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EFFECT OF DRYING-AIR TEMPERATURE ON CONTENT AND CHEMICAL COMPOSITION OF THE ESSENTIAL OIL
OF Pectis brevipedunculata. Leaves and flower heads of P. brevipedunculata were submitted to four drying-air temperatures (room
temperature, 40, 50 and 60 °C). Room temperature (approximately 30 °C) and higher temperature drying (50 and 60 °C) had a
deleterious effect on the essential oil content. The recommended drying-air temperature for the species is 40 °C for it results in

the same amount of essential oil observed in fresh cut plants. Overall, 13 components accounting for more than 92% of the total

composition were identified. Citral was the major component, followed by o.-pinene and limonene. The essential oil showed high

toxicity against Artemia salina larvae.
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INTRODUCAO

A familia Asteraceae compreende 1.100 géneros e cerca de 25.000
espécies que podem ser encontradas com frequéncia em regioes
tropicais, subtropicais e temperadas, tanto ao nivel do mar, como em
montanhas, mas, na maioria das vezes, ocorrem em terrenos arenosos
e rochosos.! A espécie Pectis brevipedunculata (Gardner) Sch. Bip.,
familia Asteraceae e subfamilia Asteroideae, ¢ uma planta de porte
pequeno, rica em 6leo essencial e nativa de ambiente xerdfilo. No
municipio de Campos dos Goytacazes, RJ, esta espécie surge esponta-
neamente em gramados, terrenos sem uso € em campos nao cultivados.
Sua ocorréncia foi também registrada na restinga de Carapebus, RJ, e
nas regides do alto e médio Araguaia, MS, o que, neste ultimo caso, ndo
coincide com outros levantamentos floristicos de ambientes alagados.”

Estudos sobre a composi¢do quimica dos 6leos essenciais das
partes aéreas de outras espécies do género Pectis, P. apodocephala
e P. oligocephala mostraram a presenca de monoterpenos. Ambos
foram testados em juvenis de segundo estadio recém- eclodidos (J2)
do nematoide Meloidogyne incognita e em larvas do terceiro instar
do mosquito Aedes aegypti. Os resultados mostraram que os 6leos
podem ser considerados potenciais agentes nematicida e larvicida
naturais.’ O estudo comparativo do 6leo essencial de trés espécimens
de P. brevipedunculata coletadas em trés estados diferentes, Rio de
Janeiro, Espirito Santo e Ceard, mostrou que os componentes majo-
ritdrios sdo neral, geranial e limoneno.!

Levantamentos preliminares feitos pelos autores revelaram
que, em Campos dos Goytacazes, o chd da parte aérea de P. brevi-
pedunculata é comumente usado pela populacdo buscando efeito
calmante. A¢des calmantes e espasmaddicas suaves sdo atribuidas ao
citral que, de acordo com a literatura, € o principal componente da
P. brevipedunculata.*

*e-mail: maroli @uenf.br

O estudo de plantas medicinais raras ou pouco conhecidas
esta sendo novamente considerado de alta relevéancia, devido a
redescoberta de que o elo existente entre plantas e saide humana
tem sido responsdvel pelo lancamento de uma nova geragdo de
produtos terapéuticos baseados no uso de insumos vegetais, o que
inclui medicamentos fitoterapicos, drogas botinicas baseadas em
sistemas multicomponentes, suplementos dietéticos e alimentos
funcionais.’

A producdo de drogas vegetais preconiza a observag¢do de uma
série de cuidados durante o processamento e entre eles incluem-se
a secagem, o tipo de fragmentacio mecanica e as condigdes de ar-
mazenamento.® Na maioria dos casos, a secagem deve ser realizada
imediatamente apds a colheita, minimizando com isso as perdas de
substancias farmacoldgicas ativas que ocorrem devido a degradacdo
enzimdtica associada a presenca de dgua. Além disso, teores de 4gua
elevados favorecem o desenvolvimento de micro-organismos, com-
prometendo a qualidade do produto. A secagem permite também o
armazenamento do produto por periodos prolongados e facilita seu
transporte, contribuindo para regular a oferta e comercializacdo de
plantas.”

No entanto, a secagem por convecgao de plantas que contenham
dleos essenciais sempre envolve determinado nivel de risco, pois a
fonte de calor utilizada e o consequente aumento na temperatura do
ar de secagem podem interferir nos perfis da taxa de evaporagio. A
secagem realizada de forma inapropriada pode resultar na perda de
componentes volateis e reduzir tanto o valor terapéutico de determi-
nada planta como a quantidade e qualidade de seu dleo essencial.

Considerando o uso potencial de P. brevipedunculata como
medicinal e agente bioativo, o presente trabalho teve como objetivo
avaliar o efeito da temperatura do ar de secagem no teor, composicao
e atividade citotdxica do dleo essencial dessa espécie, buscando as
condi¢des de secagem que preservem as caracteristicas quimicas e
biolégicas do dleo essencial.
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PARTE EXPERIMENTAL
Coleta

O material vegetal foi coletado na drea experimental do cam-
pus da Universidade Estadual do Norte Fluminense Darcy Ribeiro
(UENF), em Campos dos Goytacazes, RJ, onde a espécie ocorre
espontaneamente. A coleta do material vegetal foi realizada em
margo de 2010, pela manha, entre 7 e 8 h. Foram coletados aproxi-
madamente 10 kg da parte aérea das plantas, utilizando tesoura de
laminas de aco inoxidavel. Logo depois de colhido, o material foi
transportado para o Laboratério de Engenharia Agricola (LEAG),
onde passou por limpeza e sele¢cdo manual, excluindo-se as partes
atacadas por doencas ou pragas, qualquer outro vegetal ou mate-
rial estranho, como também as partes velhas e secas. As folhas e
capitulos florais foram separados manualmente das hastes, sendo
posteriormente homogeneizados e acondicionados em frascos de
vidro de 3.275 mL. Os frascos contendo o material vegetal foram
fechados e vedados com Parafilm e armazenados em cdmara do tipo
B.O.D., a 10£1 °C, de 18 h até 7 h e 30 min do dia seguinte. Os
frascos foram entdo retirados do ambiente refrigerado e permane-
ceram sobre bancada por cerca de 2 h, para que o material vegetal
entrasse em equilibrio com a temperatura ambiente, quando teve
inicio o processo de secagem.

Secagem

Para avaliar a influéncia da temperatura do ar de secagem sobre
o teor e a composicao do 6leo essencial das folhas e capitulos florais
de P, brevipedunculata empregou-se um secador de leito fixo, capaz
de fornecer o ar de secagem em condicdes controladas de vazdo e
temperatura. O secador possui um ventilador centrifugo de 1,0 cv,
um conjunto de resisténcias elétricas para aquecimento do ar, um
inversor de frequéncia para alterar e controlar a rotagdo do motor do
ventilador, um controlador de temperatura com microprocessador
N 480, uma camara plenum e um conjunto de esferas de vidro para
diminuir a turbuléncia e uniformizar a velocidade do ar antes de
sua entrada na camara de secagem. O secador foi fabricado com
paredes duplas de chapa de ago galvanizado, preenchidas com la-
de-vidro em toda sua extensdo a partir da secdo de aquecimento
do ar. A camara de secagem € composta por trés bandejas circu-
lares de 23 cm de d.i. e 5 cm de altura, com fundo de chapa de
aco inoxidavel perfurada. Cada bandeja foi preenchida com 100 g
do material vegetal, perfazendo uma camada de cerca de 4 cm de
espessura.

Os testes foram realizados empregando-se um unico nivel de
velocidade do ar de secagem (0,5 m s™!) e quatro niveis de temperatura
(ambiente, 40, 50 e 60 °C). A redugio do teor de d4gua das amostras
foi monitorada por gravimetria, pesando-se o conjunto bandeja-
amostra em intervalos regulares de 5 min nos primeiros 30 min, de
10 min até 120 min, de 15 min até 180 min e de 30 min a partir de
180 min, utilizando-se balanca digital com grau de acurécia de 0,01
g, até que o material atingisse teor de d4gua final de aproximadamente
10% (base timida).

A velocidade do ar de secagem foi medida utilizando-se anemd-
metro de pds rotativas Airflow, posicionado na saida de cada uma das
bandejas do secador. As leituras de velocidade e temperatura foram
registradas ao final de cada pesagem. A temperatura do ar de secagem
foi medida utilizando-se um termometro de mercurio, com divisdo
da escala igual a 1 °C, que foi colocado logo abaixo da camara de
secagem. Terminada a secagem, parte da amostra foi utilizada para
determinagdo do teor de dgua final utilizando-se o método padrao e
a outra parte foi utilizada para extra¢do do 6leo essencial.
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Determinacio do teor de agua

A determinacdo do teor de dgua foi realizada antes e depois de
cada teste de secagem e antes de cada extragdo, utilizando balanga
digital com grau de acurdcia de 0,1 mg. Esse procedimento foi rea-
lizado em estufa de circulagdo for¢cada de ar, marca Binder, modelo
FED 240, a 103 £ 1 °C por 24 h, de acordo com as especificacdes da
Norma S358.2 proposta pela ASAE.®

Obtencao do 6leo essencial

Utilizou-se destilador para dleos essenciais do tipo Clevenger
(Marconi, modelo MA-553/2000), adaptado a um baldo de fundo
chato de 5.000 mL.° O tempo de extragio foi de 90 min, contado a
partir do inicio da condensagdo. O 6leo foi coletado com pipeta e a
massa foi determinada em balanca analitica com precisdo de 0,1 mg;
as amostras foram armazenadas em freezer a -20 °C até o momento
das andlises.

Analises quimicas

A andlise do 6leo essencial foi feita por meio de cromatografia
em fase gasosa acoplada ao espectrometro de massas (CG-EM), por
espectroscopia de ressonancia magnética nuclear de carbono-13
(RMN 2C) e por espectroscopia no infravermelho (IV). Na andlise
por meio de CG-EM utilizou-se aparelho Shimadzu — QP 5050
com coinjecdo de padrido de hidrocarbonetos (C10 a C40). Para
a identificacdo dos constituintes, foi empregada coluna capilar de
silica fundida DB-5, com 30 m de comprimento, d.i. de 0,25 mm,
filme de 0,25 wm e gas carreador hélio. As condi¢des de operagdo
foram: pressdo interna de 20,0 kPa, razdo de split de 1:47, com
fluxo de gds de 0,7 mL min’', com temperatura programada inicial
de 35 °C, taxa de aquecimento de 4 °C min' até 180 °C, e 10 °C
min" de 180 até 250 °C; a temperatura do injetor foi de 250 °C e,
na interfase, de 280 °C. As condi¢des do espectrometro de massas
foram aquisi¢cdo no modo scan, feita com tempo de aquisicao de
45 min e corte do solvente em 3,5 min. A faixa de fragmentos de-
tectados foi de 50 a 350 Daltons, com o detector de captura idnica
operando por impacto eletronico de 70 eV. Foi injetado 1 uL de
cada amostra preparada com dilui¢do de 12000 ppm, dissolvida em
hexano, secas com sulfato de sddio anidro e filtradas. Os espectros
obtidos foram comparados com a biblioteca de espectros de massas
do equipamento de CG-EM.!? Os indices de Kovats foram calculados
utilizando o padrio de hidrocarbonetos."!

Na andlise por meio da espectroscopia de RMN *C utilizou-se
espectrometro Jeol Eclipse+, operando em frequéncia de 400 MHz
para hidrogénio e em 100 MHz para carbono-13, cloroférmio
deuterado (CDCI;) como solvente e tetrametilsilano (TMS) como
referéncia interna.

Na andlise por meio de espectroscopia na regidao do IV, as amos-
tras foram preparadas em filme na pastilha de KBr, utilizando-se
espectrofotometro Shimadzu Ira ffiinity-1.

Bioensaio de letalidade contra larvas de Artemia salina Leach

Para estabelecer a toxicidade do 6leo essencial de P. brevipe-
dunculata utilizou-se o ensaio de letalidade com o microcrusticeo
Artemia salina Leach, que, por sua praticidade e simplicidade, tem
utilizag@o sistemdtica em laboratdrios de pesquisa, com a vantagem
de apresentar baixo custo, rapidez e ndo exigir técnicas assépticas.'?
As andlises foram realizadas no Laboratério de Quimica de Pro-
dutos Naturais, LCQUI-UENF. Os ovos de Artemia salina foram
colocados em um pequeno tanque contendo dgua do mar coletada
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na praia de Grussai, municipio de Sdo Jodo da Barra, RJ. O tanque
¢ dividido em dois compartimentos, com um dos lados coberto.
Uma lampada de 40 W foi posicionada acima do lado aberto do
tanque para atrair os nauplios. Depois de 48 h, os nauplios foram
utilizados no bioensaio.

As amostras foram preparadas dissolvendo-se 50 mg de dleo
essencial de dois tratamentos (planta in natura e secas a 40 °C), e
diluidas em um volume de 5 mL de H,0:DMSO (3:2 v/v). Nos tu-
bos de ensaio foram adicionadas aliquotas de 5, 10, 25, 50 e 100 uL
da solugdo anterior, que foram diluidas a um volume final de 5 mL
com 4gua do mar. As concentragdes finais foram 10, 20, 50, 100 e
200 ug mL.

Para o controle positivo foram utilizadas solugdes de dicromato
de potassio (K,Cr,0,), nas mesmas concentracdes das amostras. Para
o controle negativo foi utilizado o sistema de solventes H,O:DMSO
(3:2), a uma concentragdo de 200 pug mL'. Na avaliagdo do grau
de toxicidade, 15 larvas recém-eclodidas de Artemia salina foram
colocadas em cada um dos trés tubos de ensaio contendo as soluc¢oes
solubilizadas de dleo essencial e dgua do mar nas concentragdes
descritas. As andlises foram realizadas em triplicata. Os tubos de
ensaio foram mantidos sob iluminacdo e as larvas sobreviventes
foram contadas apds 24 h. Os valores de DL, foram calculados
empregando-se o programa Finey Probit que determinou a dose letal
para 50% da populacdo de microcrustdceos.

Delineamento experimental e analise estatistica

Foi utilizado o delineamento experimental inteiramente casuali-
zado, com trés repeti¢cdes para cada temperatura do ar de secagem.
Foram realizadas analise estatisticas de variancia e testes de compa-
racdo de médias (Tukey), usando o programa para andlise estatistica
SAEG®.

RESULTADOS E DISCUSSAO

As folhas e capitulos florais de P. brevipedunculata foram secos
até atingirem teor de dgua de aproximadamente 10% b.u. (base
umida), valor que estd de acordo com o recomendado por diferentes
farmacopeias, ou seja, entre 8 e 14% b.u."* A secagem & temperatura
ambiente (29,7 + 1 °C) teve durag@o de 5100 min. Quando se utilizou
ar aquecido os periodos de secagem foram de 720, 120 e 50 min para
as temperaturas de 40, 50 e 60 °C, respectivamente. Observou-se que
o tempo de secagem na temperatura ambiente foi significativamente
maior que os valores observados nos tratamentos que usaram ar
aquecido. Esse longo tempo de secagem aumenta consideravelmente
orisco de desenvolvimento de micro-organismos no material vegetal
e de degradacdo de componentes do 6leo essencial, além da possivel
perda do 6leo essencial por volatilizagdo natural.

Apresentam-se, na Figura 1, o teor de 6leo essencial das folhas
e capitulos florais de P. brevipedunculata para cada um dos trata-
mentos utilizados. Na planta in natura, o teor de 6leo essencial foi
de 0,96%, em relacdo a massa de matéria seca. Nas plantas secas a
temperatura ambiente, 40, 50 e 60 °C, os valores correspondentes
foram 0,36; 0,94; 0,29 e 0,17%, respectivamente. Observa-se que
dentre os tratamentos de secagem, somente aquele realizado a 40
°C apresentou rendimento de 6leo essencial estatisticamente igual
aquele da planta in natura. Os demais tratamentos apresentaram
rendimentos consideravelmente menores e estatisticamente iguais,
com reducdes de 63 a 82%. Essas reducdes podem ser atribuidas a
volatilizacdo de parte do 6leo essencial durante o processo de se-
cagem sob temperaturas mais altas (50 e 60 °C) e a longa duragdo
da secagem a temperatura ambiente (5100 min), visto que o 6leo
essencial, nesta espécie, € armazenado em cavidades subepidérmi-
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cas, proximas a superficie e associadas a processos de excregao.'*
Os resultados obtidos no presente trabalho estdo de acordo com
estudos realizados com diferentes espécies medicinais, que também
mostraram que o aumento na temperatura do ar de secagem causa
considerdvel redu¢@o no teor de éleo essencial.*!>!1¢ Ressalta-se que
o teor de 6leo essencial obtido para outras espécies medicinais que
apresentam como principal componente o citral,’!? variou entre
0,1 e 0,6%, ou seja, valores inferiores aos relatados no presente
trabalho (0,9%).
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Figura 1. Teor de dleo essencial extraido de folhas e capitulos florais de P.
brevipedunculata in natura e submetidos a secagem em diferentes tempera-
turas. Médias seguidas pela mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de
Tukey aos 5% de probabilidade

A andlise por CG/EM do 6leo essencial de folhas e capitulos
florais de P. brevipedunculata proporcionou a identificagdo de 13
componentes, sumarizados na Tabela 1.

Os componentes majoritdrios do dleo essencial de P. brevipe-
dunculata (Tabela 2) foram geranial (1) e neral (2); somados, esses
dois constituintes representam aproximadamente 51% do 6leo da
planta in natura e 37 a 55% do 6leo obtido das plantas secas nas
quatro temperaturas estudadas. O terceiro componente de maior
concentracdo foi o o-pineno (3), com teor variando de 17 a 30%,
entre os tratamentos, seguido do limoneno (4), que variou de 7 a
14%. Observa-se que o total de componentes identificados no 6leo
essencial, em todos os tratamentos, ndo foi menor que 92% (Tabela
1). A composicao do 6leo essencial de P. brevipedunculata contendo
citral como componente majoritario foi observada por outros auto-
res.!*!8 Diferencas na composi¢io do dleo essencial de uma mesma
espécie podem acontecer em decorréncia de fatores ambientais, da
época do ano e do hordrio da coleta."”

Observa-se, ainda na Tabela 2, que os teores de geranial ndo
apresentaram diferenca significativa, aos 95% de probabilidade,
entre os tratamentos; o teor de neral foi estatisticamente maior no
produto seco a 40 °C e menor no seco em ar ambiente (29,7 °C).
Nos demais tratamentos, ndo se observaram diferengas signifi-
cativas. Os teores de o-pineno, bem como o de limoneno, foram
significativamente maiores no produto seco em ar ambiente. As
estruturas dos componentes majoritarios apresentados na Tabela
2 encontram-se na Figura 2. A confirmacéo foi realizada pela in-
terpretacdo dos dados dos espectros no IV, de RMN e comparacio
com dados da literatura.”

As doses letais frente a larvas de A. salina Leach foram
36 ug mL'!, para o 6leo extraido da planta in natura, e 19 ug mL™!
para o 6leo extraido de plantas secas a 40 °C. Isso demonstra que
o 6leo, tanto da planta in natura como da planta seca a 40 °C, foi
ativo frente as larvas de A. salina. Valores de DL, < 10° ug mL™' sdo
considerados ativos para extratos brutos.?!
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Tabela 1. Composicao quimica do 6leo essencial de folhas e capitulos florais de P. brevipedunculata, in natura e submetidas a secagem em diferentes tempe-

raturas. Os valores sdo expressos em percentual proporcional da drea (médias de trés extracoes independentes, seguidas de desvio padrao)

N° Componentes do 6leo Identificagdo Tratamentos de secagem
In natura Ar ambiente 40 °C 50 °C 60 °C

1 o-pineno K, EMb, RMN' 17,55+1,59 30,66+1,18 19,93+1,48 23,23+1,77 18,79+4,90
2 B-felandreno IK, EM 0,71x0,04 1,13+0,01 0,84+0,10 0,92+0,07 0,83+0,03
3 f3-pineno IK, EM ’ t t t t
4 6-metilept-5-en-2-one 1K, EM t 0,70+0,12 t t
5 limoneno IK, EM, RMN 7,93£1,15 14,74+0,16 10,36+1,42 13,00+1,01 12,63+1,55
6 epoxido de a-pineno IK, EM 3,95+1,72 3,43+0,03 4,95+2,61 4,30+0,20 3,78+0,20
7 epoxido de limoneno 1K, EM 1,58+0,70 1,20+0,10 1,25+0,60 1,25+0,18 1,30+0,10
8 geraniol 1K, EM 0,54+0,06 t 0,87+0,08 t t
9 nerol IK, EM 1,07+0,15 t 2,75+0,23 4,09+0,39
10 geranial IK, EM, RMN, v 18,85+5,32 15,52+0,39 21,59+0,53 17,74+0,44 20,61+2,67
11 3,7-dimetilocta-1,6-dien-3-ol IK, EM t t 3,75+0,19 4,53+0,80
12 neral IK, EM, RMN, IV 31,78+9,02 21,91+1,45 3391+1,67 27,78+0,83 29,15+4,31
13 acido nérico 1K, EM 2,54+0,07 t 3,72 0,73+0,12

Total identificado 94,06+0,88 92,38+1,04 94,55+0,87 96,03+3,12 97,05+1,42

I b N T . . d
“Indice de Kovats. Espectrometria de massas. Ressonancia magnética nuclear. Infra vermelho. etra(;os (<0,5%)

Tabela 2. Teor dos principais constituintes quimicos do 6leo essencial de
folhas e capitulos florais de P. brevipedunculata, in natura e submetidos a
secagem sob diferentes temperaturas do ar

Componentes do 6leo (% éarea)

Tratamentos

geranial (1) neral (2) a-pineno (3) limoneno (4)
In natura 18,85 a 31,78 ab 17,55b 793¢
Ar ambiente 15,52 a 2191b 30,66 a 14,74 a
40 °C 21,59 a 3391 a 1993 b 10,36 be
50°C 17,74 a 27,78 ab 23,23 ab 13,06 ab
60 °C 20,61 a 29,16 ab 18,79 b 12,63 ab

Meédias seguidas de letra minuscula distinta na mesma coluna, diferem entre
si pelo teste de Tukey aos 5% de probabilidade.

Figura 2. Estrutura quimica dos quatro componentes majoritdrios encontra-
dos no dleo essencial extraido de folhas e capitulos florais de P. brevipedun-
culata: 1. geranial; 2. neral; 3. a-pineno; 4. Limoneno

CONCLUSOES

A secagem por convec¢do, tanto em temperatura ambiente
(= 30 °C) quanto em altas temperaturas (50 e 60° C), teve efeito
deletério sobre o teor de dleo essencial de folhas e capitulos florais
de P. brevipedunculata. A temperatura do ar de secagem indicada
para que se mantenha o teor de éleo essencial observado na planta
in natura é de 40 °C.

Foram identificados 13 componentes do 6leo essencial de P. bre-
vipedunculata, sendo o citral o componente majoritrio, seguido do
a-pineno e do limoneno. Suas estruturas foram confirmadas por meio
de dados espectrométricos de RMN-'H, *C e IV.

O 6leo extraido da planta in natura e da planta seca a 40 °C
apresentaram atividade contra larvas de A. salina Leach.
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