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Introducio

No Brasil o clima tropical impulsiona a producao de frutas citricas, as regides que mais
se beneficiam desse cultivo sdo as que possuem variagdes de temperaturas entre altas e baixas,
possibilitando a existéncia das citriculturas com diferentes caracteristicas (Santos, 2024).

De origem asiatica, as espécies vegetais citricas tém sua introdu¢do no Brasil na
colonizagdo. Tendo o Brasil melhor condic¢ao climatica para adaptacao destas espécies, 0s citros
foram distribuidos em todo territorio nacional. O género Citrus € compostos por um grande
grupo de espécies. Os citros compreendem um grande grupo de plantas do género Citrus e
outros géneros afins ou hibridos da familia Rutaceae, representado, na maioria, por laranjas,
tangerinas, limdes, limas, entre outros (Lopes et al, 2011).

O Brasil ¢ o maior produtor de Citros do mundo, sendo destaque no cultivo da laranja o
pais lidera a produgdo e exportagdo do suco da fruta. O suco de laranja ¢ uma das bebidas mais
consumidas ao redor do mundo devido ao seu sabor e aroma, as formas de extragdo podem
variar de acordo com a regido, sendo elas por alta pressdao obtendo uma quantidade maior de
suco, por baixa pressao se produzido uma quantidade menor, porém com um sabor e esséncia
mais natural (Perez-Cacho; Rouseff, 2008).

O género Citrus € o mais conhecido na familia das Rutdcea que apresentam perfis
aromaticos como uma de suas propriedades, os Citrus destacam-se mundialmente na economia
devido a existéncia do oleo essencial (OE) que sdo utilizados em vérias industrias (Perveen;
Qaiser, 2005).

Os oleos essenciais extraidos do pericarpo da laranja, especificamente da casca ¢ um
subproduto das industrias de suco. Os OE extraidos de citricos possuem os monoterpenos como
principais compostos quimicos, o D-Limoneno ¢ principal constituinte dos citricos, ¢
encontrado em maior concentracdo na composi¢ao do 6leo essencial da casca da laranja doce
ficando entre 90% e 95% (Almeida,2023).

D-Limoneno ¢ um composto quimico que possui agdes anticancerigenas, ele atua
inibindo o crescimento celular das cancerosas e podendo induzir a sua morte, o seu uso nao se
limita apenas ao uso medicinal, possuir aplicagdes em herbicidas e inseticidas, e na fabricacdo
de solventes como resinas e borrachas. O 6leo essencial ¢ usado também area da perfumaria
como agente odorizadores, na area alimenticia atua como componente aromatico e sabor
sintético de menta e hortela, sua aplicacdo se expande em bebidas alcodlicas, doces, sorvetes,
gelatinas e massas (Abecitrus, 2008).

Segundo Craveiro e Queiroz (1993), os OE compde uma grande parte da matéria prima,
sendo de extrema importancia para as industrias farmacéuticas, alimenticias e na perfumaria.

Os OE sao obtidos pela técnica de arraste a vapor na maioria das vezes, outro método
utilizado para extra¢do ¢ a prensagem por pericarpo de frutas citricas, os Citros lideram o
mercado de exportagdo do Brasil (Bizz0,2009). A destilacdo por arraste a vapor € utlizada em
amostras que possuem substincias sensiveis a temperatura, a diferenca de volatilidade dos
compostos torna-se essenciais para a sua identificacao (Silva,2023).

Para a caracterizacdo dos OE, ¢ utilizado a cromatografia gasosa acoplada
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espectrometria de massas CG/MS. E uma técnica analitica extremamente importante para
identificacdao e quantificacdo de componentes quimicos, esse método possibilita detectar em
alimentos, esterdides e vitaminas, também ¢ utilizado para identificar poluentes na agua
(aldeidos, cetonas, hidrocarbonetos, compostos policiclicos aromaticos) e diagnostico médico
(Skoog et al, 2002).

A cromatografia gasosa (CG) consiste em técnicas fisico-quimicas, que analisam
compostos quimicos volateis, realizando a sua separagdo, identificacdo e quantificagdo, para
aumentar a sua eficiéncia, esse método pode ser operado de forma hibrida, sendo acoplada a
espectrometria de massas (M/S) que determina as razdes massa/carga (m/z) dos ions vindo de
uma dada fonte especifica, ao acoplar ambas técnicas possibilita trazer novas maneiras para
compreensdo da matéria (Oliveira, 2021)

Portanto, esse trabalho teve como objetivo extrair o 6leo essencial, analisar por CG/MS,
caracterizar os constituintes quimicos das folhas e da casca de laranja doce do Citros, cultivado
no municipio de Babagulandia, regido da interfase cerrado floresta amazonica no estado do
Tocantins, baseado nas suas diversas aplica¢des industrias e seus beneficios a saude.

Material e Métodos

A presente metodologia de obtengdo e caracterizacdo do dleo de espécie de Citrus
cultivada no Tocantins, foi aplicada em espécie vegetal estudada para gerar Trabalho de
Conclusdo de Curso. O experimento dividiu-se em trés etapas: coleta das amostras; extragdo do
OE por arraste a vapor em sistema Clevenger e andlise dos compostos por (CG/EM).

As coletas das folhas frescas e frutos do Citros foram realizadas no periodo na manha
entre as 7:00h e 7h:30min no municipio de Babagulandia-TO com as seguintes coordenadas
geografica 07° 12' 17" S 47°45' 25" W. as amostras foram obtidas nas seguintes datas: folhas:
01/04; 14/05 e 11/06 de 2025, frutos: 15/04; 13/05 e 10/06 de 2025, e transportadas para o
Laboratorio de analise organica do curso de Quimica licenciatura da UFNT - Araguaina — TO.

A coleta botanica procedeu-se pelo selecionamento de folhas com caracteristicas mais
saudaveis sendo retiradas folhas com: manchas, lesdes mecanicas, folhas jovens ou que
apresentassem maturidade foliar. Os frutos foram coletados ndo amadurecidos, que também
ndo apresentassem manchas ou lesdes em sua superficie.

O dleo essencial das amostras de folhas e casca do fruto foi obtido por meio da
destilacdo por arraste a vapor acoplado ao sistema Clevenger, as folhas assim como as cascas
dos frutos recém coletados foram pesadas para se obter o rendimento do 6leo. Apds pesagem
foram acondicionados ao baldo volumétrico de fundo redondo de 2 L do sistema Clevenger. A
metodologia de extracao foi adaptada de (Filho, 2019).

O processo de extracdo em sistema Clavenger procedeu-se por duas horas, seguindo
metodologia desenvolvida e padronizada para o estudo de citros cultivados no Tocantins
(Santos, 2021). A solucao hexanica contendo o 6leo essencial extraido passou por tratamento
para retirada de tracos de 4gua utilizando sulfato de so6dio anidro (Na;SOs), a solucdo em
questao foi filtrada e evaporado o hexano por aquecimento feito por manipulagdo manual em
manta aquecedora, O OE obtido das amostras foram pesados e seu rendimento calculado,
posteriormente foram acondicionados em frascos devidamente rotulados e mantidos
refrigerados para entdo proceder a andlise por CG/EM.

A anélise do OE obtido foi realizada em aparelho de CG/MS, em cromatografo da marca
Agilent Technologies (modelo 7890B), com detector Agilent Technologies (modelo 5977B
MSD) e coluna Agilent HP — SMS, instalado no Laboratoério de cromatografia da UFNT. As
condicdes de inje¢do da amostra foram determinadas nas seguintes caracteristicas, hélio como
gas de arraste sob pressao da coluna de 80,0 psi. O volume de 0,1 pL da solugdo de 6leo essencial
em hexano grau HPLC foi injetado com temperatura do injetor de 250°C. As condigdes de
rampa de aquecimento, temperatura inicial do forno 50 °C durante 1 minuto, ap6s elevacao de
50 °C para 210°C, sendo 3,5°min, gerando um tempo total de 45 minutos de corrida. A
identificacao dos constituintes quimicos foi realizada comparando-se a biblioteca do aparelho.
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Resultados e Discussiao

Embora os citros sejam cultivados em regides com grandes variagdes de temperaturas,
as condicdes climaticas geram um impacto na producao do género. De acordo com Centec
(2004), os fatores meteoroldogicos que mais geram efeitos nesse desenvolvimento sdo a
temperatura e a precipitacao, os citros se desenvolvem em uma faixa etaria de temperatura 20°C
a30°C e umidade relativa do ar superior a 80%, quando enfrentam baixas temperaturas as folhas
podem apresentar danos e danificam safra, causando a morte de alguns ramos, € assim
comprometendo as produgdes seguintes, em altas temperaturas causam problemas mais visiveis
na planta e frutos , entre 37°C a 40°C ou maiores temperaturas relacionando-as com a baixa
umidade do ar apresentam danos a casca dos fruto e rachaduras quando ficam constantemente
expostos ao sol.

Em relacao aos dados climatoldgicos dos dias de coleta das folhas e frutos, obteve-se a
seguinte condicao, Tabela 1 e Tabela 2 respectivamente, foram obtidos no dia da coleta pelo
site www.weather.com.

Tabela 1: Dados climaticos dos dias de coleta das folhas.

1° Amostra 2° Amostra 3° Amostra
Data da coleta 01/04/2025 14/05/2025 11/06/2025
Hora da coleta 7h 10min 7h 20min 7h 30min
Temperatura 25°C 27 °C 23 °C
Umidade Relativa 81% 87% 82%
Velocidade do 10 Km/h 7 Km/h 9 Km/h
Vento
Clima Ensolarado Parcialmente Ensolarado
Nublado
Fonte: Autor,2025.
Tabela 2: Dados climaticos dos dias de coleta de Frutos.
1° Amostra 2° Amostra 3° Amostra
Data da coleta 15/04/2025 13/05/2025 10/06/2025
Hora da coleta 7h 15min 7h 10min 7h 25min
Temperatura 26 °C 28 °C 25 °C
Umidade Relativa 85% 89% 83%
Velocidade do 8 Km/h 11 Km/h 9 Km/h
Vento
Clima Nublado Parcialmente Ensolarado
Nublado

Fonte: Autor,2025.

O Citrus sp coletado, ¢ chamado usualmente pela populagdo local como Lima. Em
outras regides do pais a nomenclatura lima também ¢ utilizada, deve-se ressaltar que se pode
encontrar espécies do género Cifros com as seguintes nomenclaturas usuais: laranjas, tangerina,
limdes, limas acidas como o Tahiti e o Galego, e doces como a lima da Pérsia, pomelo, cidra,
laranja-azeda e toranjas (Lopes et al, 2011).

O material botanico coletado passou por duas etapas extracdo e caracterizagao dos
constituintes do 6leo por CG/EM. O processo de extracdo dos 6leos esséncias envolve duas
etapas: arraste a vapor por sistema Clevenger e tratamento da solugdo hexanica obtida. Nesta
etapa de extracdo determinou-se o rendimento percentual do OE obtido das folhas e frutos,
Tabela 3 e Tabela 4 respectivamente.
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Tabela 3: Dados do rendimento dos Oe das folhas.

Amostra Massa das folhas (g) Massa do OE (g) Rendimento (%)

1 158,12¢g 0,323¢g 0,20%
2 147,21¢g 0,316g 0,21%
3 120,28¢g 0,316g 0,26%

Fonte: Autor,2025.

Tabela 4: Dados dos rendimentos do Oe da casca do fruto.

Amostra Massa da casca fruto (g) Massa do OE (g) Rendimento (%)

1 155,1g 0,322¢ 0,21%
2 141’4g Fonte: Autor, 2025.(),3 ] ]g 0,22%
3 82,1g 0,310g 0,37%

Fonte: Autor,2025.

Os constituintes dos o6leos essenciais das plantas dependem da genética de cada
individuo, caracteristicas do solo e climatologia. Os OE em geral, sdo constituidos de terpenos,
a sua classificacao ¢ determinada pela quantidade de carbonos que o compde, a unidade base
responsavel pela composi¢ao dos terpenos sao chamados de isopreno constituido por cinco
carbonos (CsHg), os que possuem dois isoprenos sdo chamados de monoterpenos (CioHie) €
sesquiterpenos (CisH24) quando tem trés unidades, podendo também ser oxigenados (Croteau
et al, 2000). Além dos terpenos existem outros compostos oriundo do metabolismo celular
vegetal, como flavonoides e cumarinas, mas suas concentragdes, comparativamente aos
terpenos, sao muito baixas (tracos) (Pauletti e Silvestre, 2018).

Os terpenoides sdo moléculas que apresentam o oxigénio na sua estrutura quimica, isso
os permite apresentar diferentes fungdes organicas, sendo: acidos carboxilicos, alcoois,
aldeidos, cetonas, ésteres, éteres, fendis ou epoxidos terpénicos. Dessa forma, os OE sdo
formados em majoritariamente de terpenos (Felipe & Bicas, 2017). Com relagdo a composicao
quimica dos 6leos essenciais a utilizacdo de CG/EM e largamente utilizada pela comunidade
cientifica.

A anélise por CG/EM do OE das folhas e frutos do Citrus sp estudado apresentaram os
seguintes componentes, Quadro 1. Onde se observa a predominancia de monoterpenos (CioHx)
e a presenga de terpenoides. A proposta de estrutura molecular para os componentes do OE foi
determinada a partir do banco de dados da biblioteca do CG/EM (Agilent Technologies)
instalado no Laboratdrio de cromatografia do curso de licenciatura em quimica da UFNT.
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Quadro 1: Componentes quimicos do OE de folhas e fruto do Citrus sp, presentes (+) e ausentes (-).

Componentes Tempo de Folha Casca do Fruto
Retencao
(min)
W 0.5 ) N
-Myrcene
H
10:56 + +
Bicyclo[3.1.1] heptane, 6,6-dimethyl-2-
methylene-, (1S)-
? 12:42 + +
.
D-Limonene
N
13:61 + -
N =
1,3,6-Octatriene, 3,7-dimethyl-, (Z)-
W
HO 16:66 + +
Linalool
O
= =
19:95 + +
Citronellal
HO
~
24:97 + -
6-Octen-1-ol, 3,7-dimethyl-, (R)-
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= 25:51 + -

—
o

2,6-Octadienal, 3,7-dimethyl-, (Z)-

O
= = =
27:49 + -
Citral

= =

32:80 + -
2,6-Octadiene, 2,6-dimethyl-

o .
= \"/ 33:50 + -

o

R)-lavandulyl acetate

36:36 + -

Caryophyllene

Fonte: Autor,2025.

Os monoterpenos sdo compostos quimicos volateis que constituem 90% dos OE
aromatico possuindo uma grande diversidade de estruturas. A atividade antimicrobiana que
possuem os monoterpenos € um dos fatores principais para extracdo destes produtos,
principalmente as que contém propriedades medicinais, as atividades biologicas que esse grupo
desempenha, sdo; bradicardia, hipotensdo, atividade antimicrobiana, agdes sedativas,
anticonvulsivantes, hipnoéticas, hipotérmicas, efeitos antiespasmoddicos, vasorrelaxantes e
atividade antinociceptiva, (Camargo; Vasconcelos, 2014). Entre tantas classes de terpenos, os
terpenoides despertam maior interesse industrial, devido possuirem um aroma extremamente
agradavel e terem uma volatilidade mediana, esse grupo de terpenos ¢ utilizado na producao de
fragrancias, perfumes e cosméticos dependo das suas composigdes e das espécies vegetais.

Os 6leos essenciais extraidos das folhas apresentaram como principais componentes no
cromatograma (Figura 1) : a) D — Limoneno; b) Citronellal e d) Linalool, para estes constituintes
as principais caracteristicas de uso na nossa sociedade sdo: a) anti-inflamatoria; antioxidante;
atividade larvicida; aplicabilidade na industria de cosméticos (Ciriminna et al, 2014; Zhang et
al, 2014; Miller et al, 2011; Roberto et al., 2010); b) na indtstria de fragrancias, perfumes e
outros produtos aromaticos, como repelentes de insetos. Ele também possui propriedades
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antifungicas e bactericidas (Bezerra et al., 2019; Wu et al., 2020; Aratjo-Filho et al., 2018). e
¢) utilizado na industria alimenticia, cosmética e perfume como fixador floral de fragrancias,
além de determinar odores de alguns produtos de limpeza, e em alguns estudos cientificos
possuem caracteristicas analgésicas e algumas propriedades larvicidas (Pauletti e Silvestre,

2018).

Figura 1: Cromatograma do 6leo essencial das folhas do fruto.
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Fonte: Autor,2025.

O OE extraido da casca do Citrus sp ¢ constituido majoritariamente de D — limoneno
97%, como observado no cromatograma (figura 2), apresentando também em sua composi¢ao
tracos de: B-pineno, y-terpineno e citral. A literatura apresenta para as cascas da “laranja lima”
o Limoneno como principal componente citando que o OE das cascas pode chegar até¢ 98%, os
outros 2% sdo das outras substancias compde o 6leo em niveis muito variaveis, em geral € o
mirceno e o linalol os outros compostos que contém maiores concentragdes. A grande
concentragdo do limoneno em OE de citros desperta um enorme interesse industrial. Os dados
de literatura corroboram com os dados obtidos nesta pesquisa, 0 que nos aproxima da
identificacdo da espécie estudada.

A pesquisa prossegue com determinacdo das fragmentacdes obtidas nos espectros de
massas das substancias.
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Figura 2: Cromatograma do 6leo essencial da casca do fruto.
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Fonte: Autor,2025.

Conclusoes

A espécie de Citrus estudado nativo da regido norte do Tocantins denominado de
Laranja lima por populares, apresentou em suas folhas XX constituintes, tendo como
componentes principais: D — Limoneno; Citronellal e Linalool, os demais constituintes
apresentaram-se com tragos.

Para o 6leo obtidos das cascas, obteve-se o D — Limoneno como componente principal,
representando 97% da constituicao do 6leo obtido, com isto se tem o Limoneno com um bom
grau de pureza, podendo ser interesse da comunidade cientifica para estudos posteriores.

Observou-se que entre os meses estudados houve um acréscimo na producao de dleo
nas folhas assim como nas cascas, necessitando um acompanhamento temporal para
determinagdo do melhor periodo para coleta e extracao de 6leo com maior rendimento.
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