigacao
quimica através da obtencdo de extratos, isolamento de constituintes fixos e
volateis, além da avaliacdo farmacolégica permitem a descoberta de novas
substancias organicas de importancia cientifica, social e econémica (MESQUITA et
at., 2011; TORRES et al.,, 2010), oferece ainda a oportunidade de preparacéo e
qualificacdo de recursos humanos qualificados e essenciais para o desenvolvimento
do pais.

Os 6leos esséncias sdo uma mistura de metabolitos volateis, onde seu uso
vem crescendo por todo mundo. Esses compostos volateis podem ser obtidos a
partir de diversas partes da planta: raizes, folhas, frutos, caule e etc.... (SIANI et al.,
2001). Essas misturas metabdlicas desenvolvem diferentes fun¢des dependendo do
problema causado por algum agente prejudicial (bactérias, fungos, animais, acédo do

homem entres outros) que afete as plantas (DUTRA et al., 2010). Nos vegetais 0s
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Oleos essenciais podem funcionar como amplificadores na producdo de sementes
qguando polinizada por insetos, ou podem inibir a germinacdo de sementes e no
crescimento de outras plantas competidoras ao seu redor, Mas se forem insetos
inimigos, os 6leos mudam de fungdo para a sobrevivéncia da planta, ou seja, atua
com repelente natural expulsando o agente prejudicial. J& quando forem fungos e
bactérias, os Oleos se multiplicam pelo organismo vegetal protegendo os tecidos
(PINHEIRO, 2003).

Nos Seres humanos, os efeitos dos Oleos essenciais sdo bem mais
evidentes, pois possuirem organismos mais evoluidos, podendo atuar como
antibacteriana, como efeitos psicoldgicos, que podem afetar a mente e as emocgdes
humanas causadas pelos aromas e fragrancias (DUTRA et al., 2010).

Os terpendides e/ou fenilpropandides sdo os componentes predominantes
dos o6leos essenciais, normalmente constituidos de hidrocarbonetos de 10 a 15
carbonos. Dentre os terpendides, os mais encontrados sdo 0s monoterpenos e 0s
sesquiterpenos com aproximadamente 90% dos constituintes (CORAZZA, 2002).
Essa caracteristica torna os 0leos essenciais poucos soluveis em aguas e em
solventes polares (SATOR, 2009). Outro aspecto em relacdo os ternodides sdo
métodos de extracdes, nos quais, podem influenciar os terpenos presentes nas
plantas, onde, podem surgir ou perder elementos na composicao do 6leo essencial
(SIANI et al., 2001).

Além dos métodos de extracao influenciarem os metabdlicos, outros fatores
bastantes evidentes, como a variabilidade, que altera as estruturas e substancias
dos 6leos dependendo da influéncia, a mesma é classificada em dois fatores: fatores
abidticos e fatores bidticos, onde estdo relacionados respectivamente com a
temperatura, altitude, solo, entre outros e idade da planta, variabilidade genética e
orgaos das plantas a ser extraida (EVANS, 1991).

Entre os métodos de extracdo existentes, os mais conhecidos séao:
hidrodestilacdo, destilagdo por arraste a vapor, extragdo por solventes organicos
entre outros, normalmente acoplados as técnicas de analises para investigar os
constituintes dos 6leos. As técnicas mais conhecidas sédo: a cromatografia gasosa,
liquida e sdlida, espectros de massa, infravermelho, ressonancia magnética entre
outras. Através das técnicas citadas, o estudo circadiano desses 0leos, que se

refere a sintese dos compostos no dia e na noite, € capaz de identificar os
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metabdlicos existentes e suas variacdes, além de suas caracteristicas especificas,
assim servindo de referéncia para diversas areas com aplicacdes econbmica e
sociais, tais como: aromatizantes e fragrancias, medicinais, setores alimenticios e
cosméticos (SERAFINI et al., 2002).

A espécie cissius silvestris, conhecida popularmente como pucar do mato,
existente no Delta do Parnaiba, principalmente em areas com vegetacoes baixas e
proximos a rios. E uma planta que possui estudos quimicos recentes, Apesar de ser
facilmente encontrada na regido, devido a diversidade de espécies encontradas no
Delta, assim sendo desenvolvida poucas pesquisas sobre a espécie. Mas as
perspectivas desse estudo podem proporcionar o desenvolvimento de novos
produtos importantes e desenvolver atividades para aumentar o conhecimento sobre
esses Oleos e suas aplicacdes, que se referem a; producdo de fragrancia,
cosmeéticos, aromatizantes, alimentos, bebidas e produtos de utilidade doméstica, e
ainda pode permitir a descoberta de novas substancias com atividades biologicas.
Desta forma, a producéo e extrativismo desta espécie pode ser uma alternativa ao
pequeno produtor, onde 0 mesmo pode comercializar este produto in natura ou
desidratado, ou beneficid-lo para a producdo de 6Oleo essencial, gerando produtos
com maior valor agregado. Para isso, S0 necessarias pesquisas de prospeccao dos

seus componentes quimicos volateis.
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Investigar constituintes quimicos volateis das partes aéreas de Cissius
silvestris coletada na regido do Delta do Parnaiba, contribuindo para o conhecimento
quimico da flora do Estado do Piaui, mais especificamente na cidade de Ilha Grande
- PL.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Coletar as amostras da planta pesquisada na cidade de llha Grande - PI,
Delta do Parnaiba - PI;
e Avaliar as possiveis alteraces na composicdo dos metabdlitos secundarios

volateis ao longo do dia (estudo circadiano).
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3 CARACTERISTICAS BOTANICAS

3.1 FAMILIA VITACEAE

A familia Vitaceae possui 14 géneros e cerca de 900 espécies. Em sua maioria sao
arvores lenhosas, trepadeiras, com ampla distribuicdo no nordeste brasileiro, na
américa do sul e outros paises (VENDRUSCOLO et al., 2005) Estudos realizados
com algumas espécies mostram que esta familia apresenta varias atividades
farmacoldgicas, dentre as quais destacam-se as atividades: antioxidante e
antimicrobiana (MURTHY; CHEN; HALLERMAN, 2009). Estudos sobre a familia
Vitaceae tem caracteristicas quimica em seus metabdlitos secundarios que sdo
importantes para melhorar a qualidade da matéria-prima produzida para
comercializacdo (VIEIRA & AGOSTINI-COSTA, 2007) Essa familia pode ser
identificada através de suas gavinhas opostas as folhas e pela morfologia da
semente, geralmente com um par de invaginacdes ventrais e uma chalaza dorsal
(VASCONCELOS et al., 2007).

Figura 01: Algumas espécies de Cissus. (A) Cissus campestris, (B) Cissus decidua

Fonte: SIMOES, 2003
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3.2 GENERO CISSIUS

Oriundos da familia Vitaceae, esse género € um dos maiores, com cerca de 350
espécies distribuidas entre varios paises. Sao reconhecidas cerca de 64 espécies de
Cissius na América do Sul (VIANA et al., 2004). As espécies de Cissus tem uma
variabilidade em relacéo a altitudes que variam muito entre os paises e em diversas
formacdes vegetacionais, como matas primarias, secundarias, capoeiras e savanas
(VASCONCELOS et al.,, 2007). No Brasil a diversidade da espécies de Cissus é
muito rica na medicina e possui grande arsenal, apesar, do potencial econdmica ser
baixo em relacbes outros géneros (LOMBARDI, 2004). A espécie mais rica

economicamente € apresentada na figura 02 (SERAFINI, 2002).

Figura 02: Cissus verticillata (L.)

Fonte: DUTRA, 2010

3.3 ESPECIE CISSIUS SILVESTRES

Essa espécie é pouco estudada, por isso, a dificuldade de informacgdes sobre
ela, porém, o trabalho ganha bastante importancia por buscar mais conhecimentos
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sobre tal espécie. Os aspectos morfolégicos da espécie tem caracteristicas naturais
da familia Vitaceae, uma delas é a altura média (entre 2 e 10 metros), além de
possuirem frutos comestiveis por alguns populares da regido pesquisada, que
normalmente amadurecem em épocas chuvosas e suas folhas tem caracteristicas
do género Cissius como é possivel observar nas (figuras 3 e 4). Essa planta &
facilmente encontrada na regido do Delta, Piaui e Maranhdo, Embora ndo se tenha
levantamentos ou registros sobre a utilizacdo dessa planta na regido ou dos oOleos

essenciais da espécie, de acordo, com site de pesquisa Periddicos Capes.

Figura 03: Folhas e Frutos da Cissius silvestres

Fonte: Pesquisa Direta, 2017



Figura 04: Planta Cissius silvestres

Fonte: Pesquisa direta, 2017
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4 REVISAO BIBLIOGRAFICA
4.1 HISTORIA DO OLEOS ESSENCIAIS

A importancia das plantas no planeta € conhecida muito antes dos métodos
de extragdo, isolamento ou utilizacdo dos seus O6leos essenciais de acordo com
registros histéricos (FILIPPIS, 2001). Em séculos passados algumas tribos indigenas
usavam, ou usam, esses vegetais para preces religiosas, cura de doencas, rituais,
entre outros fins (SERAFINI et al., 2002). Porém, o conhecimento cientifico bem
como na indudstria, em setores cosmeéticos e alimenticios, entre outras éareas
comerciais, sO veio ser crescente nos ultimos anos devido as necessidades
tecnolégicas motivada pela grande demanda vegetal que o mundo apresenta
(SERAFINI et al., 2002) e vérias formas de extrair os compostos para estudos
(EVANS, 1991).

Segundo registros orientais presente em artigos e livros, citavam que os 6leos
essenciais eram usados anos antes de Cristo, para curar problemas sérios de
saude, tais como queimadura e infec¢cdes (FILIPPIS, 2001). Apesar disso, 0
processo de extracdo, como a destilacao, teve seus primeiros registros somente na
idade média e, consequentemente, a venda dos 6leos arométicos como remédios,
perfumes, entre outras utilidades na época (SIANI et al., 2001). Registra-se também
0os grandes estudos de cientistas em séculos passados que tiveram trabalhos
bastantes significativos para o mundo e para sociedade atual, onde, o
desenvolvimento de técnicas e métodos foram essenciais para avancos tecnologicos
e comerciais.

A historia dos Oleos essenciais mostra trabalhos relevantes relacionados
diretamente com os ganhos atuais tais, como a utilizacdo pela Dr. Jean Valnet,
médico francés, que utilizou Oleos essenciais para tratar de ferimentos e
gueimaduras em soldados na Segunda Guerra Mundial, O quimico francés M.
Gattefossé que descobriu o uso dos Oleos, ap6s sofrer um acidente em seu
laboratorio, onde, houve uma explosédo que resultou na queimadura de suas maos e
no desespero, colocou elas em um recipiente cheia de 6leos aromaticos especificos
de alfazemas, cujo percebeu em certo alivio da dor e dias depois a cicatrizacéo foi
evidente, com isso aprofundou seus estudos sobre esses efeitos positivos, surgido

posteriormente, a Aromaterapia, na qual, escreveu o livro Aromathérapie, que fala
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sobre os estudos medicinais de varios 6leos essenciais (SERAFINI et al., 2002). O
uso de Oleos essenciais na aromaterapia tem se expandido por todo o mundo,
principalmente em terapias contra doencas inflamatorias, alérgicas, contra o
reumatismo e a artrite. Estas atividades sdo reconhecidas através de
experimentacdo clinica, mas existem poucos estudos cientificos sobre suas a¢fes
biol6gicas (MACHADO & FERNADES, 2011).

4.2 OLEOS ESSENCIAIS

Essas substéncias estéo contidas em diversas partes das plantas, tais como
nas resinas, caule, raizes, frutos, folhas e flores (WOOLF, 1999). Porém, esses 06leos
podem variar e serem encontrados em diferentes partes dependendo do tipo de
planta, como por exemplo: na rosa e no jasmim, os metabdlicos sdo encontrados
nas folhas; os 6leos do capim-liméo e do eucalipto, nos frutos; no limédo e na laranja
maior quantidade no lenho; j& no pau-rosa sado encontrados nas sementes; e na
cenoura e erva-doce, especificamente nas raizes. Estes metabolitos possuem um
grande poder econbémico, dependendo da espécie (Quadro 1) (KOKETSU &
GONGALVES,1991). A descoberta e obtencdo dos Oleos essenciais, vem
constituindo uma importante atividade econdmica, sendo utilizados como fragrancia
em cosméticos, aromatizantes de alimentos, bebidas e produtos de utilidade
doméstica, como detergentes, sabdes, repelentes de insetos e aromatizantes de
ambiente (WOOLF, 1999).

Quadro 01: Principais 6leos vendidos comercialmente no mundo.

Oleo essencial Espécie
Céanfora Cinnamomum camphora (L.) J. PRESL.
Cedro (china) Chamaecyparis funebris
Cedro (china) Juniperus VIRGINIANA L. E J. ASHEI BUCHHOLZ
Citronela Cymbopogon winterianus JOWITT
Coentro Coriandrum sativum L.
Cravo-da-india Syzygium aromaticum(l.) MERR. L. M. PERRY
Eucalipto (tipo) Eucalyptus globulus labill., E. polybractea R.T.
baker e eucalyptus SPP.
Eucalipto (tipo cineol) Eucalyptus citriodora hook.
grapefruit Citrus paradisis MACFADY
Horteld- pimenta Mentha piperita L.
Laranja (brasil) Citrus sinensis (L.) OSBECK
lavandim Lavandula intermedia EMERIC EX LOISEL
Lima destilada Citrus aurantifolia (CHRISTM. & PANZ)
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(brasil)

Limao Citrus limon (L.) N.L.BURM

Fonte: BIZZO, 2009
Em grande parte, os 6leos essenciais sdo encontrados no estado fisico

fluido, mas existem alguns O6leos aromaticos no estado solido, esse ultimo,
normalmente em temperatura ambiente. Esses compostos sdo soluveis em
solventes organicos como no alcool, aldeidos, e outros apolares, por apresentarem
estrutura nas sua maioria formada de hidrocarbonetos que pode ser visto nade
monoterpenos, sesquiterpenos e fenilpropanoides que sdo moléculas de 10 a 15
carbonos, entretanto o O6leos constituidos por uma misturas de 20 a 60
componentes, sendo geralmente até trés deles majoritarios em porcentagem
(BAKKALI et al, 2008).

As milhares espécies de plantas acumulam elementos volateis em regifes
“perfeitas”, especificamente, em relacao a biodiversidade, ou seja, criando pontos
positivos ecologicamente favoraveis. A composi¢cdo quimica dos 6leos esséncias
depende de varios fatores, dentre eles a localizacdo geografica (SILVA et al, 2006),
variacfes circadianas (GOBBO-NETTO & LOPES, 2007) e sazonais (SILVA et al,
2006). De acordo com a literatura, a hidrodestilacdo € o método mais utilizado na
obtencdo dos metabdlitos volateis, uma vez que apresenta bons rendimentos, facil
execucdo e baixo custo (MARTINEZ, 2005). Apesar, de grande parte dos Oleos
essenciais mundialmente comercializados, serem retirados tradicionalmente,
priorizado a estabilidade e quantidade essencial das plantas para terem resultados
satisfatorios, o que garante a reprodutibilidade do perfil quimico do produto (SIANI et
al., 2000).

Existem cerca de 30.000 substancias que formam a maior classe quimicas
de terpendides, que sao constituintes organicos, ou seja, volateis, além de serem
estruturados com mais de isoprénicas (10 atomos de carbono). Mas existem outros
subcategorias, como por exemplo os monoterpendides, estruturados com unidades
menores de carbono, cerca de duas e sdo responsaveis pelo aroma dos 6leos
(SIMOES et al., 2003). Os 6leos essenciais tém sido também empregados no setor
farmacéutico devido as suas propriedades antimicrobianas associadas a degradacéo
da parede bacteriana, alteracdo na membrana plasmatica e nas proteinas de

membrana, no fluxo de elétrons e na coagulacdo do citoplasma (STUKER, 2007).
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4.3 PARAMETROS QUE LEVAM A MUDANCAS NA COMPOSICAO QUIMICA

DOS OLEOS ESSENCIAIS

A composicao dos 0Oleos essenciais de plantas € muito complexa, geralmente
engloba varios tipos de substancias (FULLER, 2008). Os constituintes do 6leo
essencial oscilam bastante dependendo da espécie muitas vezes em funcdo de
parametros climaticos e de fatores agrondémicos, como fertilizacdo, irrigacdo e,
especialmente, a fase de desenvolvimento na planta durante a colheita (FULLER,
2008).

Existem outros fatores naturais que influenciam, também, as composicoes
guimicas, na quantidade e qualidade dos Oleos essenciais e séo classificados em
dois tipos de influéncia; abidtico tais com a luz solar, solo, temperatura, acimulo de
adgua, estacbes do ano, e a outra classificacdo que se chama de interferéncia
biéticos, que sao efeitos naturais da planta: pragas, insetos herbivoros entres outros
fatores como mostra a (figura 5) (CAPRETZ; BATISTA; VIDAL, 2003).

Figura 05: Variabilidade que influenciam os metabdlicos secundarios.
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4.3.1 Interferéncias abioticas

A variabilidade é um fenbmeno que envolve véarios fatores que influenciam
diretamente 0s compostos majoritarios e compostos secundarios, tais como a
temperatura, solo, acumulo de &agua, altitude entres outros parametros naturais
(EVANS, 1991) Por isso o estudo da variabilidade € de extrema importancia, pois,
pode ser de fundamental em determinadas areas comerciais, medicinal entre outras,
porque envolve fatores biossistemético, ecolédgico, fisiolégico e implicacdes

evolutivas.

4.3.1.1 Luz Solar

A intensidade luminosa pode influenciar os 6éleos esséncias, principalmente,
em dias de baixas temperaturas e muita iluminacdo pode contribuir para uma maior
producdo de monoterpenos (FIRMAGE, 1981). Estudos indicaram que com aumento
da temperatura diaria houve um aumento em concentracdo dessas substancias por
peso seco e no rendimento por folna Marchantia polymorpha (GOBBO-NETTO &
LOPES, 2007). Ao contrario, a baixa intensidade luminosa reduziu o conteddo
dessas substancias por peso seco e teve pequeno efeito por folha (BERNATH,
1992). Porém as variacdes, tanto na temperatura, como na iluminacdo pode,
também, influenciar na formacéo e nas estruturas desses compostos organicos que
pode ser bastante significativo na quantidade de alguns componentes principais
desses metabolitos e no rendimento total (GOBBO-NETTO & LOPES, 2007).
Estudos experimentais indicaram que os efeitos da intensidade luminosa na emisséo
de substancias volateis induzidas no milho e notaram um efeito dramético. No
escuro nao ocorreu essa emissdo, enquanto que na presenca de luz, houve um
aumento acentuado, reformando os conceitos sobre fatores climéaticos (CAPRETZ;
BATISTA; VIDAL, 2003).

4.3.1.2 Temperatura

Cientistas afirmam que o aumento da temperatura pode aumentar a producao
de substancias secundarias, porém, a diminuicdo nao significa grandes perdas
desses metabdlicos (EVANS, 1992). Embora altas temperaturas possam influenciar

as biomassas, no crescimento, e nos niveis fotossintéticos das plantas (CAPRETZ;
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BATISTA; VIDAL, 2003). Algumas espécies apresentam um rendimento mais
significativos em algumas épocas do ano, denominada de fator sazonal (AKROUT et
al., 2003). No qual, algumas espécies tiveram diferentes rendimentos em diferentes
estacdes do ano (meses de verdo e meses de inverno), cujo, os resultados foram
melhores nos meses de verdo, ou seja, mais quentes, embora outros tipos de
plantas tiveram o rendimento melhores em dias frios, mas em menor numero
(AKROUT et al., 2003). Outro cientista que proporcionou um estudo relevante foi de
ROMDHANE & TIZAOUI, 2005, que observou em algumas amostras da zona
climatica submediterranea (seca e quente) foram encontrados percentuais inferiores
de rendimento de 6leo essencial, quando comparado com aquelas da zona
mediterranea (frios e umidos), com um temperatura inferior e percentual elevado de

precipitacao.

4.3.1.3 Agua

A produgdo e o acumulo dos O6leos essenciais nos vegetais podem ser
influenciados em funcdo da disponibilidade de &gua, em épocas chuvosas o
rendimento e producdo de metabdlicos aumentam quando comparado com épocas
poucas chuvosas (EVANS,1991). Estudos mostraram que a influéncia de alguns
fatores ndo genéticos sobre o teor de 6leo essencial em folhas maduras, de
individuos com 7 anos de idade, coletadas no outono (periodo de estiagem)
proporcionaram maiores rendimentos em 6leo essencial, comparadas as coletadas
no verdo (periodo chuvoso). Outra afirmacdo relevante é sobre os estudos de
umidade do solo e a umidade do ar na emissao de produtos volateis nas plantas
jovens do milho e observaram uma liberagdo maior quando colocadas em solo seco
(BERNATH, 1992).

4.3.1.4 Solo

Esse fator € mais complexo do que o0s outros, pois depende de combinacdes
no solo para contribuir no desenvolvimento e na produgdo dos metabolicos
(AKROUT et al., 2003). Estudos revelaram um aumento no rendimento de 6leo em
aproximadamente 90% quando fornecido um suprimento maior de nitrogénio e de
fosforo (BERNATH, 1992). Observou-se a interacéo de nitrogénio, fésforo e potassio
com um aumento percentual no contetdo do 6leo (CAPRETZ; BATISTA; VIDAL,

2003). A andlise de correlagbes sugeriu que um aumento de carbonatos no solo fez
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decrescer a diversidade de constituintes em certas espécies. Ja estudos realizados
com milho demonstraram também que a fertilizacdo afeta fortemente a emisséao dos
volateis (GOUINGUENE & TURLINGS 2000), fortalecendo a influéncia do solo sobre

os teor secundarios nas plantas.

4.3.1.5 Altitude

Estudos sobre os 6leos esséncias afirmam que o aumento na altitude pode
ocasionar uma diminuicdo no conteudo de algumas metabdlicos de certas espécies
gue contenham os Oleos aromaticos tais como o tomilho e na menta (CAPRETZ;
BATISTA,; VIDAL, 2003). Por outro lado, é provavel que possa ocorrer o contrario na
producdo em outras espécies, ou seja, 0 aumento em altas altitude em relacdo as
plantas. (Evans, 1991). Os autores constataram que 0s exemplares coletados a
1000 m apresentavam um rendimento elevado (PUGIALLI, 1998) No Brasil algumas
coletas foram na cidade de Macaé de Cima, Friburgo-RJ, situados a 1000m
mostraram um predominio de substancias apenas 3 substancias monoterpénicas
foram identificados. Ja algumas espécies foram coletadas no Parque Nacional de
Itatiaia-RJ, localizada a 760m apresentou maior diversidade em componentes, com

maior ocorréncia de monoterpenos e sesquiterpenos (PUGIALLI, 1998).

4.3.2 INTERFERENCIAS BIOTICAS

Além de fatores climaticos, outras caracteristicas inerentes a planta também
podem influenciar seus constituintes, desequilibrando a producdo de teores
secundarios. Ao sofrer um ataque de qualquer natureza, os vegetais também
passam por uma situacdo estressante. Ataques provocados por insetos
(herbivorismo) e por patdégenos (virus, bactérias, protozoarios, nematoides
(SANGWAN, 2001).

4.3.2.1 Variabilidade Genética

Ao passar das geragbes nas plantas ocorre um processo de heranca
genética, muitas herdam caracteristicas Unicas entre as espécies causando um fator
determinante em relacdo ao tipo de O6leo essencial que se quer na industria,

farmacos, cosméticos e alimenticios (CUNHA et al., 2009).
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4.3.2.2 |dade da Planta

A idade da planta torna-se um aspecto fundamental para o estudo das plantas
medicinais, pois sua determinacdo correta permite 0 maximo aproveitamento poés-
colheita do produto vegetal, por essa razdo apresenta melhor qualidade e o minimo
de perdas (FIGUEIREDO et al.,, 2009). Plantas mais jovens possuem um melhor
rendimento em relacdo as mais velhas, no qual essas ultimas ocorre um processo

de troca do metabolismo com o passar dos anos (GARLET, 2007).

4.3.2.3 Orgéo da planta

Na natureza, as plantas, muitas vezes sofrem ataques de insetos ou doencas
causadas por pragas, virus, bactérias e animais (SANGWAN, 2001). De modo a
influenciar na producédo dos constituintes das plantas, entretanto, esses ataques
podem ser até favoraveis em certas situacfes, como por exemplo: no processo de
polinizacdo das sementes feito por animais que ajudam na qualidade do dleo,
especificamente na semente que tera um melhor proveito (ROSEMANN et al.,1991).
Outro caso favoravel acontece em relacdo algumas bactérias, que absorvem
nitrogénio ajudando as plantas na fertilizacdo garantido a saude de todas as partes
das plantas. De acordo Silva, 2015, partes do vegetal podem produzir mais
metabdlicos do que outros, no caso da espécie Hypericum perforatum que tem um

maior rendimento nas folhas, porém, nas raizes nao é satisfatorio.

4.4 METODOLOGIA GERAL DE OBTENCAO E ANALISE DOS OLEOS

ESSENCIAS

Os Oleos essenciais podem ser extraidos através varios métodos, como a
hidrodestilacdo, a destilacdo a vapor, a extracdo por solventes organicos e a
extracdo com fluido supercritico, esses sdo o0s mais conhecidos (BIASI &
DESCHAMPS, 2009), onde é necessario uma quantidade suficiente para serem
analisados. As técnicas de analises, tais como: cromatografia, infravermelho,
ressonancias magnéticas e espectrometria de massa sao feitas apos a extracao do

Oleo para futuras comparagdes com a literatura (FILIPPIS, 2001).
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4.4.1 Hidrodestilac&o

A hidrodestilacdo (figura 06) é um método bastante comum no mundo e
utilizado para destilar substancias que usam a temperatura e pressao como fonte de
energia (BIASI & DESCHAMPS, 2009). Os 0leos essenciais sdo muito volateis, ou
seja, facilmente evaporam, por isso o0 uso da técnica de extracdo por hidrodestilacédo
se expandiu muito pelo planeta (PINHEIRO, 2003). Além do seu baixo valor, e por
ser facilmente manuseado usando na sua maioria as folhas das plantas trituradas
com solvente 4gua e aquecidos. A agua entra em ebulicdo e provoca uma pressao
de vapor que dilata as paredes celulares do material vegetal liberando assim, o 6leo
gue é levando junto com vapor de agua até um condensador do tipo Clevenger
(figura 7), onde sédo esfriados criando duas fases do Oleo e 4gua, na qual ocorre a
extracdo dos 6leos essenciais (SILVA, 2011). Como os componentes volateis e a
agua sao imisciveis, ocorre a formacdo de duas fases liquidas que podem ser
separadas (SATOR, 2009).

A denominagéao “destilagao” indica-se a separacdo de componentes de uma
mistura devido a diferenca da pressdo de vapor. Todo componentes com
determinado ponto de ebulicdo € volatil e possui um determinado valor de pressao
de vapor, que por sua vez é dependente da temperatura (BIASI & DESCHAMPS,
2009). Esse procedimento € bastante importante para diversas areas industriais e
farmacéuticas, porém existem muitas perdas de seus compostos por ocorrer contato
direto das substancias com a alta temperatura durante a realizacdo do metodologia
(FILIPPIS,2001).
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Figura 06: Processo de hidrodestilagcao

Fonte de Calor

-

Fonte: SARTOR, 2009

Figura 07: Aparelho de Clevenger

Fonte: BOONE, 2011
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4.4.2 DESTILACAO POR ARRASTE A VAPOR

Varias indastrias mundiais prefere a destilagdo por arraste a vapor (figura
08), devido a sua maior economia e manuseio, pois permite tratar de uma Unica vez
quantidades significativas de materiais das plantas (STUDT, 2008). Na extracao por
arraste a vapor, o material vegetal de onde sera extraido o 6leo, é geralmente moido
ou triturado onde ocorre a separagdo das fases por diferencas de polaridade, j& que
0s Oleos essenciais sdo apolares e o colocado um é solvente polar, a agua
(FULLER, 2008).

Este processo utiliza uma recipiente com o solvente, no caso a agua, que é
aquecido com auxilio de uma aparelho criando um vapor d’agua que dilata as
paredes das plantas e liberando o 6leo essencial que evapora junto com 6leo indo
direto pra um condensador, onde é possivel observar duas fase agua e 6leo, sendo
gue o Oleo fica em cima por ser mais leve devido a densidade em relacdo a agua,
logo apds é coletado para um frasco (vaso florentino). As industrias dao preferéncia
a extracdo por arraste a vapor, pelo fato da degradacdo dos compostos serem bem
menores do que a hidrodestilacdo, pois usa somente o vapor da agua, onde o
solvente ndo é diretamente colocado em contado com a matéria prima (SATOR
2009), além de produzir um Oleo de alta qualidade é de simples operacdo em
comparacao com outros processos e nao agride o meio ambiente por se tratar de
um método que usa somente agua (ROMDHANE & TIZAOUI ,2005).

Figura 08: procedimento de destilagdo por arraste a vapor
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4.4.3 EXTRACAO POR SOLVENTES ORGANICOS

Alguns 6leos essenciais sdo0 muitos sensiveis a temperatura, muitas vezes
devido suas volatilidades serem altas, entdo o uso de outros métodos séao de grande
importancia para que ocorra a extracdo sem perdas desses compostos (FILIPPIS,
2001). Um desses métodos ser chama de extracdo por solventes organicos (figura
09), que utilizam-se solventes organicos para sua extracdo, tais como hexano,
benzeno, metanol, etanol, propanol, acetona, pentano e diversos solventes clorados
(FILIPPIS, 2001).

A vantagem desse método € a ndo perda das substancias apolares por
temperatura e possui vantagens importantes, como por exemplo, a seletividade, uma
baixa temperatura de ebulicdo e possuir um baixo custo (BIASI & DESCHAMPS,
2009). Para a utilizacdo deste método devem-se observar as especificidades de
cada oleo, para que ndo ocorram reacdes secundarias que possam causar prejuizos
a qualidade do produto (PINHEIRO, 2003). Mas por outro lado, existem
desvantagens no uso desse procedimento em relacédo as reagbes secundarias que
contaminam alguns compostos da matéria prima; a remocgdo de todo o solvente
residual; extracdo de compostos ndo volateis; solventes podem provocar alteracdes
guimicas nas moléculas e efeitos toxicos nos consumidores e interferéncia no sabor
e no aroma do extrato (SARTOR et at., 2009).

O procedimento utilizado ocorre da seguinte maneira; o solvente organico
colocado com o material da planta € mantido em uma intervalo de tempo para que
ocorra uma transferéncia dos constituintes sollveis, presentes da planta, para o
solvente até criar uma separacao das fases sélida e liquida, consequentemente, o
Oleo é obtido pela evaporacdo do solvente presente na fase liquida (figura 10),
(STEFFANI et al., 2002).



Figura 09: Extracéo por solventes organicos

Fonte: Google imagens, 2017.

Figura 10: Separacédo do 6leo essencial e solvente
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5 METODOLOGIA

5.1 COLETA DA PLANTA E ESTUDO CIRCADIANO

A espécie Cissius silvestres foi coletada na regidao do Delta do Parnaiba, na
cidade de ilha grande- PI, onde, no ato da coleta foi feita a exsicata (folhas) da
amostra vegetal, posteriormente, triturada, e pesada em uma balanca analitica no
Instituto Federal de Piaui- IFPl, Campus Parnaiba, em um unico dia e em 3 horarios

como mostrado na (tabela 1).

Tabela 01; Pesos das amostras

Pesagem das amostras

8 horas 12 horas 16 horas
1912,1g 1908,3¢g 1910,7g

Fonte: pesquisa direta, 2016

5.2 EQUIPAMENTOS

As andlises dos 0Oleos essenciais foram realizadas por cromatografia gasosa
acoplada a espectrometria de massas (CG-MS) em um instrumento CG/ES
SHIMADZU, modelo QP5050, com impacto de elétrons a 70 eV, coluna DB-1 (30 m x
0,25 mm x 1,0 ym), modo de injegdo com divisdo de fluxo de 1:27, durante toda a
corrida, gas carreador hélio com fluxo de 1,7 mL/min (100,0 kPa) e velocidade linear
constante de 47,4 cm/s, temperatura do injetor 220 °C, temperatura da linha de
transferéncia 230 °C. Material pertencente ao Central Analitica do Departamento de
Quimica Organica e Inorganica da Universidade Federal do Ceara (DQOI-UFC).

Programacao do forno cromatogréfico: temperatura inicial de 25 °C por 2 min.,
rampa de aquecimento de 4 °C/min até 230 °C, temperatura mantida por 9 minutos.
A identificacdo dos compostos foi realizada pela andlise dos padrbes de
fragmentagdo exibidos nos espectros de massas, tendo sido confirmada por
comparacdo dos seus espectros de massas com aqueles presentes na base de
dados fornecida pelo equipamento, e comparacdo com dados da literatura (ADAMS,
1995).
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5.3 OBTENCAO E IDENTIFICACAO DOS OLEOS ESSENCIAIS

A extracdo do 6leo essencial foi realizada por hidrodestilacdo em aparelho
doseador de oleo essencial tipo Clevenger modificado por O. R. Gottlieb. Nesse
processo, 0s materiais vegetais frescos serdo colocados separadamente em um
baldo de vidro de 5,0 L, acrescidos de 2,5 L de agua destilada e aquecida a
destilacao por duas horas. Posteriormente a mistura agua/dleo foi separada e o 6leo
essencial obtido tratado com sulfato de sodio anidro (Naz2S0a4), filtrado e armazenado
em geladeira até andlise (figura 11), processo igual nos 3 horarios; 8h, 12h e 16h. A
analise dos metabolitos presentes nos O6leos essenciais foi realizada em
cromatografo gasoso acoplado a espectrometro de massa (CG/EM) pertencente a
Central Analitica do Departamento de Quimica Organica e Inorganica da
Universidade Federal do Ceara e a identificacao realizada através da determinacéo
dos indices de Kovats e da comparacdo com padrdes de espectros de massas de

constituintes quimicos volateis disponiveis na literatura.

Figura 11: Fluxograma da obtencao do 6leo essencial para analise
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6 RESULTADOS E DISCUSSOES

6.1 IDENTIFICACAO DOS COMPOSTOS VOLATEIS

Andlises dos cromatogramas de CG-MS da composicdo volatil das partes
aéreas de Cissus silvestres, nos diferentes horarios de coleta do estudo circadiano,
mostraram a presenca de 30 picos na amostra de 08h, 30 picos na amostra de 12h e
20 picos amostra de 16h, dos quais 24, 25 e 18 picos respectivamente foram
identificados (Tabela 02). De acordo com as andlises, os 6leos essenciais de todas
as coletas revelaram um quimico semelhante, com variagées no percentual relativo
de seus componentes e alguns compostos que aparecem exclusivamente em um
dos horérios, sendo encontrado um maior niumero de compostos exclusivos na

segunda extracdo, porem esses metabolitos estdo em pequena proporgao.

Tabela 02: Variacdo circadiano dos componentes volateis Cissus silvestres

COMPOSTOS 08h (%) 12h (%) 16h (%)
(E)-pent-2-enal 0,33 0,62 0,49
Tolueno 0,32 - 1,96
(2)-pent-2-en-1-ol 0,27 - 0,56
Acetato de 2-metilpropanoila 0,51 - 1,89
Hexanal 2,46 3,41 2,42
(E)-hex-2-enal 31,83 34,87 37,16
(2)-hex-3-en-1-ol 31,51 24,17 34,63
Hexanol 7,65 8,46 2,37
oct-1-en-3-ol 12,42 15,73 10,36
octan-3-ol 0,57 0,54 -
Acetate de (Z)-hex-3-enoila 0,62 0,94 0,42
Fenilacetaldeido 2,42 0,90 1,15
1,2-Epoxylinalool 0,38 0,47 0,32
octanol 0,23 - -
3,7-dimetiloct-1,6-dien-3-ol 0,35 0,24 0,22
Nonanal 0,50 0,37 0,31
Butanoiato de hex-3-enoila 2,30 151 1.13
Salicilato de metila 0,64 0,77 -
(E)-dec-2-enal 0,29 0,23 -
Hexanoato de (Z)-hex-3-enoila 0,22 - -
2-ciclohexiletanol 0,44 0,30 -
6,10,14-trimetilpentadecan-2-ona 0,24 - -
2,3,3-trimetilpenteno 0,36 0,22 -
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Fitol 0,46 - -
1-propoxiButano - 0,84 -
Oct-1-en-3-ona - 0,40 -
Acido 4-metil-2-oxovalerico - 1,00 -
2,6-dimetilheptan-4-one - 0,25 -
nonen-3-ol - 0,25 -
Anidrido Caprilico - 0,32 -
formiato de (z)-2,5-dimetilhex-3-en-1-ol - 0,25 -
Anidrido Acetico - - 0,47
(E)-hex-2-en-1-ol - - 0,95
3-hidroxi-3-metilButanoato de metanoila - - 0,23
1-bromo-3-metilCiclohexano - 0,56 -

Fonte: pesquisa direta, 2016

Através da tabela 3 é possivel observar os rendimentos dos compostos nos
trés horas que foram coletados as amostras para o procedimento, onde, nota-se que
no horérios das 12 horas teve o rendimento maior (0,012 %) do que ambos o0s
horarios de 8:00 horas (0,011%) e 16:00 horas (0,010%), e que a primeira coleta
teve um melhor rendimento do que ao ultima, este resultado indica uma variacao na
quantidade de metabolitos volateis produzidos pela espécie em diferentes
temperaturas, sendo a producdo favorecida em temperaturas mais elevadas. A
variacdo de temperatura e luminosidade também influenciou na quantidade e nos
metabolitos produzidos.

Tabela 03: Rendimentos nos trés horéarios de coleta.

Massa triturada Massa do Oleo Rendimento (%)
08:00 horas 1912,19g 0, 213g 0,011
12:00 horas 1908,3g 0,233g 0,012
16:00 horas 1910,79g 0,201g 0,010

Fonte: pesquisa direta, 2016
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6.2 COMPONENTES DO OLEO ESSENCIAL DE 8 HORAS

Os constituintes encontrados no horas das 8 horas, totalizam 24 picos (figura
12), os metabolitos apresentam diferentes fung¢des organicas como: aldeido,
alcoois, éteres, ésteres, cetonas e &cidos, porém, aldeidos e alcoois sdo 0s mais
frequentes dos compostos, incluindo, os majoritarios; (E)-hex-2-enal, (Z)-hex-3-en-
1-ol, Hexanol, oct-1-en-3-ol, que juntos formam 83,41% do Oleo essencial referente
a este horéario de coleta. Os demais metabolitos identificados encontram-se em
pequenas concentracdes e juntos somas apenas 1,37 % do 6leo essencial, dentre
eles podemos citar o (E)-dec-2-enal, hexanoato de (Z)-hex-3-enoila, (E)-pent-2-

enal, tolueno, (Z)-pent-2-en-1-ol.

Figura 12: Cromatograma do 6leo essencial das folhas as 08 horas.
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6.3 COMPONENTES DO OLEO ESSENCIAL DE 12 HORAS

No horario das 12 horas foi o que teve o melhor rendimento entre todos, cerca
de 25 picos encontrados nos cromatograma (figura 13), variando entre as funcdes
organicas, normalmente, oxigenados. O 6leo essencial referente a este horéario de
coleta teve o (E)-hex-2-enal, (Z)-hex-3-en-1-ol, hexanol e oct-1-en-3-0l como
componentes majoritarios, que juntos correspondem a 83,23%, j& 0s minoritarios
identificados, como por exemplo: 2,6-dimetilheptan-4-ona, nonen-3-ol, anidrido
caprilico e formiato de (2)-2,5-dimetilhex-3-en-1-ol, somam apenas 1,07 %,

prevalecendo os compostos aldeidos e alcoois mais bastante nesse horario.

Figura 13: Cromatograma do 6leo essencial das folhas as 12:00 horas.
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6.4 COMPONENTES DO OLEO ESSENCIAL DE 16:00 HORAS

Nesse horarios foi 0 menos produtivo dos 0Oleos coletados, teve somente 20
picos em seu cromatograma (figura: 14) dos quais 18 foram identificados, e um
rendimento de apenas 0,010%. Este 6leo teve como componentes majoritarios os

mesmos mestabolitos dos outros horarios os quais correspondem a 84,52%.

Figura 14: Cromatograma do 6leo essencial das folhas as 16:00 horas.
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Fonte: pesquisa direta, 2016

6.5 COMPARACAO DOS OLEOS OBTIDOS NO ESTUDO CIRCADIANO

Varias espécies de vegetais, produzem o6leos essenciais compostos por
monoterpenos, sesquiterpenos e arilpropandides, entretanto o Oleo essencial em
estudo apresentou como compostos majoritarios trés alcoois e um aldeido, o (E)-
hex-2-enal, Hexanol, oct-1-en-3-ol e oct-1-en-3-ol (figura: 15-18), estes metabolitos
exibiram teor bem superior aos outros em todas as amostras coletadas. Todos os

compostos majoritarios variaram suas concentracdes durante o dia (Tabela 04).
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Tabela 04: Compostos majoritarios do 6leo essencial de Cissus silvestres

COMPOSTOS 08h (%) 12h (%) 16h (%)
(E)-hex-2-enal 31,83 34,87 37,16
(2)-hex-3-en-1-ol 31,51 24,17 34,63
Hexanol 7,65 8,46 2,37
oct-1-en-3-ol 12,42 15,73 10,36
TOTAL 83,41 83,23 84,52

Fonte: pesquisa direta, 2016

Gréfico 1- Variacdo dos metabolitos majoritarios ao longo do dia.
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Na analise do gréafico, € possivel observar como os metabdlicos majoritarios
presentes nos diferentes horarios de coleta e como variaram sua concentracdo ao
longo do dia.

Compostos de aldeidos e alcool que formam os majoritarios, estdo presente e
variam ao passar dos horarios, 8:00 horas (E)-hex-2-enal, (Z2)-hex-3-en-1-ol séo
encontrados em maior concentracdo, juntos aparecem em mais da metade da
concentragdo em todos os horarios de coleta, 63.34 % as 08:00 horas as 12:00
horas foi 59,04%, a menor porcentagem para os trés horarios e 71,02 % as 16:00
horas sendo encontrados em maiores parte nesse horario especifico, 0s compostos

Hexanol e oct-1-en-3-ol, formam majoritarios com menor concentracdo do que o0s
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dois citados anteriormente, juntos somam 19,84% as 08:00 horas, 24.19% as 12
horas e 12.73% as 16:00 horas menor quantidade entre todos. Porém
individualmente (E)-hex-2-enal é mais produzido as 18:00 horas, seguindo das 12
horas e por dltimo as 8:00 horas, (Z)-hex-3-en-1-ol, € mais encontrado, também as
16:00 horas, mas as 12 horas tem o pior aproveitamento, seguido da 8 horas,
hexanol tem a maior porcentagem as 12 horas, pois as 8 horas e pior indice as 16
horas e o oct-1-en-3-ol aparece mais as 12 horas, logo depois, as 8:00 horas e por

fim as 16 horas.

Figura 15: Espectro de massas do (E)-Hex-2-enal
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Fonte: pesquisa direta, 2016

Figura 16: Espectro de massas (Z)-Hex-3-en-1-ol
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Figura 17: Espectro de massas Hexanol
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Figura 18: Espectro de massas Oct-1-en-3-ol
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7 CONSIDERACOES FINAIS

Os oleos essenciais das folhas da Cissius silvestris obtidos no estudo,
apresentaram o mesmo perfil quimico, com algumas variagdes nos componentes e
no percentual relativo de seus componentes comuns aos trés horarios de coleta; 8h,
12h e 16h. Analises dos cromatogramas mostraram a presenca de 30 picos na
amostra de 08h, 30 picos na amostra de 12h e 20 picos amostra de 16h, dos quais
24, 25 e 18 picos respectivamente foram identificados

Os 6leos essenciais coletados ao longo do dia em estudo apresentaram
como compostos majoritarios trés alcoois e um aldeido, o (E)-hex-2-enal, Hexanol,
oct-1-en-3-ol e oct-1-en-3-ol, estes metabolitos variaram suas concentragdes nos

trés oleos coletados.
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