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THE INFLUENCE OF DRYING TEMPERATURE ON THE YIELD AND THE CHEMICAL COMPOSITION OF THE ESSENTIAL
OIL FROM Tanaecium nocturnum (Barb. Rodr.) BUR. & K. SHUM.The yields and chemical compositions of the essential oils obtained
by steam distillation of the fresh and dried (30 and 40 °C) leaves, stems and roots of Tanaecium nocturnum are reported. The identification
and quantification of the volatile constituents were accomplished by GC/MS and GC/FID, respectively. The essential oils obtained from

the various parts of the plant were constituted mainly of benzaldehyde. Large losses and variations in the quantities of the components

during the drying process were observed. The presence of mandelonitrile in higher concentration in the stem and roots indicates that

this species produces cyanogenic glycosides.
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INTRODUCAO

Os oleos essenciais apresentam grande importancia economi-
ca, sendo largamente empregados na inddstria quimica de perfu-
maria, farmacologia, inseticidas, fungicidas, alimentos, bebidas,
anti-sépticos e estimulantes etc'. Por esta razdo, embora ainda de
forma lenta, € crescente o nimero de estudos sobre a composi¢ao
quimica e propriedades biolégicas, bem como os fatores taxo-
ndmicos, ambientais e de cultivo que levam a variacdo tanto na
quantidade como na qualidade dessas esséncias®. O Brasil € consi-
derado um grande produtor e exportador de dleos essenciais e de
alguns de seus componentes puros, sendo que as esséncias mais
produzidas s@o as citricas, menta, eucalipto, geranim, citronela,
vetiver, pau rosa e cravo’. Na Amazoénia, por exemplo, a maioria
dos 6leos essenciais sdo de interesse comercial desconhecido ou
escasso, sendo extraidos de plantas aromadticas silvestres de ma-
neira rudimentar. Desta forma, a populag@o nativa extrai diversos
6leos essenciais e 6leos resinas, os quais sdo utilizados popular-
mente, sem atender a qualquer padrdo de qualidade para aprovei-
tamento em outros mercados.

Espécies com variadas aplicacdes sdo utilizadas pelos habi-
tantes amazonicos de forma in natura ou pré-processada, sem
nenhum conhecimento da composicdo quimica e/ou do nivel de
toxicidade, entre as quais se encontra a Tanaecium nocturnum
(Barb. Rodr.) Bur. & K. Shum, pertencente a familia Bignoniaceae.
Conhecida como cipé vick ou cipd carimbé € uma trepadeira, de
odor forte de améndoas amargas. Suas folhas sdo utilizadas exter-
namente pela populacdo como analgésico e os indios da aldeia de
Gotira, localizada as margens do rio Fresco, afluente do rio Xingu,
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utilizam-na para combater abelhas e formigas (sativas) e como
descongestionante nasal**.

A qualidade adequada das matérias-primas deve ser realizada
de acordo com bases cientificas e técnicas. Parametros essenciais
para qualidade da matéria-prima vegetal podem variar dependendo
da procedéncia do material. Sendo assim, a origem geogréfica, as
condicdes de cultivo, estdgio de desenvolvimento, colheita, seca-
gem e armazenamento devem ser conhecidos>®’.

Embora material seco apresente maior estabilidade quimica,
devido a interrup¢do de processos metabdlicos que ocorrem mes-
mo apds a coleta da planta, a utilizagdo de material fresco torna-se
indispensdvel para a producio e deteccdo de alguns componentes
especificos. Seu emprego traz a vantagem de evitar a presenca de
substancias oriundas do metabolismo de fenecimento vegetal. Nes-
te sentido, as condi¢des da matéria-prima a ser processada irdo
depender de resultados de pesquisas fundamentadas no produto fi-
nal que se quer obter*®. Este trabalho relata a identificagdo e
quantificacdo dos constituintes quimicos voldteis de 7. nocturnum
e estabelece método de controle de qualidade da matéria-prima
para a producdo de dleos essenciais.

PARTE EXPERIMENTAL
Colheita

O material genético foi coletado de populagdo nativa de T.
nocturnum, na Reserva Florestal da Embrapa Acre, localizada no
municipio de Rio Branco, AC. A colheita foi realizada em janeiro/
2005, no periodo de 8-10 h. Apds a colheita, as plantas foram sub-
metidas as operagdes de selecdo e lavagem, separando-se as partes
da planta (raiz, caule e folha) e descartando-se os materiais ataca-
dos por praga ou doencas.
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Condicoes edafoclimaticas

O tipo de clima dominante na drea de colheita ¢ AW, com médi-
as anuais de temperatura de 22,5 °C e precipitacdo pluviométrica
de 1950 mm. O solo foi classificado como sendo Argissolo Verme-
lho Distréfico tipico e classe de textura de média/argilosa’.

Secagem

Para avaliar a influéncia da temperatura do ar de secagem sobre
os teores e composi¢des quimicas dos Oleos essenciais de raizes,
caules e folhas de T. nocturnum, foram utilizados secadores de ban-
dejas com circulagdo de ar, nas temperaturas de 30 e 40 °C por um
periodo de 6 dias™.

Determinacao da umidade

Para a determinacdo da umidade utilizaram-se 5 g de matérias-
primas frescas e secas picadas, emergidas em 50 mL de cicloexano.
Ap6s o processo de destilagdo, realizado por 3 h a temperatura de
100 = 5 °C, quantificou-se o volume de dgua presente nas matérias-
primas, por meio do coletor de vidro tipo Dean Stark (trap para
destilacao). A umidade foi calculada considerando-se o teor de dgua
contido em 100 g da amostra'"'2,

Obtencao do 6leo essencial

A extracdo do dleo essencial (50 g de matéria-prima picada) foi
realizada por hidrodestilac@o, utilizando um aparelho Clevenger
modificado. Apds 4 h de extragdo coletou-se o hidrolato, separando
em seguida o dleo essencial da fase aquosa com diclorometano (3 x
30 mL). Para a remogdo do solvente utilizou-se evaporador rotativo,
sob pressao reduzida a 35 °C. Apds a pesagem da massa do 6leo
obtido, armazenaram-se as amostras em frascos de vidro em gela-
deira a 10 °C, até o momento das andlises'®'3.

Analises qualitativa e quantitativa

As andlises qualitativas dos dleos essenciais das matérias-pri-
mas frescas e secas (raizes, caules e folhas) de 7. nocturnum foram
realizadas, por meio de cromatografia gasosa acoplada a espectro-
metria de massas (CG-EM), utilizando-se um equipamento da marca
Shimadzu, modelo GCMS-QP 5050A. Para a identificacdo dos
constituintes quimicos, foi empregada uma coluna DB-5, da marca
J & W Scientific, com 30 m de comprimento, d.i. de 0,25 mm,
espessura do filme de 0,25 pum, e hélio como gés carreador. As
condicoes de operagdo do cromatdgrafo a gas foram: pressdo inter-
na da coluna de 100 KPa, fluxo de gds na coluna de 1,8 mL min’,
temperatura no injetor de 220 °C, temperatura no detector ou na
interface (CG-EM) de 240 °C. A temperatura inicial da coluna foi
de 40 °C por 2 min, seguida de um incremento de 3 °C min! até
atingir 240 °C, sendo mantida constante por 30 min. A razdo de
split foi de 1:10. O espectrometro de massas foi programado para
realizar leituras em uma faixa de 29 a 600 Da, em intervalos de
0,5 s, com energia de ionizacdo de 70 eV. Foi injetado 1 uL da amos-
tra, na concentragdo de 1%, dissolvida em diclorometano. A identi-
ficacdo dos componentes foi feita pela comparag@o de seus espec-
tros de massas com os disponiveis no banco de dados da espectroteca
Willey, 7* edi¢do, com dados da literatura e também pelos indices de
Kovats'*. Para cédlculo dos indices de Kovats, foi injetado no
cromatdgrafo uma mistura de alcanos lineares (C9 a C26)".

Para a quantificagdo dos componentes do dleo essencial, utili-
zou-se um cromatdgrafo a gds com detector de ionizacdo de cha-
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mas (CG-DIC) de marca Shimadzu, modelo GC-17A. As analises
foram realizadas em triplicata nas mesmas condicdes descritas para
a identificagdo dos constituintes.

Delineamento experimental e analise estatistica

Os experimentos foram conduzidos no delineamento inteiramen-
te casualizado, os tratamentos (material fresco e secos a 30 e 40 °C)
relativos a cada parte da planta foram conduzidos em relacio as
varidveis rendimento e composi¢cao quimica, respectivamente, com
5 e 3 repeti¢oes. Os dados referentes aos efeitos dos tratamentos
foram submetidos as andlises de variancias, de desvios padrdo e
testes de comparagdes multiplas de médias (Tukey), utilizando o
programa SISVAR.

RESULTADOS E DISCUSSAO

As folhas, caules e raizes frescas de T. nocturnum apresenta-
ram teores de umidade, respectivamente, de 62, 54 e 56%. Apds 6
dias de secagem, suas respectivas umidades foram reduzidas sob
temperatura do ar de 30 °C para 9,6; 14,0 e 8,0%; e sob 40 °C para
8,0; 8,0 ¢ 7,0%.

Os 6leos essenciais das folhas, caules e raizes apresentaram,
concomitantemente, densidades de 1,008; 1,006 e 1,018 g/cm?, sen-
do que suas colora¢des variaram de amarelo a transparente para os
obtidos das folhas e caules, e de amarelo a avermelhado o extraido
das raizes.

Na Tabela 1 sdo apresentados os teores de 6leos essenciais ex-
traidos das diferentes partes da espécie T. nocturnum, quando sub-
metidas a diferentes temperaturas de secagem. Os dados referen-
tes as matérias-primas frescas mostraram que as folhas apresenta-
ram o maior teor de 6leo essencial (1,55%), seguido do caule
(1,02%) e raizes (0,63%). Em relagdo a secagem, constataram-se
perdas significativas para todas as partes da planta. Estas reducdes
foram de até 91,6% (folhas), 69,6% (caules) e 11,0% (raiz). Entre
as temperaturas de secagem ndo foram observadas diferengas sig-
nificativas entre os teores de dleo essencial.

Tabela 1. Rendimentos médios de dleos essenciais extraidos de
raizes, caules e folhas de 7. nocturnum submetidos a diferentes
temperaturas do ar de secagem

Tratamentos Teor de 6leo essencial(%)
Partes da planta
Raizes Caules Folhas
Fresco (testemunha) 0,63 1,028 1,55
30 °C 0,55% 0,348 0,15%
40 °C 0,56 0,318 0,13

Médias seguidas de mesma letra, sendo mintscula na coluna e
maitscula na linha, ndo diferem entre si pelo teste de Tukey ao
nivel de 5% de probabilidade; CV (%) = 6,73; Média Geral = 0,58

Apesar de ainda ndo ter sido relatada a fisiologia de T.
nocturnum, pesquisas sobre a anatomia de diversas espécies da fa-
milia Bignoniaceae revelam a existéncia de substancias lipofilicas
em células parenquimdticas e em tricomas glandulares' . Com
base neste aspecto, a elevada diferenca em perdas do dleo essencial
durante a secagem de folhas, caules e raizes pode estar associada
em parte a anatomia celular, bem como na localizagdo deste meta-
bélito secundério em estruturas secretoras'®?. Neste sentido, as
maiores perdas ocorridas nas folhas e caules possivelmente podem
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ter sido ocasionadas pelo nivel de lignificacdo do tecido parenqui-
matoso ou pela presenca do 6leo essencial em tricomas gradulares,
localizados mais externamente?'*>.

Resultados relacionados a perdas de 6leos essenciais em fun-
¢do do processo de desidratagdo e da temperatura operacional tém
sido encontrados em diversos trabalhos. Perdas semelhantes as
obtidas neste trabalho foram encontradas com secagem de espéci-
es de Cymbopogon citratus (44%, 40 °C), Chamaemelum nobile
(53%, 40 °C) e Aillanthus altissima (76%, 30 °C)>2,

Embora a desidrata¢@o de plantas aromadticas tenha o propdsito
de minimizar as perdas de metabdlitos secunddrios e de retardar a
sua deterioracio em decorréncia da redugdo da atividade enzimatica,
atécnica de secagem com circulagdo de ar quente mostrou-se invidvel
para a produgdo de 6leos essenciais de T. nocturnum.

As andlises dos 6leos essenciais de folhas, caules e raizes por CG/
EM e CG/DIC, pesquisas em espectroteca, indices de Kovats'* e da-
dos literdrios possibilitaram a identificacdo e quantificacao de 14 cons-
tituintes quimicos. Nas matérias-primas frescas de todas as partes da
planta observa-se como componente majoritdrio o benzaldeido (71,61
a76,09%), seguido de mandelonitrila (3,96 a 13,21%) e dlcool benzilico
(1,64 a 10,25%). Os demais constituintes identificados (0,20 a 22,79%)
consistem em uma mistura de benzoatos, aldeidos e dlcoois. Constata-
se diferencas na composigdo quimica entre as partes da planta estuda-
da. As presengas de 1-octen-3-ol (0,81%), o-cimeno (0,21%), feniletanal
(0,60%) e benzoato de etila (0,93%) foram encontradas somente nas
folhas; o salicilato de etila, apenas no caule (1,39%) e a mistura de
neral e geranial, nas raizes (4,67%) (Tabela 2). Nao se tem encontrado
na literatura a composi¢ao do dleo essencial de 7. nocturnum, porém
relata-se a presenca de aldeido benzdico como constituinte majorita-
rio, seguido de monoterpenos*. Espectros de massas similares aos en-
contrados neste trabalho, referentes as moléculas de benzaldeido e
mandelonitrila, tém sido relatados em literatura®. Tais compostos fo-
ram identificados simultaneamente por CG/EM e CLAE, utilizando
amostras auténticas de cada componente.

No 6leo essencial extraido das folhas, observa-se que a partir
de 30 °C houve reducdes significativas do benzaldeido (de 74,70
para 61,98%), alcool benzilico (de 7,89 para 5,93%) e 1-octen-3-ol

Influéncia da temperatura de secagem sobre o rendimento e a composi¢ao quimica do 6leo 525

(de 0,81 para 0,33%). Nos dois primeiros componentes ndo houve
perdas significativas entre as temperaturas de 30 e 40 °C. Para a
concentragdo do benzoato de etila, um aumento significativo do seu
teor ocorreu até 30 °C (de 0,93 para 1,82%), enquanto que o benzoato
de benzila elevou-se simultaneamente com a temperatura (3,28 para
26,12%).

Entre os constituintes extraidos do caule verifica-se que o
benzaldeido (de 71,61 para 83,16%) e o benzoato de benzila (de
0,20 para 1,22%) foram os unicos que obtiveram suas concentra-
¢oes elevadas com o aumento da temperatura. O dlcool benzilico e
o salicilato de etila ndo apresentaram alteragdes significativas com
a secagem. O salicilato de metila obteve elevagdo da concentracio
até 30 °C (de 0,82 para 1,73%). A mandelonitrila foi o tnico com-
ponente que obteve reducdo significativa com a secagem (de 13,21
para 2,11%).

Com relac@o aos 6leos obtidos das raizes, o benzaldeido e a
mandelonitrila apresentaram resultados semelhantes aos do caule.
O dlcool benzilico elevou significativamente seu teor até a tempe-
ratura de 30 °C (de 1,64 para 5,60%), enquanto o salicilato de metila
obteve um aumento progressivo em funcdo da temperatura de se-
cagem (de 0,83 para 0,52%).

Durante o processo de secagem as maiores variagdes ocorreram
com benzaldeido, mandelonitrila e benzoato de benzila. Com exce-
¢do do dleo essencial obtido das folhas, onde houve a maior perda
deste metabdlito secunddrio durante a desidrataciio, observa-se uma
correlagdo inversa entre os teores de benzaldeido e mandelonitrila.
Estes dados estdo condizentes com vdrios trabalhos publicados, que
relatam a conversdao de mandelonitrila em benzaldeido com libera-
¢do de HCN, promovido pelo efeito da temperatura e atividade
enzimdtica®?®. A enzima mandelonitrila liase, catalisadora da rea-
¢do, apresenta atividade maxima entre 35 e 40 °C*-!. Esta reacdo
pode ter sido favorecida pela fragmentacdo da matéria-prima duran-
te o periodo de secagem (6 dias). O elevado aumento do teor benzoato
de benzila, ocorrido principalmente nas folhas, pode ter sido ocasio-
nado pela sua maior estabilidade a temperatura, associada as perdas
dos constituintes mais volateis. Oscilagdes como estas foram encon-
tradas em varios trabalhos com secagem de plantas aromaticas'®?!323,

Tabela 2. Composigdo quimica do 6leo essencial das folhas, caules e raizes de 7. nocturnum submetidas a diferentes temperaturas do ar de

secagem (valores expressos em percentagem proporcional da drea')

Componentes 1K? Folhas Caules Raizes

% Tratamentos de Secagem (°C) % Tratamentos de Secagem (°C) % Tratamentos de Secagem (°C)

30 40 30 40 30 40

Benzaldeido 962 74,70+0,44  61,98+0,79  61,44+0,44  71,61+0,88 80,74+0,64 83,16+0,12 76,09+1,10 83,65+0,79  87,65+0,49
1-Octen-3-ol 981 0,81+0,06 0,75+0,05 0,33+0,04 - - - - - -
0-Cimeno 1022 0,21+0,03 t t - - - - - -
Alcool benzilico 1035 7,89+0,04 5,93+0,52 5,26+0,11 10,25+0,49 11,23+0,48 10,39+0,32 1,64+0,09 5,60+0,26 5,15+0,24
Feniletanal 1041 0,60+0,04 t t - - - - - -
Benzoato de metila 1090 0,65+0,05 0,44+0,02 t - - - 0,57+0,02 £ t
Benzoato de etila 1168 0,93+0,05 1,82+0,07 1,24+0,13 - - - - - -
Salicilato de metila 1188 0,26+0,03 0,44+0,03 0,37+0,04 0,82+0,06 1,73+0,20 0,91+0,07 0,83+0,04 1,26+0,02 0,52+0,04
Neral 1239 - - - - - - 1,27+0,05 t t
Salicilato de etila 1266 - - - 1,39+0,28 1,58+0,16 1,10+0,24 - - -
Geranial 1269 - - - - - - 3,40+0,17 t t
Safrol 1283 0,87+0,04 0,80+0,04 t 0,59+0,04 t t - - -
Mandelonitrila * 3,96+0,19 t t 13,21+0,45 3,52+0,26 2,11x0,19 11,04+1,01 6,19+0,25 4,22+0,24
Eugenol 1354 0,21+0,03 3,36+0,08 t - - - - - -
Benzoato de benzila 1759 3,28+0,20 22,76+1,03  26,12+0,12 0,20+0,02 0,45+0,04 1,22+0,15 - - -
Total identificado 94,37+0,45  98,28+1,61  94,76+0,74  98,07+1,54 99,25+0,49 98,89+0,73 94,84+2,42 96,70+0,50  97,54+0,78

'Médias de trés repeticdes seguidas dos desvios padrdo. 2indices de Kovats calculados. * Ndo encontrado em literatura. *t —Quantidades

tragos (< 0,1 %)
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Apesar das perdas do dleo essencial, os dados revelam que a
secagem apresentou efeito positivo em relagdo a qualidade deste
metabdlito secunddrio, eliminando ou reduzindo o teor de constitu-
inte indesejavel como a mandelonitrila, presente em maiores quan-
tidades no caule e raiz.

CONCLUSOES

Os 6leos essenciais obtidos das diversas partes da planta sdo
constituidos majoritariamente de benzaldeido e apresentam eleva-
das perdas de rendimentos e variagdes quantitativas das composi-
¢des quimicas com o processo de secagem.

A presenca de mandelonitrila com maior intensidade no caule
e raiz fornece indicios de que a espécie seja produtora de glicosidio
cianogénico.
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