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ESSENTIAL AND VEGETABLE OILS: RAW MATERIALS FOR THE MANUFACTURE OF BIOPRODUCTS IN CLASSES
IN EXPERIMENTAL ORGANIC CHEMISTRY. A schedule was prepared for three undergraduate classes for the discipline of
experimental organic chemistry for obtaining bioproducts. As natural raw materials, lavender flowers and cinnamon peels were used

to obtain hydrolates and essential oils (Class 1), coconut and avocado pulp to obtain vegetable oils and annatto seeds to obtain a
natural dye (Class 2 ). Cosmetic bioproducts (Class 3), body emulsions similar to those found on the market, were obtained from the
mixture of essential and vegetable oils and the addition of natural dye. The raw materials obtained can also be used in other classes
of the discipline, complying with the principles of Green Chemistry. Essential oils, for example, can be used as samples for Thin
Layer Chromatography (TLC) classes and vegetable oils for the production of biodiesel.
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INTRODUCAO

Os o6leos essenciais (OE) sdo substincias voldteis extraidas de
plantas aromadticas, constituindo matérias-primas importantes para
as industrias medicinal, cosmética, farmacéutica e alimenticia. A
Organizacdo Internacional de Normalizacdo (Do inglés: International
Organization for Standardization - ISO) define os 6leos volateis como
os produtos obtidos a partir de determinadas partes das plantas, através
de técnicas de destilagdo, principalmente por arraste a vapor, bem
como os produtos obtidos por prensagem dos pericarpos de frutos
citricos (Rutaceae).!

Em 4gua, os 6leos essenciais apresentam solubilidade limitada, mas
suficiente para aromatizar as solugdes aquosas, que sdo denominadas
hidrolatos, produtos de interesse industrial.> Os 6leos essenciais ou
voldteis, como também sdo conhecidos, apresentam em sua composigao,
principalmente, monoterpenos, sesquiterpenos, fenilpropanoides,
ésteres e outras substincias de baixo peso molecular.® Ja os 6leos
vegetais sdo produtos constituidos principalmente de glicerideos de
dcidos graxos de espécies vegetais. Podem conter pequenas quantidades
de outros lipidios como fosfolipidios, constituintes insaponificaveis e
dcidos graxos livres naturalmente presentes no 6leo ou na gordura.*
Os 4cidos graxos sdo dcidos carboxilicos de cadeia curta, média ou
longa, geralmente ndo ramificada, com um nimero par de dtomos de
carbono entre 4 e 24, e podem apresentar insaturagdes que referem-se
basicamente ao isdmero cis ou Z.>¢

Os bleos vegetais e as gorduras sdo constituidos principalmente
por triacilglicerideos, os quais sdo triésteres de glicerol com 3
moléculas de acidos graxos.>’ Segundo a Agéncia Nacional de
Vigilancia Sanitdria (ANVISA), os 6leos vegetais se apresentam
na forma liquida a temperatura de 25 °C e as gorduras vegetais se
apresentam na forma sélida ou pastosa a 25 °C.* Sdo ricos em 4cidos
graxos insaturados, ja as gorduras apresentam maior percentual de
dcidos graxos saturados em sua composi¢do. As moléculas de dcidos
graxos saturados apresentam rotagdo livre, devido a auséncia de
duplas ligacdes, o que favorece as interagdes intermoleculares que
contribuem para maiores valores de ponto de fusdo.>® Dessa maneira,
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adiferenga entre 6leos e gorduras depende apenas do ponto de fusdo,
ou seja, da composicio quimica dos 6leos e gorduras.

Os oleos essencias sdo utilizados como fixadores, fragincias,
aromas e condimentos por diferentes segmentos industriais,
principalmente na inddstria de cosméticos.>® Ja os 6leos vegetais
tém uso difundido na inddstria de cosméticos como ingredientes de
bases, emolientes e hidratantes.!!!

Diante de suas propriedades, os 6leos essenciais e vegetais sdo
utilizados por muitas empresas brasileiras e estrangeiras na fabricagdo
de bioprodutos em atendimento a demanda de consumidores
preocupados com a preservagdo do meio ambiente e uso responsavel
dos recursos naturais, bem como na aquisicdo de formulag¢des de
origem vegetal (sem uso de matérias-primas de origem animal) e
uso consciente dos ingredientes de origem natural.'

Segundo o Anudrio da Associac¢do Brasileira da Indistria de
Higiene Pessoal, Perfumaria e Cosméticos (ABIHPEC), o Brasil ¢
0 quarto maior mercado consumidor global desse segmento, com
6,2% de fatia do mercado e um total de U$D 30 bilhdes em vendas
ao consumidor no ano de 2018. Sendo os Estados Unidos da América
o maior consumidor, com 18,3% do mercado consumidor mundial
(U$D 89,5 bilhdes), seguido da China com 12,7% (U$D 62 bilhdes)
e Japdo com 7,7% (U$D 37,5 bilhdes)."

No Brasil, 41% da populagdo tem interesse em maior variedade
de produtos de beleza e cuidados pessoais com produtos de
origem natural, principalmente os que contém em sua formulagdo
insumos de nossa biodiversidade.'> Além disso, 29% dos brasileiros
preferem comprar de empresas com préticas sustentaveis e 50% dos
consumidores optam por produtos com ingredientes de origem natural
quando se trata de cuidados pessoais.'?

Em atendimento a crescente demanda de bioprodutos pela
populag¢do, principalmente no setor de cosméticos, e para tornar mais
atrativa as aulas de Quimica Organica Experimental, sugeriu-se a
fabricacdo de um bioproduto cosmético obtido de fontes naturais.
Para tanto, foi desenvolvido um cronograma que abrange trés aulas
para a abordagem das técnicas de destilagdo simples, extracéo pelo
método continuo com Soxhlet e prensagem a frio, para a obtencdo
de um bioproduto a partir de insumos e matérias-primas obtidas de
fontes naturais.


https://orcid.org/0000-0001-5700-4422

900

A literatura apresenta diferentes propostas metodoldgicas para
a utilizacdo de produtos naturais nas aulas de Quimica Organica
Experimental.'*? Este trabalho propde o uso de dleos essenciais,
6leos vegetais e um corante natural para produg@o de bioprodutos,
denominados 6leos corporais bifdsicos ou emulsdes corporais,
semelhante as encontradas no comércio. Segundo a ANVISA, a
emulsdo € a forma farmacéutica liquida de um ou mais principios
ativos que consiste de um sistema de duas fases com pelo menos dois
liquidos imisciveis e no qual um dos liquidos € disperso na forma
de pequenas gotas (fase interna ou dispersa) no outro liquido (fase
externa ou continua).?! A emulséo corporal ou 6leo corporal bifésico/
trifasico € formulado para obtencdo de fases com propriedades
dermatoldgicas diferentes ao contato com a pele. A presenca de
dcidos graxos na emulsdo cosmética podem auxiliar na hidratacéo
cutinea,?”? jd os Gleos essenciais, além da fragéncia, podem conferir
a emulsdo diferentes propriedades biolégicas, principalmente
antifingica e antibacteriana.

PARTE EXPERIMENTAL
Materiais e equipamentos

Flores secas debulhadas de Lavandula dentata L. foram adquiridas
no Lavandario de Cunha (SP) e sementes de Bixa orellana L. (urucum)
foram coletadas de um espécime da regido de Visconde de Maua (RJ).
As outras matérias-primas naturais como coco, abacate e cascas de
canela, foram adquiridas em mercados da cidade de Resende — RJ.
Os espectros de ultravioleta-visivel (UV-Vis) foram obtidos em
espectrofotdmetro Nova Instruments modelo 1600UV, na regido
de 800 a 200 nm, utilizando solugdo de 20 ppm do extrato bruto,
obtido das sementes de urucum, em cloroférmio e 0,1 mg mL"! dos
6leos vegetais analisados em cloroférmio. O volume dos solventes
foi reduzido a baixa pressdo em evaporador rotatério Buchi RE111
e banho-maria Buchi modelo B481. Os espectros de massas foram
obtidos através de andlises dos 6leos essenciais em um cromatdgrafo
com fase gasosa CGS-2010 acoplado a um espectrometro de massas
(CG-EM) da Shimadzu, modelo QP2010 Ultra, equipado com
analisador do tipo quadrupolo. Foi utilizada coluna capilar DB-1
(J & W) de 30mx 0,25 mm x 0,10 um de espessura de fase. O volume
de injecdo de amostra foi de 1,0 uL com divisdo de fluxo de 1:20 e o
hélio foi utilizado como gés de arraste a um fluxo de 1 mL min!. A
temperatura inicial do forno foi de 60 °C, com taxa de aquecimento
de 5 °C min! até 170 °C, seguido por uma rampa de 10 °C min™' até
180 °C. O injetor foi operado a 280 °C e a interface a 290 °C. O tempo
total de corrida foi de 23 minutos e os espectros de massas foram
obtidos a 70 eV. Foram utilizados para identificaciio das substancias
constituintes dos dleos essenciais analisados, os espectros de massas
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do banco de dados do Instituto Nacional de Padrdes e Tecnologia
(NIST 11 e NIST115s).

Proposta metodolégica

Foi elaborado um cronograma para a realizacéo de praticas em
trés aulas sequenciadas, com contetddos que devem ser explorados
na disciplina de Quimica Orgédnica Experimental, para a obtencéo
de um bioproduto a partir de insumos naturais, conforme ¢
apresentada na Tabela 1. O cronograma elaborado foi organizado
para a realizag@o de uma aula para a extragdo de 6leos essenciais e/
ou hidrolatos de diferentes fontes naturais utilizando aparelhagem
de destilagdo simples (hidrodestilagdo) (Aula 1), a segunda aula
foi destinada a extragdo de 6leos vegetais e corantes naturais
utilizando aparelhagem de Soxhlet para a extracdo continua (Aula
2) e a terceira aula para a fabricacdo do bioproduto, obtido a partir
da combinagdo dos diferentes 6leos essenciais, vegetais e corante
natural, que abordou o preparo de solugdes heterogéneas e emulsdes
(Aula 3) (Tabela 1).

Diferentes metodologias foram propostas para a obtencdo de
hidrolatos (Método 1), 6leos essenciais (Método 2) e dleos vegetais
para que o professor escolha a metodologia mais adequada a sua
realidade no laboratério, em funcéo do tempo do experimento/tempo
de aula, disponibilidade de solvente e vidraria necessdrios para a
produgdo dos bioprodutos. Todos os procedimentos experimentais
apresentados na Tabela 1 sdo descritos a seguir.

Extracio de 6leos essenciais

Oleo essencial de Lavandula dentata L.

Método 1: Adicionaram-se 10 g de flores secas de
Lavandula dentata L. e 250 mL de dgua destilada em baldo de fundo
redondo de 500 mL e empregou-se a hidrodestila¢do para extracao do
6leo essencial utilizando aparelhagem de destilagdo simples. Ao final
de 2 horas de destilacdo foi obtido 97 mL de hidrolato de lavanda.

Método 2: Adicionaram-se 10 g de flores secas de
Lavandula dentata L. e 250 mL de dgua destilada em baldo de fundo
redondo de 500 mL e empregou-se a hidrodestilagdo para extracio
do dleo essencial utilizando aparelhagem de destilagdo simples.
Procedeu-se a destilagdo por 3 horas. Ao final desse procedimento
foram obtidos 152 mL de hidrolato de lavanda.

Em seguida, o 6leo essencial foi extraido do hidrolato com acetato
de etila (3 x 50 mL). A fase organica obtida foi seca com cloreto de
célcio anidro e concentrada em evaporador rotatdrio para obtencao
do dleo essencial da lavanda. Foi obtido 1,0 g de dleo essencial. A
fase aquosa foi descartada. Rendimento: 10% m/m.

Tabela 1. Cronograma de aulas de Quimica Organica Experimental para a producio de bioprodutos

Aula Contetddo Matéria-prima utilizada Técnica empregada Tempo
Flores de lavanda . . 2 horas (Me/t odo 1)
_ . .. Destilagdo simples 3 horas ( Método 2)
1 Extragdo de 6leos essenciais . S
c d | (Hidrodestilagdo) 1 hora (Método 1)
ascas de canela 2 horas (Método 2)
Polpa de abacate® Prensagem a frio 30 minutos
5 Extragdo de 6leos vegetais e Polpa de coco . ) 2 horas (Método 1)
corante natural P Extragzo continua 30 minutos (Método 2)°
(Soxhlet)
Sementes de urucum 2 horas
3 Produgdio de bioprodutos Oleos essenciais, vegetais e Preparo de solucdes 30 minutos

corante obtidos

heterogéneas

2Levar a estufa por 48 horas. ®Repouso de 48 horas em refrigeragdo.
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Oleo essencial de cascas de canela comercial

Método I: Colocaram-se 100 g de cascas de canela comercial,
previamente cortadas, e 300 mL de dgua destilada em baldo de fundo
redondo de 500 mL e empregou-se a hidrodestilagdo para extragio
do dleo essencial utilizando aparelhagem de destilagdo simples por
1 hora. Foram obtidos 20 mL de hidrolato de canela.

Método 2: Colocaram-se 100 g de cascas de canela comercial,
previamente cortadas, e 300 mL de dgua destilada em baldo de fundo
redondo de 500 mL e empregou-se a hidrodestilagdo para extragio
do dleo essencial utilizando aparelhagem de destilacdo simples por
2 horas. Foram obtidos 40 mL de hidrolato de canela.

Em seguida, o dleo essencial foi extraido do hidrolato obtido
com acetato de etila (3 x 15 mL). A fase organica obtida foi seca
com cloreto de célcio anidro e concentrada em evaporador rotatério
para obtencao do 6leo essencial da canela. Foram obtidos 2,3 g de
6leo essencial. A fase aquosa foi descartada. Rendimento: 2,3% m/m

Extracao de corante natural das sementes de urucum

9,6 g de sementes de Bixa orellana L. (urucum) foram submetidas
a extracio continua com 350 mL de acetona utilizando-se extrator de
Soxhlet, por um periodo de 2 horas. Em seguida, o volume de solvente
contido no baldo de extracdo foi reduzido em evaporador rotatdrio
e foram obtidos 343 mg de um sdlido com coloragdo vermelho-
alaranjado. Rendimento: 3,6% m/m

Extracio de 6leos vegetais

Oleo de abacate

Para extracdo de 6leo de abacate foi empregado o método de
prensagem a frio. Macerou-se 1,05 kg de polpa de abacate maduro.
Em seguida, a polpa macerada ficou em estufa a 100 °C por 48 horas
para perda de umidade. Foi obtido 222,2 g (22% m/m de polpa seca)
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de abacate desidratado. A massa de abacate residual foi envolta em
um tecido de algoddo e colocada entre duas placas metdlicas. Com
auxilio de um grampo de 5”, a massa residual de abacate foi prensada
manualmente para a obtencio de 18 mL (16,3 g) de dleo de abacate.
Rendimento: 7,33% m/m

Oleo de coco

Método 1: Utilizaram-se 104 g de polpa fresca de coco,
previamente triturada em liquidificador industrial, para a extracio
continua com 350 mL de etanol em aparelhagem de Soxhlet por
2 horas. Em seguida, o volume de solvente contido no baldo de
extracdo foi reduzido em evaporador rotatdrio e transferido para
um funil de separacgdo. A fase aquosa foi descartada e obtiveram-se
aproximadamente 3,20 mL (3,0 g) de um 6leo incolor com odor
caracteristico de coco. Rendimento: 2,8% m/m.

Método 2: Trituraram-se 123 g de polpa fresca de coco com
auxilio de um liquidificador industrial. Em seguida, a polpa triturada
foi colocada em um filtro de tecido de algodao para a separagdo do
residuo sélido e o leite de coco (extrato da polpa) contendo o 6leo. O
residuo sélido foi descartado e o leite de coco obtido ficou em repouso
por 48 horas em refrigeracéo (8° C). O 6leo de coco foi separado por
decantacdo e foram obtidos 38 mL. Rendimento: 28% m/m.

Preparo de bioprodutos

O fluxograma apresentado na Figura 1 descreve as etapas
necessdrias, em cada uma das aulas propostas, bem como as
técnicas empregadas para obtencdo dos dleos essenciais, hidrolatos,
Oleos vegetais e corante a partir das respectivas matérias-primas
para a produgdo dos bioprodutos. As flores de lavanda debulhadas
(Lavandula dentanta L.) e as cascas de canela (Cinnamomum
zeylanicum) foram utilizadas como matéria-prima para obtengéo dos
6leos essenciais e hidrolatos, contetido abordado na aula 1, a polpa das

Matérias-primas naturais

Aula 2

{

y

Flores de Cascas de Polpa de Sementes
Polpa de
lavanda canela coco de urucum
abacate
l y
Destilagéo Prensagem a Filtragao Extragao
simples frio Decantagdo continua
Método 1 Método 2 Método 1
Método 2

i l

N !

Figura 1. Etapas para a obtengdo de bioprodutos a partir de matérias-primas naturais nas aulas de Quimica Orgdnica experimental
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frutas de coco e abacate para extragdo dos dleos vegetais e, sementes
de urucum para a extracdo do corante natural, contetido da aula 2.
Foram obtidos diferentes bioprodutos, cinco emulsdes corporais
bifésicas, a partir da combinacdo dos dleos essenciais, hidrolatos e
6leos vegetais como descrito a seguir.

Com dleo de abacate

Foram preparados trés bioprodutos, denominados emulsdes ou
6leos corporais bifdsicos, com composicdes diferentes a partir do dleo
de abacate obtido. Para o preparo do 6leo corporal, denominado 1,
foram adicionados a um tubo de ensaio com tampa rosquedvel, 2,5 mL
de éleo de abacate e 2,5 mL de hidrolato de canela. Para o preparo
do 6leo corporal 2, foram adicionados 2,5 mL de dleo de abacate,
2,5 mL de dgua destilada e gotas do 6leo essencial de lavanda, a
um tubo de ensaio. J4 para a producdo do 6leo corporal 3, foram
adicionados a um tubo de ensaio, 2,5 mL de 6leo de abacate, 2,5 mL
de hidrolato de lavanda e pequena quantidade do corante extraido
das sementes de urucum.

Com dleo de coco

Foram preparados dois 6leos corporais com composicdes
diferentes a partir do 6leo de coco obtido. Em um tubo de ensaio foi
adicionado 1,5 mL de 6leo de coco, pequena quantidade do corante
bixina, 1,5 mL de dgua destilada e gotas de 6leo essencial de lavanda
para o preparo do dleo corporal denominado 6leo corporal bifdsico
4. Em um segundo tubo de ensaio, foi adicionado 1,5 mL de 6leo de
coco, pequena quantidade do corante bixina, e 1,5 mL de hidrolato
de canela para o preparo do 6leo corporal 5.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Como proposta metodoldgica, sugere-se utilizar duas espécies
vegetais distintas para a obteng@o dos 6leos essenciais e dos 6leos
vegetais e dividir a turma para que sejam obtidas quantidades
significativas dos dois tipos de 6leos. Os estudantes deverdo
trabalhar em grupos e o professor deverd escolher a metodologia
que seja mais adequada a sua realidade, levando em consideracéo
o tempo de execugdo da pratica (Tabela 1). Este trabalho apresenta
opgdes de experimentos e metodologias em fungdo de tempo e da
disponibilidade de solventes no laboratério, bem como vidrarias
para todos os grupos de estudantes. Poderdo ser obtidos hidrolatos
(Método 1) elou dleos essenciais de lavanda e canela (Método 2)
(Figura 1) em funcdo do tempo de aula e/ou disponibilidade de
solvente para a etapa de isolamento do 6leo essencial (Tabela 1).
A extragdo do 6leo de abacate e do 6leo de coco empregando a
metodologia 2 poderd ser demonstrativa ou realizada por apenas
um grupo de estudantes, devido a necessidade de preparo prévio e o
tempo de execugdo do experimento (Tabela 1, Figura 1). A extragdo
do corante natural poderd ser realizada por apenas um grupo de
estudantes, na segunda aula, e o restante dos grupos podera extrair
o 6leo de coco, jad que para as duas matérias-primas podem ser
empregadas a extracdo continua (Método 1), conforme apresentado
na Tabela 1 e Figura 1.

Cada grupo de estudantes produzird um bioproduto a partir do
6leo essencial e vegetal de sua escolha, na terceira aula, conforme
cronograma apresentado na Tabela 1. A adi¢do de corante na
formulagdo do bioproduto € livre. Sugere-se que a andlise da
composi¢do quimica dos 6leos essenciais por CG-EM, interpretacio
dos espectros de UV dos 6leos vegetais e do corante sejam realizados,
na terceira aula, ap6s a obtencdo do bioproduto (Figura 1, Tabela 1).
Acredita-se que a compreensio e a associacdio entre o odor do
bioproduto obtido e os resultados experimentais sejam facilitados apds
a obtencio do bioproduto. E interessante reservar partes das amostras
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de 6leos essenciais e vegetais obtidos, em frascos separadamente, para
verificagdo dos aromas individuais pelos estudantes e comparacio
com o bioproduto obtido. Além disso, essas amostras podem ser
utilizadas em aulas posteriores para avaliar a memdria olfativa ou em
uma aula de Cromatografia em Camada Delgada (CCD).

Outros contetidos como miscibilidade, volatilidade, origem
e composi¢cdo quimica da matéria-prima natural, bem como a
estabilidade de emulsdes e a funcdo de tensoativos podem ser
abordados. Além de temas transversais como o panorama da inddstria
de cosméticos no Brasil e no mundo e a legislacdo brasileira sobre
insumos naturais para fabricagio de cosméticos.

Obtencio de dleos essenciais

A extrag@o dos dleos essenciais pode ser feita a partir de diferentes
técnicas, como destilac@o por arraste a vapor, na maioria das vezes,
prensagem a frio do pericarpo de frutos citricos, hidrodestilagao,
enfleurage, extragdo com solvente e por fluidos supercriticos.> Neste
trabalho, optou-se pela técnica de hidrodestilagdo com o intuito de
ensinar a montagem da vidraria de destilacdo simples, contetido
obrigatdrio da disciplina de Quimica Organica Experimental, e seu
uso para a extragdo de 6leos essenciais. Foram escolhidos OE de
lavanda e de canela por serem aromas conhecidos e devido ao emprego
em diversos produtos alimenticios, de limpeza, higiene e cosméticos.
Além disso, objetivou-se avivar a memoria olfativa dos estudantes e
despertar para os aromas utilizados em produtos do cotidiano.

A partir da caracteristica turva do destilado obtido, hidrolato,
pode-se discutir a solubilidade dos OE em 4gua e a necessidade de
etapa posteiror de separacdo e purificagdo. Neste trabalho, foram
empregadas duas metodologias para uso dos 6leos essenciais na
composicio do bioproduto proposto. Uso do hidrolato (Méfodo 1) ou
isolamento do dleo essencial do destilado obtido a partir da técnica
de extra¢@o multipla (Méftodo 2). Esta, além de ser uma importante
técnica na abordagem de separacdo e purificacdo de substancias
organicas, € eficiente e de facil execugdo.??’ Cabe ressaltar a diferenca
de densidades dos solventes organicos, éter etilico e acetato de etila
(0,7138 e 0,9003 g mL! a 20 °C, respectivamente),?® utilizados no
processo de extracdo mdltipla para defini¢do das fases orginica e
aquosa. Apds a extracdo, foi adicionado cloreto de cdlcio anidro para
remocdo de goticulas de dgua provenientes da fase aquosa que ainda
permaneciam na fase organica e, em seguida, a fase organica foi filtrada.
Ap6s filtracdo, a fase organica foi concentrada em evaporador rotatério
para evitar degradacdo do 6leo essencial devido ao tempo de contato do
solvente com o dleo. O percentual do leo essencial de lavanda obtido
foi de 10% m/m e para o 6leo essencial de canela foi de 2,3% m/m
nas condi¢des experimentais descritas. A obtencdo do 6leo essencial
permite ao estudante determinar o rendimento do processo de extragio,
além da constatac@o de odor mais intenso quando comparado ao uso do
hidrolato. De acordo com a literatura, o rendimento de 6leo essencial de
flores secas de espécies de Lavandula varia de acordo com o tempo de
destilagéo® de 0,5 2 6,8% e do OE de Cinnamomum zeylanicum varia
de 0,2 a 2,0% quando obtido das cascas e de 0,7 a 1,2% nas folhas.*

Oleo essencial de Lavandula dentata L.

O perfil cromatografico da amostra de 6leo essencial de Lavandula
dentata L. foi obtido com auxilio das bibliotecas do espectrometro
de massas, NIST11 e NIST11s. Como pode ser observado no
cromatograma de fons totais (TIC) da Figura 2, a substancia
majoritdria € o 1,8-cineol, correspondendo a 42% da composicio
do 6leo, em seguida a canfora com 28%, a fenchona com 13% e o
fenchol com 10% (Figura 7). Isso justifica o odor caracteristico do
6leo essencial obtido das flores de Lavandula dentata proveniente
do Lavandario de Cunha (SP).
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Figura 2. Cromatograma (A) e expansdo do cromatograma (B) do dleo essencial de Lavandula dentata L. Constituintes majoritdrios do dleo: (1) 1,8-cineol,
Tr: 5,3 min ; (2) fenchona Ty: 5,9 min; (3) fenchol Ty: 6,3 min e (4) canfora Ty: 6,6 min

O género Lavandula inclui cerca de 39 espécies®! e a Lavandula
dentata, conhecida na Europa como lavanda selvagem francesa, € a
variedade mais difundida em solo brasileiro, com destaque para o
lavandério de Cunha em Sdo Paulo e o Le Jardim Parque de Lavanda,
em Gramado — RS. E uma espécie rica em 1,8-cineol (Figura 7), sendo
esse 0 componente majoritdrio.**33

A lavanda pertence a familia Lamiaceae, e apesar de ser nativa
do Mediterraneo, € cultivada ao redor de todo o mundo devido
as suas propriedades medicinais, fungdes decorativas e o seu
valor econdmico. E produzida principalmente para obter grandes
quantidades de 6leo essencial de alta qualidade para perfumaria,
cosméticos e inddstrias farmacéuticas.* A composi¢do do dleo
pode variar de acordo com o método de extragdo, origem e fatores
ambientais.’

Oleo essencial de cascas de canela comercial

O perfil cromatogréfico do éleo essencial de canela obtido
foi avaliado por CG-EM e observou-se o cinamaldeido (Figura 7)
como constituinte majoritdrio, correspondendo a 79% do contetdo
do dleo essencial, seguido do acetato de (E)-cinamila (5,8%) e
1,8-cineol (4,3%). A canela (Cinnamomum zeylanicum) pertence
a familia Lauraceae origindria do Sri Lanka (antigo Ceildo), de
onde vem a origem do seu nome, e também € cultivada na América
do Sul.» O OE da canela é muito usado na inddstria farmacéutica
e de alimentos como flavorizante, bem como na fabricacido de
perfumes contribuindo para o equilibrio das misturas odoriferas.
Na perfumaria ele confere um tom picante, seco e quente as
colonias, fazendo desse elemento um importante ingrediente na
fabricacdo de vdrios perfumes orientais amadeirados, além de
possuir propriedades medicinais.*

O conjunto de préticas propostas para a obtencdo de um
bioproduto para a industria de cosméticos pode ser obtido sem a
necessidade de andlises cromatograficas por CG-EM dos dleos
essenciais utilizados como matérias-primas. Pode-se solicitar aos
estudantes uma descri¢do odorifera a partir da memoria olfativa de
cada estudante ou por comparagdo através de odores caracteristicos
dos 6leos essenciais e de amostras de substincias padrdo que
constituem o OE, ou ainda amostras de OE comerciais.

Extracdo de corante natural das sementes de urucum

A extracdo de corante de uma fonte natural teve como objetivo,
nesse projeto, tornar o aspecto visual do produto final atrativo, além
de utilizar um insumo natural com propriedades antioxidantes para a
produgdo de um bioproduto de interesse da industria de cosméticos.

O urucum, fruto da bixdcea, tem como constituinte majoritirio
a bixina, corante natural de colorag¢do vermelha que € usado pelos
indigenas desde tempos remotos, e sendo uma referéncia para
a histéria do Brasil, foi escolhido para dar cor ao 6leo corporal
elaborado neste projeto. O corante também € empregado para fins
industriais, na formulagdo de bebidas, na panificacdo e em outras
massas, em laticinios, embutidos, cosméticos, tintas, como protetor
solar contra raios ultravioleta, entre outras.”’

O corante natural foi extraido através do método de extracio
continua por Soxhlet utilizando acetona como solvente orgéanico polar
seguindo metodologia descrita por Costa & Chaves.!” O método de
extragdo continua foi escolhido em func@o da economia de solvente,
na eficiéncia do processo?’ e por contemplar a ementa da disciplina
de Quimica Organica Experimental.

Ao final da extragdo continua, o volume de solvente acetona
contida no baldo de extracdo foi reduzido em rotaevaporador e
343 mg do corante vermelho-alaranjado foi obtido. O rendimento
do processo de extracdo foi de 3,6% (m/m), inferior ao descrito
na literatura.'” A concentragdo de bixina encontrada foi de 1,64%
m/m, e foi determinada a partir do espectro de UV-Vis do extrato de
urucum, obtido das sementes (Figura 3), segundo a lei de Lambert-
Beer, A = a.b.c. Sendo A a absorbancia da solu¢do do extrato em
cloroférmio, lida no espectrofotdometro, c a concentra¢do de bixina
na solugdo (g L), b o caminho 6tico (1 cm) e a o coeficiente de
absor¢do da bixina em CHCI, no A, de 470 nm, sendo esse valor
de 2826 L g!' cm!.193839
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Figura 3. Espectro de absor¢do UV-Vis do extrato das sementes de Bixa
orellana; Solvente: cloroférmio
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A bixina € o carotenoide majoritario encontrado nas sementes
de urucum, correspondendo a 80% dos carotenoides produzidos e a
2,5% da massa das sementes desidratadas.*

Os isdmeros cis (16Z) da bixina (Figura 7) e da norbixina estio
naturalmente presentes nas sementes de urucum. Entretanto, quando
submetidos a altas temperaturas, como nos processos de extragdo,
sdo convertidos aos isdmeros trans (16E), mais estaveis. Devido as
diferencas estruturais, os isdmeros apresentam propriedades fisicas
diferentes. A (16Z)-bixina ndo apresenta extensa solubilidade em
6leos vegetais em virtude de sua conformagio molecular e apresenta
coloracdo alaranjada. Ja a (16E)-bixina (Figura 7) € solivel em 6leos
e apresenta coloracdo vermelha.*

A bixina apresenta coloragdo vermelha e € solivel em 6leo,
enquanto que a norbixina, também denominada orelhina, éster da
bixina, de coloracdio amarela, € soldvel em dgua. A solubilidade
determina a aplicag@o dos corantes do urucum e a coloragio que serd
obtida. A bixina, por exemplo, sendo lipossolivel, € empregada como
corante para laticinios, como em margarina, queijos, manteiga, e em
outros produtos oleosos. Ja a norbixina, sendo solivel em dgua, €
utilizada na fabricacdo de iogurtes, sorvetes, refrigerantes, cervejas
e na formulagdo de alguns tipos de queijo. A bixina, apesar de ser
um carotenoide, nao possui atividade vitaminica A, entretanto, € um
dos corantes naturais mais estdveis.*’

Extracio de éleos vegetais

Oleo de abacate

O abacate (Persea americana Mill.), pertencente a familia
Lauraceae, possui de 1 a 3% de proteina, de 5 a 35% de 6leoe 3 a
8% de agticar na polpa.*! Do peso total do fruto, aproximadamente
70% corresponde a polpa e nela € encontrado elevado teor de 6leo.*?
O 6leo de abacate € rico em 4cidos graxos insaturados, cerca de 60 a
84%,* como os dcidos oleico (C18:1), linoleico (C18:2), palmitoleico
(C16:1) e linolénico (C18:3). O 4cido oleico (Figura 7) € o constituinte
majoritario (36-72%)** e quantidades aprecidveis de vitaminas hidro
e lipossoliveis (E, B, C e pré-vitamina A) e de constituintes minerais
(fésforo, magnésio e potéssio) sdo encontrados no 6leo.*!#?

O dleo de abacate se destaca por seu elevado nivel de matéria
insaponificével (1 a 4%) quando comparado a outros dleos vegetais.*
As substancias insaponificdveis sdo insoliveis em dgua e ndo
susceptiveis a transformacdes quimicas por reagdes de saponificacao.
Os principais componentes da fragdo insaponificavel sdo os esterdis,
alcoois alifaticos e terpénicos, hidrocarbonetos terpénicos, tocoferdis
e outros compostos, com destaque para o 3-sitosterol.*4¢

A fragdo insaponificdvel do 6leo de abacate € responsdvel por
propriedades regenerativas da epiderme. Devido a facil absor¢do
na pele, o 6leo de abacate € usado como veiculo de substincias
medicinais; bem como fixador de perfumes. Também forma
facilmente emulsdes, por isso € usado para fabricagdo de sabdes
finos.** A industria de cosméticos utiliza tanto o 6leo de abacate
bruto ou semi-refinado como o 6leo refinado, ja a inddstria
farmaceéutica utiliza o 6leo semi-refinado e a alimenticia, o 6leo
refinado.®

Para extracido do 6leo do abacate foram escolhidos frutos no
estdgio maduro, devido aos teores elevados de 6leo,” e empregou-
se a técnica de prensagem a frio. O teor de umidade na polpa fresca
varia de 64 a 85%, e quando elevado, pode afetar o rendimento do
processo de extra¢do do 6leo.***” Por esse motivo, foi necessdria a
etapa de secagem do fruto antes da prensagem. Nesse trabalho, o teor
de dgua encontrado na polpa de abacate analisada foi de 78%, ja o
teor de dleo na polpa seca foi de 7,33% m/m. Cabe ressaltar que o
baixo rendimento se deve ao uso de prensa manual improvisada e ao
tempo de execugdo do experimento no periodo de aula.

Quim. Nova

A anilise espectrofotométrica mostrou que o maximo de absorcéo
para o dleo de abacate analisado foi 327 nm, sendo que o espectro
compreende toda regido do ultravioleta A (UVA, 320-400 nm) (Figura
4A). As radiagdes UVA geram radicais livres oxidativos que sdo
responsaveis pelo fotoenvelhecimento, doencas de fotossensibilidade
e cancer de pele.*®

A capacidade de absorg¢do da radiacido UVA pelo 6leo de abacate
deve-se as diferentes moléculas orginicas* que constituem as classes
de fitoquimicos bioativos, como os carotenoides, vitaminas B, Ce E,
terpenoides, compostos fendlicos, além dos dcidos graxos insaturados
e poli-insaturados.**°

O dleo de abacate pode ser utilizado na produgdo de filtros
solares,”> mas como absorve apenas na regido UVA deve ser
utilizado combinado a outros filtros para fornecer protecio completa
da radiac@o ultravioleta.*

Oleo de coco

O dleo de coco € obtido da polpa do fruto da espécie Cocos
nucifera L. pertencente a familia Arecaceae.* Os principais
constituintes do 6leo de coco sdo dcidos graxos, predominantemente
os saturados, como capréico (C6), caprilico (C8), caprico (C10),
laurico (C12), miristico (C14), palmitico (C16) e estedrico (C18).
Dos écidos graxos insaturados estdo presentes, majoritariamente,
o 4cido oleico (C18:1), linoleico (C18:2) e palmitoleico (C16:1).%
Outros constituintes minoritdrios do 6leo incluem os monoglicerideos,
diglicerideos, fosfatideos, ceras, pigmentos (carotenoides e clorofila)
e esterdis (matéria insaponificdvel) como os tocoferdis, que inibem a
oxidagdo das cadeias de dcidos graxos insaturados do 6leo de coco.’

O 6leo de coco € utilizado na industria alimenticia, cosmética, na
inddstria de higiene e limpeza para a producéo de sabdo e detergente,
na industria textil para o pré-tratamento de fibras, na produgéo de
surfactantes para a inddstria do petréleo, na fabricacio de tintas e
vernizes e como biocombustivel.>**’

O 4cido l4urico (Figura 7) € o constituinte majoritdrio do 6leo
de coco correspondendo de 40 a 50% de sua composi¢ado e, devido
ao poder espumante, bactericida e por ser biodegradavel € usado na
inddstria de higiene, de cosméticos e na fabricacdo de dlcool.*® J4 o
dcido miristico, o segundo constituinte principal (20%), € usado em
cosméticos como emoliente.”® Cerca de 70-80% da composi¢io do
6leo de coco corresponde a dcidos graxos de cadeia média, por esse
motivo esse 6leo € liquido, ja que o nivel de satura¢do determina a
consisténcia da gordura em temperatura ambiente.>

O 6leo de coco pode ser obtido por diferentes metodologias,
empregando processos seco ou imido. Grande quantidade do dleo
disponivel comercialmente € obtido por processo seco a partir da
copra (polpa seca do coco), que possui quantidade de éleo superior
a 60%.>® Neste trabalho, utilizou-se a polpa fresca do coco, uma vez
que a técnica de secagem da polpa do fruto foi abordada na extragio
do 6leo de abacate, como o objetivo de demonstrar aos estudantes que
o teor de umidade interfere no rendimento do processo de extragio
de dleos vegetais. Além disso, foram empregadas duas metodologias
distintas para a obten¢@o do 6leo de coco (Método I e 2). No método 1
empregou-se a extracdo continua a quente, para aprendizagem da
técnica pelos estudantes, utilizando extrator de Soxhlet. Observou-se
um baixo rendimento no processo de extragdo (2,8% m/m) quando
comparado a literatura.” Esse fato pode ser explicado devido ao
elevado teor de umidade da amostra, tempo e tipo de extracdo. O
hexano € o solvente mais comumente utilizado para extracdo do éleo
de coco,*¢! entretanto, neste trabalho optou-se por utilizar o etanol em
atendimento aos principios de quimica verde®? e devido aos resultados
de trabalhos publicados,*%*%* que demostraram ndo haver variacdo
significativa no rendimento da extrag¢do do dleo de coco utilizando
etanol ou hexano como solvente.
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Figura 4. Espectro de absor¢do no UV-Vis do dleo de abacate (A) e dleo de coco (Método 1) (B); 0,1 mg mL' em cloroférmio

No método 2 empregou-se extracdo a frio para obteng¢do do
6leo de coco. Nesse método, o extrato da polpa, o leite de coco, foi
submetido a refrigeragdo (8 °C) por 48 h e o dleo foi separado por
decantagdo e armazenado.® Esse método € o mais simples e de baixo
custo disponivel para obteng¢do do 6leo de coco.%¢’ Foram obtidos
28% m/m de rendimento no processo de extragdo do dleo de coco
virgem, superior ao descrito na literatura.®®%> O 6leo obtido € assim
denominado ja que néo houve uso de aquecimento durante o processo
de extracdo.5>6

A andlise espectrofotométrica do 6leo de coco, obtido pelo
método 1, em cloroférmio, mostrou que o maximo de absor¢io foi
em 290 nm, na regido UVB (280-320 nm) do espectro, entretanto,
também foi observada absorcdo na regido do UVA (320-400 nm)
(Figura 4B).

Foi observado um percentual de transmitancia de 82 a 98% na
regido do ultravioleta A para o 6leo de coco analisado. Esse resultado
mostra que o 6leo de coco absorve no miximo 18% da radiacdo
UVA, ja o 6leo de abacate absorve cerca de 53% (Figura 5), o que
estd de acordo com a composicdo quimica desses 6leos vegetais e
com os resultados da literatura.®>! Sugere-se como atividade para os
estudantes a obtencdo e comparacdo dos espectros de transmitancia
dos dleos de coco e abacate na regido do UVA para discussdo de uso
desses dleos como filtros solares.

100
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Figura 5. Espectro de transmitdncia dos dleos de abacate e coco na regido
do UVA

Embora atuem como filtros solares de origem natural,’"*® os
6leos vegetais analisados absorvem parte da radiacdo compreendida
na regifio do UVA e o éleo de coco absorve radiagdo UVB. Por esse
motivo, devem ser combinados a outros filtros para fornecer protegao
completa e eficiente contra a radiagdo ultravioleta.”**

Obtencio de bioprodutos cosméticos

Foram obtidos cinco bioprodutos a partir da combinag@o dos
oleos essenciais ou hidrolatos, de lavanda ou canela, com os 6leos
vegetais, de coco ou abacate, com adicdo de corante bixina. Todas as
misturas realizadas seguiram a proprocao de 1:1 v/v de 6leo vegetal
e fase aquosa para comparacéo e defini¢do do bioproduto com odor
mais agradavel.

Os bioprodutos obtidos foram denominados emulsdes corporais
ou 6leos corporais bifdsicos devido a composi¢do quimica e
imiscibilidade das fases orgénica e aquosa que os compde. As
emulsdes podem ser observadas na Figura 6.

Figura 6. Bioprodutos obtidos a partir do éleo de abacate (A): (0) Oleo de
abacate; (1) Oleo corporal bifésico 1; (2) Oleo corporal bifdsico 2; (3) Oleo
corporal bifdsico 3. Bioprodutos obtidos a partir do dleo de coco (B): (OI)
Oleo de Coco industrial; (O) Oleo de coco, (4) Oleo corporal bifdsico 4; (5)
Oleo corporal bifdsico 5

E interessante discutir a composicio e a diferenca de densidade
das fases orginicas e aquosas para os bioprodutos obtidos, bem como
a solubilidade da bixina, principalmente, na fase organica, como pode
ser observado nos 6leos corporais 3, 4 e 5 (Figura 6).

Sugere-se que as matérias-primas naturais, 6leos vegetais
extraidos, 6leos essenciais e hidrolatos, também sejam armazenados
em tubos de ensaio com tampa rosquedvel para melhor comparacio
olfativa com os bioprodutos obtidos. Outra sugestdo € aquisi¢do
de amostras comerciais de dleos essenciais e dleos vegetais para
comparar com as matérias-primas extraidas nas aulas experimentais
e guiar os estudantes no desenvolvimento sensorial. Neste trabalho
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foi adquirido um 6leo de coco comercial, denominado 6leo de coco
industrial. Observou-se odor mais agraddvel para o 6leo corporal 5
(Figura 6B) quando comparado ao éleo corporal produzido a partir da
mistura do 6leo de coco industrial e hidrolato de canela (Figura 6B).

Todas as emulsdes corporais produzidas apresentaram odores
agraddveis e as composi¢des com 6leo de coco tiveram maior
aceitagdo em relac@io ao aspecto visual devido a presenga do corante
bixina.

CONCLUSOES

Esse trabalho propds a obten¢do de bioprodutos cosméticos
obtido de fontes naturais nas aulas de graduag@o da disciplina de
Quimica Organica Experimental. Foi apresentado um cronograma
contemplando trés aulas da disciplina abordando técnicas de
destilagdo simples e extragdo pelo método continuo com Soxhlet e
por prensagem a frio, para a obtengdo de um bioproduto a partir de
insumos e matérias-primas obtidas de fontes naturais. Foram obtidos
emulsdes corporais ou 6leos corporais bifdsicos, simulando as
encontradas no comércio, com odores agradaveis, a partir da mistura
de 6leos vegetais de abacate e coco, dleos essenciais e hidrolatos de
lavanda e canela, e adi¢io do corante bixina, para tornar mais atrativo
o0 aspecto visual dos bioprodutos. Os constituintes dos 6leos essenciais
foram identificados por CG-EM e os 6leos vegetais e o corante bixina
foram caracterizados por UV-Vis. A proposta metodoldgica para a
obtencdo do bioproduto visa o emprego de técnicas de separagdo e
extrag@o que independem do uso de equipamentos sofisticados para
caracterizagdo, sendo a caracteristica odorifera dos 6leos essenciais e
vegetais suficientes para a implementagao da proposta de prética aqui
apresentada para a disciplina. De forma opcional sugeriu-se o uso de
amostras comerciais de 6leos essenciais e vegetais para comparacio
olfativa com os dleos obtidos experimentalmente. Além disso, as
matérias-primas obtidas também podem ser utilizadas em outras aulas
da disciplina, atendendo aos principios de Quimica Verde, os 6leos
essenciais como amostras para aulas de Cromatografia em Camada
Delgada (CCD) e os 6leos vegetais para a producao de biodiesel. A
proposta apresentada para a obten¢do de um bioproduto também pode
ser realizada para estudantes do ensino médio.
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