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1 INTRODUCAO

Os Oleos essenciais sdo compostos volateis, limpidos e lipossoluveis,
produzidos pelas plantas pelo metabolismo secundério, exercendo as funcgdes de
autodefesa, atracdo de polinizadores, protecdo contra perda de agua e aumento de
temperatura foliar. Sendo que sua composi¢cao quimica € complexa: destacando-se
a presenca das estruturas terpendides, fendlicas e fenilpropandicas; apresentando
alcoois, cetonas e aldeidos como as principais funcdes quimicas®. Esses 6leos s&o
de grande interesse industrial devido ao seu uso como matéria-prima na area de
cosméticos, farmacéutica, de alimentos, agroquimica e de produtos sanitarios. >

Atualmente, cerca de 300 Oleos essenciais apresentam importancia
comercial e, dentre esses, destaca-se o0 Oleo essencial de citronela, extraido das
folnas de Cympobogon nardus e que possui como constituintes majoritarios o
citronelal (33,9 %), o geraniol (16,4 %) e o citronelol (8,97 %). °

Os constituintes do Oleo essencial sdo separados a partir de varios
métodos, sendo que 0 mais conhecido baseia-se na separacdo pela diferenca do
ponto de ebulicho de cada componente, em fracdes por ordem de volatilidade.
Porém, este método demanda tempo e uma quantidade elevada de 6leo, além do
custo energético associado a destilacao.

Visando a obtencéo dos constituintes do 6leo com o uso de quantidades
menores de amostra e menor tempo de obtencéo das fracbes, testou-se o método
de separacdo via coluna cromatografica. Ja que esse método baseia-se na
adsorvéncia e solubilidade do solido utilizado, optou-se, como material adsorvente, a
silica gel comercial, devido a sua alta capacidade de adsorcédo em sua superficie.

2 METODOLOGIA (MATERIAL E METODOS)

O procedimento experimental foi realizado conforme a literatura, onde a
guantidade do material adsorvente, a silica gel (ACROS ORGANICS), e da amostra
estdo relacionadas com a altura e diametro da coluna de vidro. *

Utilizou-se uma coluna de vidro de aproximadamente 21 cm de altura com
um diametro de 2 cm. Inicialmente foi realizado o empacotamento cuidadoso da
coluna com 4 gramas de silica gel e hexano. A amostra de Oleo essencial de
citronela Cympobogon nardus foi adicionada em leve excesso, seguida por 30 mL de
cada solugcdo do eluente. Como eluentes, foram utilizados solventes puros e
misturas de solventes, conforme mostrado na Tabela 1. Ao término da eluicédo, as
fracOes coletadas foram caracterizadas por FT-IR (Shimadzu —IR Prestige — 21).



XX CONGRESSO DE INICIACKO CIENTIFICA
11l MOSTRA CIENTIFICA
UFPEL

Tabela 1: Composi¢éo dos eluentes utilizados na separagédo dos componentes do 6leo
essencial de citronela.

Eluentes Composicao (%) Solvente
1 90 Hexano
10 Acetato de etila
2 100 Acetato de etila
3 50 Etanol
50 Acetato de etila
4 100 Etanol

A polaridade do eluente foi aumentada misturando-se o solvente anterior
na presenca de pequenos volumes do novo solvente, até a mudanca total do
mesmo. Este procedimento foi realizado a fim de evitar rachaduras ao longo da

coluna, pois a silica submetida a mudancas bruscas de polaridade do solvente libera
4
calor.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Fig.1 mostra os constituintes majoritarios do 6leo que serdo purificados
pela coluna cromatogréafica, o geraniol, citronelol e citronelal. A Fig. 2 apresenta o
espectro do Oleo essencial de citronela e a Fig. 3 apresenta 0s espectros dos

produtos obtidos depois da separacéao.
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Figura 1: Férmula estrutural dos constituintes majoritarios do éleo de citronela.
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Figura 2: FT-IR do 6leo de citronela. Figura 3: FT-IR das fracdes coletadas dos eluentes.
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Primeiramente, coletou-se as fracbes usando 100 % hexano.O espectro
de FT-IR n&do apresentou nenhuma banda especifica do éleo de citronela, indicando
gue o hexano néo é capaz de eluir os componentes do 6leo essencial de citronela,
provavelmente devido a sua baixa polaridade.

A Fig. 2 apresenta bandas caracteristicas do 6leo essencial de citronela.
Em 3400 cm™ tem-se a banda de v(OH), caracteristica dos alcoéis (o geraniol e o
citronelol). Em 2724 e 1725 cm™ podem ser observadas as bandas de aldeidos
(citronelal), correspondendo aos Vv(C-H) e v(C=0), respectivamente. Entre 3000 e
2800 cm * pode ser observada a banda de V(CH) de metilas e metilenos presentes
em todos os constituintes do 6leo. Uma banda de absorcdo de intensidade
moderada a fraca de V(C=C) das ligacbes duplas presentes em todos o0s
componentes pode ser observada em 1645 cm™.

Na Fig. 3 pode-se observar o espectro correspondente a fragdo coletada
com o eluente 1, no qual o conjunto de bandas entre 3000 e 2800 cm™ das metilas e
metilenos presentes no Oleo essencial, ndo caracterizam nenhum constituinte
especifico deste.Também, observa-se um ombro em 2724 cm™ da banda de v(C-H),
0 que indica que esta saindo o citronelal, visto mais claramente no proOximo espectro.

No espectro do eluente 2 sdo evidenciadas bandas na regiao entre 3000
e 2800 cmt,e em 1725 cm™, caracterizando os alcodis e o aldeido (citronelal),
respectivamente. Entretanto os alcodis saem com baixissima intensidade. Com a
utilizacdo do acetato de etila como eluente pode-se observar parcialmente a
separacao destes componentes, mesmo assim a intensidade da saida do citronelal
€ maior devido ao aparecimento das bandas correspondentes ao grupamento
caracteristico do aldeido, 2724 cm™ sendo v(C-H) e 1725 cm™ v(C=0).

Com o eluente 3 observa-se que esta combinacdo de solvente nédo foi
suficiente para a separacédo dos dois alcoois, sendo que apenas foi visto no eluente
anterior uma baixa intensidade das bandas do v(OH). Evidenciando-se novamente
gue o citronelal ja foi separado da coluna. Observou-se na fracdo coletada com o
eluente 4 as bandas de 3400 cm™ de v(OH), e das metilas e metilenos em 2790 cm’
! e ha um ruido em 1639 cm™. O aparecimento desta banda e de v(OH), no inicio
no espectro, indica, possivelmente, que somente agua saiu, indicando que o0s
alcoois ja haviam saido anteriormente.

4 CONCLUSAO

A separacdo dos constituintes majoritarios do 6leo essencial de citronela,
com uso da coluna cromatografica ndo foi totalmente satisfatéria para separacéao de
alcoois, obtendo-se uma melhor separacdo para os aldeidos, confirmado pelo
aparecimento das suas bandas caracteristicas.

A eficiéncia da coluna cromatogréfica para a separacao dos aldeidos, se
da através da capacidade de adsorcao da silica e de eluicdo dos solventes de maior
polaridade, evidenciada a partir dos espectros de FT-IR. Sendo essa uma analise
gualitativa a qual especifica as funcdes quimicas presentes na amostra. Para
elucidar ainda mais o trabalho estuda-se a possibilidade do uso de outros eluentes e
em diferentes proporc¢des, bem como a caracterizacdo dessas fragdes coletadas por
CG-MS, a fim de quantificar os constituintes do 6leo essencial.
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