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RESUMO

A sustentabilidade vem ganhando cada vez mais forca em todos os aspectos
que cercam o cotidiano das pessoas, com isso, métodos de andlise que se preocupam
com a questdo ambiental também vém adquirindo notoriedade, como o proprio
conceito de quimica verde e seus principios, este trabalho busca utilizar desses
meétodos para realizar estudos acerca de residuos agroindustriais. Este trabalho tem
como objetivo demonstrar as quantidades e concentracbes de Oleos essenciais
presentes na erva-mate tostada, que € encontrada e consumida em todo Brasil, em
relacdo ao cha produzido a partir da erva vendida comercialmente e também do
residuo que esse processo gera, assim analisando a viabilidade do reaproveitamento

da borra de erva-mate tostada gerada no processo de producédo do cha-mate.

Palavras-Chave: llex paraguariensis, indice de retencao, 6leos volateis.



ABSTRACT

Sustainability has been gaining more and more strength in all aspects that surround
people’s daily lives, with this, methods of analysis that are concerned with the
environmental issue have algo been gaining notoriety, such as the very concept of
green chemistry and its principles, this work seeks to use these methods to carry out
studies on agro-industrial residues. This work aims to demonstrate the amounts and
concentrations of essential oils present in toasted yerba mate, which is found and
consumed throughout Brazil, in relation to tea produced from the herb sold
commercially and from the residue that this process generates, as well as analyzing
the feasibility of reusing the roasted yerba mate less generated in the mate tea

production process.

Keywords: llex paraguariensis, retention index, volatile oils.
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1. INTRODUCAO

1.1 RESIDUOS AGROINDUSTRIAIS

Toda atividade humana, independentemente do tipo, gera algum tipo de
residuo. Seja ele lixa doméstico, residuos industriais de metalirgicas ou mesmo
residuos de industrias agricolas. O que difere um do outro € principalmente o tipo e 0
uso que podemos dar a esses residuos. No caso das agroindustrias, como a de
processamento de cha mate ou a sucroalcooleira, os refugos dessas industrias podem
ter inGmeros usos e aplicacoes.

“Trabalhos vém sendo desenvolvidos com o propdsito de agregar um maior
valor ao residuo como, por exemplo, a adi¢éo de residuo da secagem e cancheamento
da erva-mate como cobertura morta, somando maior produtividade das ervateiras
(LOURENCO et al., 2001), bem como, a utilizacdo para a producéo de carvao vegetal,
visando a remocéao de contaminantes organicos em meio aquoso (GONCALVES et al.
2007). Além disso, ha estudos investigando a utilizacdo de residuos industriais na
producao de erva-mate na dieta de bovinos leiteiros, com intuito de melhorar a nutricdo
animal (CHAVES, 2014; CUNHA Et. al., 2019). Outros exemplos da utilizacdo de
residuos do agronegdcio também abrangem outras culturas, como o café que foi
exemplificado por MENDES Et. al, 2010, ou entdo na utilizagdo de residuos para

incorporacdo em outros produtos como demonstrado por GONCALVES, 2013.

1.2 REUTILIZACAO DE RESIDUOS

Assim como existem diversos processos produtivos que utilizam a mesma
matéria prima vegetal, mas diferem no que querem obter a partir dela, existem também
diversos tipos de residuos provenientes desses processos produtivos. Os residuos
provenientes da erva-mate (llex paraguariensis St Hil) podem ter diferentes aplicacoes,
dependendo do objetivo do tratamento que esses refugos recebem. O estudo
realizado por CUNHA Et. al (2019) demonstra que o objetivo do estudo foi verificar o
potencial de utilizacdo de residuos do beneficiamento da erva — mate (l.
paraguariensis) na producéo de painéis de particulas de média densidade, por meio
da avaliacdo das propriedades tecnoldgicas. Em paralelo tem-se os estudos
realizados por SOUSA (2020) O objetivo deste trabalho foi avaliar a capacidade de
reposicéo dos nutrientes exportados do solo pela adi¢do do residuo de borra de erva-
mate (0, 14.100, 28.200, 56.400 e 84.600 kg ha-1) originado no processo industrial da
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producao de extrato de erva-mate.” Com isso é possivel observar que a mesma fonte
de residuos pode ser utilizada de diferentes formas e consequentemente tem
diferentes aplicacdes para as mesmas.

Outras formas de se reutilizar esses subprodutos das agroinddstrias é a o de
tratamento desses residuos, para que suas partes mais elementares possam ser
extraidas e entdo utilizadas em outros setores da economia, como materiais mais
simples que provém da degradagéo controlada dos mesmos e que tem diversas
aplicabilidades. Podendo assim, prover subprodutos desses residuos que tem
potencial econémico acentuado, como o que foi observado pelo estudo de
BERNARDINO Et. al (2018), no seu estudo sobre a torta de filtro, um dos subprodutos
da industria sucroalcooleira. Observa-se um rendimento da fracao solida, o biocarvao,
bastante elevado (68%) o que justifica investimentos na producao deste produto que

poderd vir a ter potencial em diversas aplicacdes (BERNARDINO et al., 2018).

1.3 OLEOS ESSENCIAIS

Os Oleos essenciais (OE) tém tido uma grande importancia econémica nos
altimos anos, principalmente em relacao as suas propriedades medicinais, aromaticas
e antioxidantes, além de terem diversos usos, muito focados em aromaterapia. Os OE
constituem os compostos volateis presentes em varios 6rgdos das plantas e sua
extracdo pode ser feita utilizando flores, folhas, cascas, rizomas e frutos (SERAFINI
et al., 2001; BRIZZO et al., 2009). Esta extracao é feita de bolsas secretoras, local
onde fica encapsulado o 6leo essencial na planta, denominando-se tricomas, como
pode ser visualizado na figura 3.11 (HUET, 1991). S&o misturas complexas, cujos
compostos, em sua maioria, sdo hidrocarbonetos terpénicos e fenilpropanoides
(LUCAS, 2011; SIANI, 2000; OLIVEIRA, 2015).

Quando se tem como foco a agroindustria, podemos observar facilmente que
esta ramificagao da industria € a que mais produz residuos organicos. “A agroindustria
€ 0 ramo responsavel por boa parte dos residuos organicos na atualidade. Com o
avanco da tecnologia e da humanidade, a preocupacdo acerca da preservagao
ambiental e da redugcdo dos impactos causados pelo descarte incorreto desses
subprodutos. Pode-se observar diversas alternativas de aproveitamento dos residuos
organicos provenientes do processamento de frutas. Porém, para que essa

reutilizacdo seja feita da forma correta e sem riscos, € necessario que haja um
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descarte correto e um processamento desses subprodutos de forma em haja
melhorias nas suas caracteristicas essenciais ou ndo haja perdas significativas
(RICARDINO, 2020).

1.4 OLEOS ESSENCIAIS EM RESIDUOS

Um dos principais componentes dos materiais organicos sao os seus 06leos
vegetais e 6leos essenciais. Na maior parte dos casos, 0s 6leos vegetais sao extraidos
das sementes e dos frutos de plantas, devido a sua maior concentragcao nessas partes
da planta. J4 os 6leos essenciais costumam ser retirados de folhas, caules, flores ou
até mesmo raizes, contudo, as sementes e frutos ainda podem apresentar 6leos
essenciais. Os 06leos vegetais costumam apresentar-se como hidrocarbonetos de
cadeias longas, o que faz com que suas moléculas sejam mais “pesadas” e
consequentemente tornem o liquido mais viscoso, ja os 6leos essenciais, tém cadeias
carbbnicas menores, 0s que 0s torna muito mais volateis e tem a principal
caracteristica seus aromas (TELASCREA, 2008).

A extracao desses compostos, normalmente se da pela destilacdo dos produtos
imersos em agua ou por arraste de vapor. Essa separacdo é bastante eficiente
conforme foi descrito por FERNANDES et al.,, (2013), a partir dos resultados
apresentados pode-se verificar que a extracao de Oleo essencial, a partir do residuo
casca de laranja, mostra-se viavel, principalmente, quando feita usando o flavedo
triturado. A segregacao das partes que compdem a casca da laranja teve influéncia
sobre a quantidade de 6leo extraido. Isto pode ser justificado pelo fato de o éleo
essencial estar alojado em bolsas localizadas na superficie da casca, levando a um
maior rendimento por estar concentrando a fracdo que contém o 6leo. Ou mesmo a
partir de ervas, como a erva-mate, no trabalho realizado por PAGLIOSA (2012), em
gue foi feita uma caracterizacdo dos compostos presentes em toda a planta da erva-
mate in natura, trazendo a tona 0os compostos organicos, como 0s 0leos que estao

presentes na planta.

1.5 QUIMICA VERDE

A quimica verde se trata de uma abordagem em relag¢do as técnicas que séo
utilizadas para todos os tipos de producdo que existem, desde a extracdo de certos
componentes das matérias primas, ou até mesmo mudancas na forma ou nos

reagentes usados para a retirada, separacédo e sintese de determinados produtos. A
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qguimica verde tem a preocupacédo do desenvolvimento de tecnologias e processos
incapazes de causar poluicdo. Idealmente, a aplicacdo dos principios da quimica
verde conduz a regulamentacdo, ao controle para ndo causar a uma remediacdo
desnecessaria. Aléem dos beneficios ambientais, tal pensamento apresenta também
um impacto econdémico gracas a diminuicdo de gastos com o armazenamento e
tratamento de residuos, a descontaminacgéo e o pagamento de indeniza¢ées (PRADO,
2003).

Os principios que regem a Quimica Verde sdo: prevencdo; economia de
atomos; sinteses com compostos de menor toxidade; desenvolver compostos
seguros; diminuir solventes e auxiliares; eficiéncia energética; uso de substancias
recicladas; reducdo de derivativos; catalise; desenvolvimento de compostos para
degradacdo; analise em tempo real para prevenir polui¢cdo; quimica segura para a
prevencdo de acidentes. Como descrito por PRADO (2003), SILVA e LACERDA
(2005) e por FARIAS e FAVARO (2011), estes se encaixam nos 12 principios da
Quimica Verde, principios esses que devem ser levados em consideracdo para
buscarmos métodos de extracdo e de tratamento de matérias primas e residuos de
forma mais segura mais sustentavel, gerando cada vez menos impactos ao ambiente
e necessitando de cada vez menos de solventes e produtos oriundos de fontes néo
renovaveis ou toxicas e poluentes as mais diversas formas de vida.

1.6 EXTRAQAO DE OLEOS ESSENCIAIS DA ERVA MATE

A extracdo dos 6leos essenciais busca a retirada de tais substancias, que sao
bastante volateis, das partes presentes na planta. A Farmacopeia Brasileira define
como 6leo essencial, também chamado de 6leos volateis, da seguinte maneira: “Oleos
obtidos de plantas, por processos fisicos, que evaporam a temperatura ambiente sem
deixar residuo. Sao constituidos por misturas complexas de substancias de baixa
massa molecular, que determinam seu odor e sabor. Podem se apresentar
isoladamente ou misturados entre si, retificados, desterpenados ou concentrados.
Podem também ser denominados 6leos essenciais.” Farmacopeia Brasileira, volume
1. 62 Ed. Brasilia,2019.

A metodologia mais utilizada para a extracdo desses Oleos € a partir da
hidrodestilacao da parte da planta que contém tais 6leos. Conforme o estudo realizado
por MACHADO et al. (2007), que para isolar os compostos volateis presentes na erva-
mate, utilizou tal metodologia. “Empregou-se a técnica de hidrodestilagdo em extrator
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Clevenger. Para tanto, adicionaram-se 700 mL de agua destilada a 100 g de cada tipo

de erva-mate (verde ou torrada), e submeteu-se a extracdo por 1 h, a pressao

ambiente, a 97 °C.”.

N&o somente para a erva-mate, mas também para a extracdo dos Oleos
essenciais de outras plantas, a utilizagcdo da hidrodestilagdo com o aparelho
Clevenger é presente. No estudo de OLIVEIRA et al. (2010), em que os autores
realizaram o estudo com diversas plantas diferentes para estudar o efeito de aditivos
vegetais capazes de reduzir o crescimento de fungos, a metodologia utilizada para

extracdo e obteng&o dos 6leos essenciais foi 0 mesmo de MACHADO et al (2007).
2.0 OBJETIVOS

O principal objetivo deste projeto é a determinacdo da presenca de o6leos
essenciais em erva-mate tostada e em seus residuos, com o intuito de averiguar se

existe algum componente de valor nesse refugo industrial.

3.0 MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIAIS
« Agua destilada;
e Amostra de Erva-Mate Comercial - Marca A;
e Amostra de Erva-Mate Comercial - Marca B;
e Amostra de Erva-Mate Comercial - Marca C;
« Balanca Analitica;
o Bégqueres, Baldo de fundo redondo;
« Bomba de aquario.
o Cafeteira Britdnia CP15 INOX;
e Cloroférmio P.A;;
« FEtanol P.A;
« Extrator tipo Clevenger;
« Manta de Aquecimento;

e Vidros ambar;

3.2 METODOS
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Durante o processo descrito posteriormente, todo o equipamento Clevenger e
as vidrarias foram lavadas de 3 a 4 vezes, com Etanol P.A., de modo que, nao
houvesse contaminacdo entre as extragdes. O sistema de refrigeragao foi montado
utilizando agua e gelo, bombeado com uma Bomba de Aquério em contracorrente com
o fluxo de vapor dentro do extrator.

Para este estudo foram utilizadas trés marcas comerciais de erva-mate,

identificadas como A, B e C, como mostram as Figuras 9, 10 e 11 respectivamente.

3.2.1 EXTRACAO DA ERVA-MATE COMERCIAL — MARCA A

Para cada uma das extracbes, o sistema do equipamento Clevenger foi

montado, conforme a Figura 8.

Para a Marca A, foi pesado um total de 20 g em Balanc¢a Analitica, conforme
mostra a Figura 12. A massa de erva mate foi entdo adicionada a um Baldo de Fundo
Redondo de 500 ml, com a adicdo de 400 ml de 4gua destilada e o Baléo foi agitado

manualmente para homogeneizar as folhas.

O sistema foi deixado em aquecimento por uma manta térmica com 80% da

sua poténcia por um total de 3 horas.

O esquema de funcionamento do equipamento estd representado no

fluxograma abaixo.

Figura 1 — Fluxograma da Extracéo A

Pesagem Erva-Mate
Marca A

Erva-Mate (20 gramas)

Balao de Fundo
Redondo (500 ml)

— Aquecimento — M— Agua Destilada (400 ml)—

Hidrodestilagao

|

Sistema Clevenger

Armazenamento
(Refrigeracio)

Hidrolato ——




Fonte: o préprio autor.
3.2.2 EXTRAQAO DA ERVA-MATE COMERCIAL - MARCA B
Para cada uma das extracbes, o sistema do equipamento Clevenger foi

montado, conforme a Figura 8, mostrada acima.

16

Para a Marca B, foi pesado um total de 20 gramas em Balanca Analitica,

conforme mostra a Figura 15. A massa de erva mate foi entdo adicionada a um Bal&o

de Fundo Redondo de 500 ml, com a adicdo de 400 ml de agua destilada e o Balao

foi agitado manualmente para homogeneizar as folhas.

O sistema foi deixado em aquecimento por uma manta térmica com 80% da

sua poténcia por um total de 3 horas.

O esquema de funcionamento do equipamento estd representado no

fluxograma abaixo.

Figura 2 — Fluxograma da Extracéo B

Pesagem Erva-Mate

Marca B

Erva-Mate (20 gramas)

I

—— Aquecimento —

Baldo de Fundo
Redondo (500 mi)

i— Agua Destilada (400 ml) ——

Hidrodestilagao

}

Sistema Clevenger

Armazenamento
(Refrigeracao)

Hidrolato ——

Fonte: o préprio autor.
3.2.1 EXTRACAO DA ERVA-MATE COMERCIAL — MARCA C
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Para cada uma das extracdes, o sistema do equipamento Clevenger foi
montado, conforme a Figura 8, mostrada acima.

Para a Marca C, foi pesado um total de 20 gramas em Balanca Analitica,
conforme mostra a Figura 18. A massa de erva mate foi entdo adicionada a um Balédo
de Fundo Redondo de 500 ml, com a adicdo de 400 ml de agua destilada e o Balédo
foi agitado manualmente para homogeneizar as folhas.

O sistema foi deixado em aquecimento por uma manta térmica com 80% da
sua poténcia por um total de 3 horas.

O esquema de funcionamento do equipamento esta representado no

fluxograma abaixo.

Figura 3 — Fluxograma da Extracéo C

Pesagem Erva-Mate
Marca C

Erva-Mate (20 gramas)

!

Baldo de Fundo
Redondo (500 mil)

— Agquecimento —» i— Agqua Destilada (400 ml) —

Hidrodestilagao

!

Sistema Clevenger

Armazenamento
(Refrigeracdo)

Hidrolato —M

Fonte: o préprio autor.
3.2.4 EXTRACAO DO RESIDUO DA ERVA-MATE COMERCIAL - MARCA A
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Para cada uma das extracdes, o sistema do equipamento Clevenger foi
montado, conforme a Figura 8, mostrada acima.

Para a Marca A, foi pesado um total de 20 gramas em Balanca Analitica,
conforme mostra a Figura 21. A quantidade pesada foi transferida para a Cafeteira,
com a adicdo de 200 ml de agua destilada. A Cafeteira, Figura 22, foi colocada em
funcionamento a apos a finalizagdo do seu processo, Figura 23, a massa de residuo
foi retirada e entdo adicionada a um Baldo de Fundo Redondo de 500 ml, com a adic&o
de 400 ml de agua destilada e o Baldo foi agitado manualmente para homogeneizar
as folhas.

O sistema foi deixado em aquecimento por uma manta térmica com 80% da

sua poténcia por um total de 3 horas.

O esquema de funcionamento do equipamento esta representado no

fluxograma abaixo.

Figura 4 — Fluxograma da Extracdo Cha A

Pesagem Erva-Mate
Marca A

Erva-Mate (20 gramas)

Y
Cafeteira chai———p

Borra de El_"va Mate

L
—— Aquecimento — Balgo Elp[;:l[?(“? :E\EE‘G.NCD l— Agua Destilada (400 ml) —
H\croclels:i agdo

v

Sistema Clevenger Hidrolato ———W P‘T;Tz:_';:cw

Fonte: o préprio autor.
3.2.5 EXTRAQAO DO RESIDUO DA ERVA-MATE COMERCIAL - MARCA B
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Para cada uma das extracdes, o sistema do equipamento Clevenger foi
montado, conforme a Figura 8, mostrada acima.

Para a Marca B, foi pesado um total de 20 gramas em Balanca Analitica,
conforme mostra a Figura 26. A quantidade pesada foi transferida para a Cafeteira,
com a adicdo de 200 ml de agua destilada. A Cafeteira, Figura 27, foi colocada em
funcionamento a apos a finalizagdo do seu processo, Figura 28, a massa de residuo
foi retirada e entdo adicionada a um Baldo de Fundo Redondo de 500 ml, com a adic&o
de 400 ml de agua destilada e o Baldo foi agitado manualmente para homogeneizar
as folhas.

O sistema foi deixado em aquecimento por uma manta térmica com 80% da
sua poténcia por um total de 3 horas.

O esquema de funcionamento do equipamento esta representado no
fluxograma abaixo.

Figura 5 — Fluxograma da Extracdo Cha B
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Hidrodestilagdo

L 3

. Armazenamento
Hidrolato ——¥

Cict —
Sistema Clevenger PR -
9 (Refrigeragao)

Fonte: o préprio autor.
3.2.6 EXTRAQAO DO RESIDUO DA ERVA-MATE COMERCIAL - MARCA C
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Para cada uma das extracdes, o sistema do equipamento Clevenger foi
montado, conforme a Figura 2, mostrada acima.

Para a Marca C, foi pesado um total de 20 gramas em Balanca Analitica,
conforme mostra a Figura 25. A quantidade pesada foi transferida para a Cafeteira,
com a adicdo de 200 ml de agua destilada. A Cafeteira, Figura 26, foi colocada em
funcionamento a apos a finalizagdo do seu processo, Figura 27, a massa de residuo
foi retirada e entdo adicionada a um Baldo de Fundo Redondo de 500 ml, com a adic&o
de 400 ml de agua destilada e o Baldo foi agitado manualmente para homogeneizar
as folhas.

O sistema foi deixado em aquecimento por uma manta térmica com 80% da

sua poténcia por um total de 3 horas.

O esquema de funcionamento do equipamento esta representado no

fluxograma abaixo.

Figura 6 — Fluxograma da Extracdo Cha A

Pesagem Erva-Mate
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Erva-Mate (20 gramas)
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¥
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—— Aquecimento — i— Agua Destilada (400 ml) —
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v

Armazenamento
(Refrigeracio)

Hidrolato ———9)

Sistema Clevenger

Fonte: o préprio autor.
4.0 RESULTADOS E DISCUSSOES
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Com o objetivo de realizar as extracdes dos 6leos essenciais presentes nas
amostras de erva-mate e na borra proveniente da utilizacdo de amostras como ch4, o
equipamento Clevenger foi montado da mesma maneira em todas as vezes. Utilizando,
conforme descrito anteriormente, trés marcas de erva-mate comercial, denominadas
A, B e C, apenas para fins de organizacdo e identificacdo neste relatério. A Figura 7
mostra a bomba de aquario utilizada para o sistema de resfriamento do equipamento
Clevenger, Figura 8. As amostras de erva-mate A, B e C, estdo representadas nas

Figuras 9, 10 e 11 respectivamente.

Figura 7 - Bomba de Aquario.

Fonte: o préprio autor.

Figura 8 - Sistema de Extracao



Fonte: o préprio autor.
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Figura 9 - Marca A

Fonte: o préprio autor.

Figura 10 - Marca B

Fonte: o préprio autor.

23



24

Figura 11 - Marca C

Fonte: o préprio autor.

4.1 UTILIZACAO DO EQUIPAMENTO CLEVENGER
Os métodos de extragdo de dleos essenciais, em sua maioria, se dao a partir
da hidrodestilacdo dos componentes em que esses Oleos estdo presentes. A
Farmacopeia Brasileira (2019), determina os procedimentos padrdo que devem ser
seguidos para a correta extracdo de Oleos volateis, de maneira que, pode-se utilizar

modificagcdes nessa metodologia no que se refere a vidraria utilizada.

“O processo de extracao foi realizado de acordo com a Farmacopéia Brasileira
(2010) com algumas modificagbes. A extracdo do Oleo essencial das sementes foi
iniciada pelo processo de maceracao com nitrogénio liquido, utilizando moinho de
bolas (Marconi MA350). Apds, o material foi submetido a um processo de
hidrodestilacéo, utilizando o aparelho Clevenger, durante 3 h. O 6leo essencial obtido
foi transferido para um frasco de vidro ambar, o qual foi armazenado sob
congelamento a temperatura de -18 °C.” UCKER et al. (2019).

4.2 ARMAZENAMENTO DOS OLEOS ESSENCIAIS
Todas as amostras que foram colhidas neste estudo foram armazenadas sob
congelamento constante a baixas temperaturas (-17°C) e em vidrarias de coloracao
ambar, de forma que, ndo houvesse degradacédo por térmica ou luminosa, conforme
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0 que é descrito por LOPES et al. (2014), esse cuidado com as amostras faz-se

necessario.

“‘De acordo com Solomons, Fryhle e Johnson (2006), em presenca de luz,
compostos organicos podem gerar radicais devido a quebra homolitica de reacfes
quimicas, que podem reagir com outras moléculas, gerando novos radicais, bem como
com o oxigénio atmosférico, gerando peroxidos, hiperperéxidos, que sdo compostos
instaveis capazes de serem transformados em novos radicais ainda mais reativo.”
LOPES et al. (2014).

4.3 RESULTADOS E DISCUSSOES A CERCA DAS EXTRACOES
4.3.1 EXTRACAO DA ERVA-MATE COMERCIAL - MARCA A - RESULTADOS
E DISCUSSOES

A pesagem da amostra foi feita em balanca analitica conforme a Figura 12. O

resultado obtido a partir da extracdo esta demonstrado na Figura 13.

Figura 12 - Pesagem Marca A

Fonte: o préprio autor.
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Figura 13 - Extragao Marca A 3 Horas

"‘Y‘

Fonte: o préprio autor.

Apbs as 3 horas de funcionamento do sistema, a porcao liquida apresentada
na Figura 13 foi retirada do Clevenger com o auxilio de uma pipeta de 1 ml,
posteriormente transferido para um vidro ambar para o congelamento da amostra,

conforme mostrado na Figura 14.

Figura 14 - Amostra Retirada da Marca A

Fonte: o préprio autor.
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432 EXTRACAO DA ERVA-MATE COMERCIAL - MARCA B -
RESULTADOS E DISCUSSOES

A pesagem da amostra foi feita em balanca analitica conforme a Figura 15. O
resultado obtido a partir da extracdo esta demonstrado na Figura 16.

Figura 15 - Pesagem Marca B

Fonte: o préprio autor.

Figura 16 - Extracdo Marca B 3 Horas

Fonte: o préprio autor.
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ApoOs as 3 horas de funcionamento do sistema, a porcao liquida apresentada
na Figura 16 foi retirada do Clevenger com o auxilio de uma pipeta de 1 ml,
posteriormente transferido para um vidro ambar para o congelamento da amostra,

conforme mostrado na Figura 17.

Figura 17 - Amostra Retirada da Marca B

sl

Fonte: o préprio autor.

433 EXTRACAO DA ERVA-MATE COMERCIAL - MARCA C -
RESULTADOS E DISCUSSOES

A pesagem da amostra foi feita em balanca analitica conforme a Figura 18. O

resultado obtido a partir da extracdo estd demonstrado na Figura 19.
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Figura 18 - Pesagem Marca C

Balanca Analitica

Fonte: o préprio autor.

Figura 19 - Extracdo Marca C 3 Horas

Fonte: o préprio autor.

Apb6s as 3 horas de funcionamento do sistema, a porcao liquida apresentada
na Figura 19 foi retirada do Clevenger com o auxilio de uma pipeta de 1 ml,
posteriormente transferido para um vidro ambar para o congelamento da amostra,

conforme mostrado na Figura 20.
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Figura 20 - Amostra Retirada da Marca C

‘

Fonte: o préprio autor.

4.3.4 EXTRACAO DO RESIDUO DA ERVA-MATE COMERCIAL - MARCA A -
RESULTADOS E DISCUSSOES

A pesagem da amostra foi feita em balanca analitica conforme a Figura 21. O
sistema da Cafeteira esta representado nas Figuras 22 e 23, mostrando o esquema
antes da extragdo do cha e o residuo de erva-mate apos e extracdo do cha,
respectivamente. O resultado obtido a partir da extracdo estd demonstrado na Figura
24.



Figura 21 - Pesagem Cha Marca A

Fonte: o préprio autor.

Figura 22 — Cafeteira Ch4 Marca A

Fonte: o préprio autor.
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Figura 23 — Cafeteira Finalizagcdo Cha Marca A

Fonte: o préprio autor.

Figura 24 — Extracdo Cha Marca A 3 Horas

Fonte: o proprio autor.

Apébs as 3 horas de funcionamento do sistema, a porcao liquida apresentada
na Figura 24 foi retirada do Clevenger com o auxilio de uma pipeta de 1 ml,
posteriormente transferido para um vidro ambar para o congelamento da amostra,

conforme mostrado na Figura 25.
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Figura 25 - Amostra Retirada do Cha da Marca A

TTT—

Fonte: o préprio autor.

4.3.5 EXTRACAO DO RESIDUO DA ERVA-MATE COMERCIAL - MARCA B -
RESULTADOS E DISCUSSOES

A pesagem da amostra foi feita em balanca analitica conforme a Figura 26. O
sistema da Cafeteira esta representado nas Figuras 27 e 28, mostrando o0 esquema
antes da extragdo do cha e o residuo de erva-mate apos e extracdo do cha,
respectivamente. O resultado obtido a partir da extracédo estd demonstrado na Figura
24,



Figura 26 - Pesagem Cha Marca B

Fonte: o préprio autor.

Figura 27 — Cafeteira Ch4 Marca B

Fonte: o préprio autor.
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Figura 28 — Cafeteira Finalizacdo Cha Marca B

Fonte: o préprio autor.

Figura 29 — Extracdo Ch&a Marca B 3 Horas
i

Fonte: o préprio autor.

Apébs as 3 horas de funcionamento do sistema, a porcao liquida apresentada
na Figura 29 foi retirada do Clevenger com o auxilio de uma pipeta de 1 ml,
posteriormente transferido para um vidro ambar para o congelamento da amostra,
conforme mostrado na Figura 30.
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Figura 30 - Amostra Retirada do Cha da Marca B

‘

s

Fonte: o préprio autor.

4.3.6 EXTRACAO DO RESIDUO DA ERVA-MATE COMERCIAL - MARCA C -
RESULTADOS E DISCUSSOES

A pesagem da amostra foi feita em balanca analitica conforme a Figura 31. O
sistema da Cafeteira esta representado nas Figuras 32 e 33, mostrando o0 esquema
antes da extragdo do cha e o residuo de erva-mate apos e extracdo do cha,
respectivamente. O resultado obtido a partir da extracédo estd demonstrado na Figura
24,



Figura 31 - Pesagem Cha Marca C

Fonte: o préprio autor.

Figura 32 — Cafeteira Ch4 Marca C

Fonte: o préprio autor.
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Figura 33 — Cafeteira Finalizacdo Cha Marca C

Fonte: o préprio autor.

Figura 34 — Extracdo Cha Marca C 3 Horas

Fonte: o proprio autor.

Apébs as 3 horas de funcionamento do sistema, a porcao liquida apresentada
na Figura 34 foi retirada do Clevenger com o auxilio de uma pipeta de 1 ml,
posteriormente transferido para um vidro ambar para o congelamento da amostra,

conforme mostrado na Figura 35.
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Figura 35 - Amostra Retirada do Cha da Marca C

Fonte: o préprio autor.

4.3.7 RESULTADO DAS ANALISES CROMATOGRAFICAS DAS AMOSTRAS
OBTIDAS

As amostras que foram obtidas a partir das extracdées demonstradas nos
topicos anteriores foram encaminhadas para o IAC para andlise por cromatografia
gasosa acoplada a espectrometria de massas. Todas os frascos enviados foram
preparados para injecdo conforme o protocolo seguido pelo laboratorio e entédo

analisadas.

Em todos os 6 casos ndo foram identificados nenhum composto presente, 0s
cromatogramas que foram analisados nédo apresentaram nenhum pico significativo
fora do ruido.

Dada a resolucdo negativa da identificacdo, fez-se necessaria a alteracédo do
método de extracdo para que pudesse averiguar a presenca ou ndo de compostos

nos 6leos essenciais.
4.4 EXTRA(;AO DAS AMOSTRAS COM SOLVENTE ORGANICO

Como as amostras ndo mostraram nenhum resultado, as extracdes foram
repetidas, seguindo as mesmas metodologias apresentadas na secao 3.2 deste

mesmo relatorio, apenas fazendo a alteracao no final do processo de extragdo. Com
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0 preparo das amostras e o processo de aquecimento e destilacdo para extracdo dos
Oleos essenciais conforme a Farmacopeia Brasileira estipula, na porcdo aquosa
acumulada no equipamento Clevenger (como apresentado nas figuras 13, 16, 19, 24,
29 e 34) foram adicionadas algumas gotas do solvente organico Cloroférmio P.A., em
seguida a porcao de agua e solvente foi drenada do equipamento em um pesa filtro e
entdo uma particdo liquido-liquido foi realizada. O conteudo retirado de solvente
organico foi transferido para um béquer ambar e levado a refrigeracdo para

armazenamento.

O procedimento foi replicado para todas as Marcas estudadas, bem como para
0S seus respectivos residuos. Além disso, uma porcdo do solvente utilizado foi
também armazenado para que pudesse ser analisado juntamente as amostras,
evidenciando assim qualquer presenca de contaminante que pudesse afetar as

anéalises.

4.5 ANALISE CROMATOGRAFICA ACOPLADA A ESPECTROMETRIA DE
MASSAS

Cada uma das amostras preparadas, bem como a do solvente organico
utilizado foram enviadas para o IAC para analise por cromatografia gasosa. ****

Especificar modelo do equipamento, coluna e detector*****
4.5.1. ANALISE DO SOLVENTE ORGANICO POR GC-MS

O solvente utilizado, Cloroférmio P.A., foi submetido a uma anélise de mesma
duracdo que as amostras, para averiguar se havia a presenca de algum tipo de
contaminante. Como a andlise foi negativa, no sentido de que, ndo houve presenca
de nenhum sinal significativo acima do ruido mostrado no cromatograma, pode-se
afirmar que o solvente estava limpo e que como consequéncia ndo contaminaria as

analises das demais amostras.
4.5.2 ANALISE DA MARCA A POR GC-MS

A amostra da Marca A apresentou resultados positivos quanto a leitura no
cromatografo. Com a extragdo ocorrendo com o solvente organico, as moléculas
puderam ser capturadas em uma concentragcao maior e identificadas. A metodologia
de identificacéo foi realizada pelo célculo do indice de Retencéo (IR), a partir dos

valores obtidos pela referéncia dos tempos de retencéo de cada substancia e o padréo.
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Com esse valor calculado, pode-se comparar com o0 encontrado na literatura
apresentada por ADAMS (2012), em que 0s principais compostos que compdem 0s
Oleos essenciais sdo referenciados e apresentados com seus respectivos espectros
de massa, bem como utilizando o banco de dados da National Institute os Standards

And Technology (NIST), fazendo os mesmos estudos.

O cromatograma a seguir, Figura 36, foi obtido a partir da analise da Marca A,

com duracdao total de 1 hora de analise.

Figura 36 — Cromatograma Marca A
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Fonte: o préprio autor

Com o tratamento dos dados no equipamento, foi possivel identificar um total
de 53 compostos que obtiveram leitura positiva. Esses compostos foram analisados

segundo seus indices de retencdo e espectros.

A tabela a seguir mostra o numero do composto identificado no cromatograma
(Pico), o indice de retencédo calculado (IR Calc), o indice obtido na literatura (IR Ref),
por qual banco de dados foi identificado (Base), sua porcentagem em relacdo a
amostra total (% Area) e o nome do composto (Composto Identificado). Alguns dos

componentes apresentaram isomeria, e estdo devidamente identificados.

Tabela 1 — Identificacdo dos Compostos Marca A



Pico | IR Calc | IR Ref | Base de Ref | % Area Composto Identificado
1 1001 952 ADAMS 1,28 Benzaldehyde
2 1009 957 ADAMS 5,27 | Furfural <5-methyl->
3 1021 1101 ADAMS 1,47 Thujone <cis->
4 1036 1005 ADAMS 0,25 | Heptadienal <(2E,4E)->
5 1038 - - 11 N/I
6 1088 1067 ADAMS 3,51 | Linalool oxide <cis-> (furanoid)
7 1105 1084 ADAMS 2,37 | Linalool oxide <trans-> (furanoid)
8 1121 1095 ADAMS 0,8 Linalool
9 1172 1154 ADAMS 0,55 | Karahanaenone
10 1225 1190 ADAMS 2,21 | Methyl salicylate
11 1290 - - 1,81 N/I
12 1312 1249 ADAMS 0,28 | Anethole <(2)-> <(E)->
13 1333 1471 ADAMS 0,34 | Aristolochene <4,5-di-epi->
14 1368 1564 ADAMS 1,53 | Calacorene <R->
15 1394 - - 0,3 N/I
16 1400 - - 0,6 N/I
17 1402 1383 ADAMS 0,64 | Damascenone <(E)-R->
18 1417 1356 ADAMS 0,88 Eugenol
19 1426 - - 0,89 N/I
20 1431 1413 ADAMS 1,75 | Damascone <(E)-R->
21 1445 1430 ADAMS 0,49 | lonone <(E)-a->
22 1454 1767 ADAMS 1,04 | Muurolene <14-oxy- a ->
23 1469 1453 ADAMS 3,13 | Geranyl acetone <cis - trans>
24 1473 1124 ADAMS 1,29 | Chrysanthenone
25 1487 1452 ADAMS 2,24 Arbozol <exo-endo>
26 | 1505 | 1487 ADAMS 5,04 | lonone <(E)-B->
27 1521 1448 ADAMS 0,97 | Isoeugenol <(E)->
28 1524 - - 0,51 N/I




44

Pico R R Base de ,% Composto Identificado

Calc Ref Ref Area

29 1528 | 1564 ADAMS 1,21 | Calacorene <R->

30 | 1556 - - 0,23 | N/I

31 1588 | 1676 ADAMS 2,07 | Mustakone

32 | 1599 - - 0,2 | N/

33 1607 | 1459 ADAMS 4.8 Cyclamen aldehyde

34 | 1640 - - 0,57 | N/

35 1644 | 1767 ADAMS 0,22 | Muurolene <14-oxy- a ->

36 1658 - - 3,02 | N/

37 1702 - - 0,52 | NI/

38 1712 - - 0,56 | N/I

39 1765 1740 ADAMS 6,73 | Farnesal

40 | 1831 - NIST 10,14 | Tetradecanoic acid

41 | 1846 | 2218 | ADAMS 0,06 | Phytol acetate <(E)->

42 1856 - NIST 0,32 | 2-Pentadecanone, 6,10,14-trimethyl-

43 1862 - - 1,43 N/I

44 | 1871 | 2218 | ADAMS 2,99 | Phytol acetate <(E)->

45 1888 | 2218 ADAMS 0,16 | Phytol acetate <(E)->

46 1922 | 1864 ADAMS 3,03 | Benzyl salicylate

47 | 1936 | 1889 ADAMS 0,69 | Farnesyl acetone <(5Z,9E)->

48 1938 1921 ADAMS 12,28 | Methyl hexadecanoate

49 | 2025 | 1959 | ADAMS 1,3 | Hexadecanoic acid

50 2114 - NIST 0,88 | 9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl ester

51 ] NIST 9,12,15-Octadecatrienoic  acid, methyl
2119 0,71 | ester, (Z,Z,2)-

52 | 2136 - - 2,66 | N/

53 2226 - - 0,67 | N/I

4.5.3 ANALISE DO RESIDUO DA MARCA A POR GC-MS

A amostra do Residuo Marca A apresentou resultados positivos quanto a leitura

no cromatografo. Com a extragdo ocorrendo com o solvente orgéanico, as moléculas
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puderam ser capturadas em uma concentracdo maior e identificadas. A metodologia
de identificacéo foi realizada pelo célculo do indice de Retencdo (IR), a partir dos
valores obtidos pela referéncia dos tempos de retencéo de cada substancia e o padréo.
Com esse valor calculado, pode-se comparar com o0 encontrado na literatura
apresentada por ADAMS (2012), em que 0s principais compostos que compdem 0s
Oleos essenciais sdo referenciados e apresentados com seus respectivos espectros
de massa, bem como utilizando o banco de dados da National Institute os Standards

And Technology (NIST), fazendo os mesmos estudos.

O cromatograma a seguir, Figura 37, foi obtido a partir da andlise do Residuo
da Marca A, com duracgdo total de 1 hora de anélise.

Figura 37 — Cromatograma Residuo Marca A
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Fonte: o préprio autor

Com o tratamento dos dados no equipamento, foi possivel identificar um total
de 26 compostos que obtiveram leitura positiva. Esses compostos foram analisados

segundo seus indices de retencdo e espectros.

A tabela a seguir mostra o nimero do composto identificado no cromatograma
(Pico), o indice de retencéo calculado (IR Calc), o indice obtido na literatura (IR Ref),

por qual banco de dados foi identificado (Base), sua porcentagem em relacdo a
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amostra total (% Area) e o nome do composto (Composto Identificado). Alguns dos

componentes apresentaram isomeria, e estdo devidamente identificados.

Tabela 2 — Identificacdo dos Compostos do Residuo da Marca A

Pico R R Base de ,% Composto Identificado
Calc Ref Ref Area
1 995 - NIST 8,78 | Heptane, 2,2,4,6,6-pentamethyl-
2 1000 960 ADAMS 1,21 Benzaldehyde
3 1009 957 ADAMS 1,58 | Furfural <5-methyl->
4 1021 1005 ADAMS 8,73 | Heptadienal <(2E,4E)->
5 1037 1024 ADAMS 9,90 Limonene
6 1088 1067 ADAMS 7,50 | Linalool oxide <cis-trans->
7 1105 1084 ADAMS 4,63 | Linalool oxide <cis-trans->
8 1171 1154 ADAMS 1,51 Karahanaenone
9 1225 1190 ADAMS 4,00 | Methyl salicylate
10 1290 - - 3,52 | NI/
11 1368 - - 2,79 N/I
12 1418 - NIST 1,67 | Phenol, 2-methoxy-4-(1-propenyl)-
13 1427 - - 1,31 N/I
14 1446 1428 ADAMS 0,94 lonone <(E)-a->
15 1454 - - 1,29 N/I
16 1469 1434 ADAMS 4,63 | Neryl acetone <cis-trans->
17 1505 1487 ADAMS 5,25 lonone <(E)-R->
18 1529 1564 ADAMS 1,38 Calacorene <3- a >
19 1608 - - 2,88 | N/
20 1658 1676 ADAMS 1,98 Mustakone
21 1845 - - 10,35 | N/l
22 1871 2218 ADAMS 1,59 | Phytol acetate <(E)->
23 1888 - - 4,09 N/I
24 1939 1921 ADAMS 2,24 Methyl hexadecanoate
- 114 ] NIST 267 9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl
ester
26 | 2311 | 2209 | ADAMS 3,58 | Octadecanol acetate
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4.5.4 ANALISE DA MARCA B POR GC-MS

A amostra da Marca B apresentou resultados positivos quanto a leitura no
cromatdgrafo. Com a extracdo ocorrendo com o solvente organico, as moléculas
puderam ser capturadas em uma concentragcdo maior e identificadas. A metodologia
de identificacéo foi realizada pelo célculo do indice de Retencdo (IR), a partir dos
valores obtidos pela referéncia dos tempos de retencéo de cada substancia e o padréo.
Com esse valor calculado, pode-se comparar com o0 encontrado na literatura
apresentada por ADAMS (2012), em que 0s principais compostos que compdem 0s
Oleos essenciais sao referenciados e apresentados com seus respectivos espectros
de massa, bem como utilizando o banco de dados da National Institute os Standards

And Technology (NIST), fazendo os mesmos estudos.

O cromatograma a seguir, Figura 38, foi obtido a partir da analise da Marca B,

com duracdao total de 1 hora de analise.

Figura 38 — Cromatograma Marca B
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Fonte: o préprio autor
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Com o tratamento dos dados no equipamento, foi possivel identificar um total
de 40 compostos que obtiveram leitura positiva. Esses compostos foram analisados
segundo seus indices de retencéo e espectros.

A tabela a seguir mostra o numero do composto identificado no cromatograma
(Pico), o indice de retencéo calculado (IR Calc), o indice obtido na literatura (IR Ref),
por qual banco de dados foi identificado (Base), sua porcentagem em relacdo a
amostra total (% Area) e o nome do composto (Composto Identificado). Alguns dos

componentes apresentaram isomeria, e estdo devidamente identificados.

Tabela 3 — Identificacdo dos Compostos Marca B

Pico | IR Calc | IR Ref | Base de Ref | % Area | Composto Identificado

1 941 932 ADAMS 1,3 Pinene <a->
2 997 - NIST 6,79 Heptane, 2,2,4,6,6-pentamethyl-
3 1002 952 ADAMS 0,66 | Benzaldehyde
4 1005 981 ADAMS 2,04 Hepten-2-one <6-methyl-5->
5 1010 957 ADAMS 2,93 | Furfural <5-methyl->
6 1022 1005 ADAMS 2,32 | Heptadienal <(2E,4E)->
7 1030 - - 1,96 N/I
8 1032 - - 1,44 N/I
9 1035 1005 ADAMS 6,48 | Heptadienal <(2E,4E)->
10 1038 1024 ADAMS 7,12 Limonene
11 1095 1084 ADAMS 3,8 N/I
12 1172 1154 ADAMS 0,91 Karahanaenone
13 1221 1195 ADAMS 2,67 Methyl chavicol
14 1226 1190 ADAMS 0,96 N/I
15 1290 - - 4,36 | N/I
Cyclohexanol acetate <cis-2-tert-butyl-

16 1305 1292 ADAMS
0,28 |>

17 1369 1565 ADAMS 3,28 Calacorene <R3->

18 1400 - - 0,24 N/I
19 1403 1383 ADAMS 1,24 Damascenone <(E)-3->
20 1405 - - 0,57 N/I
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21 1417 - NIST 0,52 | Phytone

22 1426 - NIST 1,32 | Naphthalene, 1-(1-methylethyl)
23 1431 - NIST 0,65 | Diphenyl ether

24 | 1445 | 1428 ADAMS 2,39 | lonone <(E)-a->

25 1454 - - 0,4 N/I

26 1469 1453 ADAMS 9,45 | trans-Geranylacetone

27 1473 1328 ADAMS 0,56 N/I

28 1505 2487 ADAMS 4,17 | lonone <(E)-R->

29 1529 1564 ADAMS 1,41 N/I

30 1589 - - 0,94 N/I

31 1598 - - 0,78 N/I

32 1608 - - 1,51 N/I

33 1611 - - 0,12 N/I

34 1857 - NIST 2,54 | 2-Pentadecanone, 6,10,14-trimethyl-
35 1862 - NIST 4,79 | Retinal, 9-cis-

36 1871 - - 3,1 N/I

37 1890 - - 1,07 N/I

38 1899 - NIST 1,12 Phthalate

39 1937 1889 ADAMS 3,39 | Farnesyl acetone <(5Z,9E)->
40 2024 2024 ADAMS 7,88 | Isopropyl hexadecanoate

4.5.5 ANALISE DO RESIDUO DA MARCA B POR GC-MS

A amostra do Residuo Marca B apresentou resultados positivos quanto a leitura

no cromatografo. Com a extragdo ocorrendo com o solvente organico, as moléculas

puderam ser capturadas em uma concentracdo maior e identificadas. A metodologia

de identificacéo foi realizada pelo célculo do indice de Retencdo (IR), a partir dos

valores obtidos pela referéncia dos tempos de reten¢éo de cada substancia e o padrao.

Com esse valor calculado, pode-se comparar com 0 encontrado na literatura

apresentada por ADAMS (2012), em que 0s principais compostos que compdem 0s

Oleos essenciais sao referenciados e apresentados com seus respectivos espectros

de massa, bem como utilizando o banco de dados da National Institute os Standards

And Technology (NIST), fazendo os mesmos estudos.
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O cromatograma a seguir, Figura 39, foi obtido a partir da analise do Residuo

da Marca B, com duracgéo total de 1 hora de andlise.

Figura 39 — Cromatograma Residuo Marca B
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Fonte: o préprio autor

Com o tratamento dos dados no equipamento, foi possivel identificar um total
de 36 compostos que obtiveram leitura positiva. Esses compostos foram analisados
segundo seus indices de retencdo e espectros.

A tabela a seguir mostra o nimero do composto identificado no cromatograma
(Pico), o indice de retencéo calculado (IR Calc), o indice obtido na literatura (IR Ref),
por qual banco de dados foi identificado (Base), sua porcentagem em relacdo a
amostra total (% Area) e o nome do composto (Composto Identificado). Alguns dos

componentes apresentaram isomeria, e estao devidamente identificados.

Tabela 4 — Identificacdo dos Compostos do Residuo da Marca B

Pico | IR Calc | IR Ref | Base de Ref | % Area | Composto Identificado
1 998 - NIST 2,45 Heptane, 2,2,4,6,6-pentamethyl-
2 1002 952 ADAMS 0,99 | Benzaldehyde
3 1005 981 ADAMS 5,17 | Hepten-2-one <6-methyl-5->
4 1010 957 ADAMS 2,95 | Furfural <5-methyl->




51

5 1021 1005 ADAMS 4,26 | Heptadienal <(2E,4E)->

6 1035 1005 ADAMS 0,97 | Heptadienal <(2E,4E)->

7 1041 1026 ADAMS 10,63 | Cineole <1,8->

8 1089 1067 ADAMS 4,89 Linalool oxide <cis-trans-> (furanoid)
9 1094 - - 2,2 N/I

10 1106 1067 ADAMS 4,45 Linalool oxide <cis-trans-> (furanoid)
11 1161 1087 ADAMS 1,52 Guaiacol <?->

12 1172 1154 ADAMS 2,31 | Karahanaenone

13 1221 1195 ADAMS 0,52 | Methyl chavicol

14 1225 1190 ADAMS 1,89 | Methyl salicylate

15 1290 - - 3,18 N/I

16 1333 - - 0,31 | N/I

17 1368 1564 ADAMS 2,5 Calacorene <(3->

18 1418 1356 ADAMS 1,22 Eugenol

19 1426 NIST 2,29 | Naphthalene, 1-(1-methylethyl)-
20 1431 NIST 1,87 | Diphenyl ether

21 | 1445 | 1428 ADAMS 0,96 | lonone <(E)-a->

22 1469 1453 ADAMS 7,69 | Geranyl acetone <cis-trans->
23 1473 - - 0,94 N/I

24 1505 1487 ADAMS 3,63 | lonone <(E)-B->

25 1507 - - 1,07 N/I

26 1568 - NIST 1,25 | 2,4-Di-tert-butylphenol

27 1589 - - 1,25 N/I

28 | 1597 | 1459 ADAMS 1,08 | Cyclamen aldehyde

29 1607 1676 ADAMS 2,59 | Mustakone

30 1658 - - 2,05 N/I

31 1829 NIST 0,44 | n-Tridecanoic acid

32 1856 NIST 3,6 2-Pentadecanone, 6,10,14-trimethyl-
33 1862 - NIST 4,04 | Retinal, 9-cis

34 1871 2218 ADAMS 0,93 | Phytol acetate <(E)->

35 1937 1889 ADAMS 3,13 | Farnesyl acetone <(5Z,9E)->
36 2023 1960 ADAMS 8,77 | Hexadecanoic acid
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4.5.6 ANALISE DA MARCA C POR GC-MS

As amostras, tanto da Marca C quando de seu Residuo, foram analisadas
seguindo os mesmos critérios e protocolos das outras duas marcas. Contudo, nao foi
possivel obter a leitura de nenhum componente pela analise do cromatégrafo,
consequentemente o cromatograma das duas amostras apresentou apenas a leitura
do ruido do equipamento, ndo sendo possivel identificar nenhum componente
presente na extracdo com o solvente organico, resultando em uma resposta negativa

guanto a composicao da Marca C e de seu Residuo.

4.6 COMPARAC;AO ENTRE OS RESULTADOS DE CADA MARCA

A comparacdo dos resultados que foram obtidos a partir da analise por
cromatografia gasosa, foi realizada entre cada marca. Foi contraposto o resultado de
cada uma das extrag6es dos compostos volateis foi estudado com base na literatura
e entre a Marca A e seu Residuo, e a Marca B e seu Residuo. O estudo nédo focou na
comparacao entre as duas Marcas que obtiveram resultados positivos quanto as

analises.
46.1 AVALIA(;AO DA LITERATURA VIGENTE

Diversos estudos envolvendo a erva mate (llex Paraguariensis) demostram as
mais diversas aplicacdes e pesquisas envolvendo seus componentes, tanto em sua
forma verde, chimarrdo como é conhecida no Brasil, como também nos processos de
secagem investigando a presenca dos principais bioativos. O estudo realizado por DE
CASSIA TOMASSI et al (2021), investiga como 0s processos de secagem podem
afetar os compostos nutricionais e bioativos nas folhas verdes, que normalmente sao
comercializadas como chimarrdo e tereré, segundo o estudo proposto em que 5
processos de secagem foram comparados em diversos aspectos, como a capacidade
antioxidante e os compostos fendlicos totais, segundo os autores o método de

secagem mais eficiente nos termos avaliados foi 0 obtido por forno de micro-ondas.

Outros estudos, como o de SANTOS et al (2020), mostram o uso da erva mate
tostada como um dos componentes de um blend para aplicacdo em sorvetes com
valor nutricional significativo. A mistura envolvendo outras ervas, como cha branco
(Camellia sinensis var. sinensis), em que a producgéo do extrato dessa mistura se deu

pelo processo de liofilizagdo, e um estudo dos compostos fendlicos foi realizado.
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Enquanto os trabalhos de MATEOS et al (2018), caracterizam 0S compostos
presentes em diferentes tipos de erva mate comercial, os métodos de extragdo sédo
divergentes do apresentado neste trabalho, bem como a metodologia utilizada para a
sua identificacdo, uma vez que os autores utilizam cromatografia liquida. O que nos é
apresentado por MARTIN et al (2019) em seu estudo para a deteccao de polifendis
utilizando a erva mate verde e a tostada como insumos para a pesquisa. Em paralelo
o trabalho de FAYAD et al (2020), investiga o0 uso da erva mate quanto as suas
propriedade como agente antibactericida para alimentos, em que o estudo investiga
as atividades relacionadas utilizando um método de extracdo proximo ao que é feito
para o consumo domiciliar, neste caso em especifico é possivel observar nos
resultados apresentado em que o grupo faz uma caracterizagao por GC-MS de alguns
compostos que também puderam ser identificados neste trabalho, dentre eles o
Egenol, Benzaldeido 2-metil, por exemplo. Contudo, os métodos de extracdo dos
principios ativos também divergem entre o trabalho apresentado por FAYAD e

colaboradores, deste estudo.

Os estudos realizados por KALTBACH et al (2021), apresentam 0s compostos
volateis encontrados na erva mate, consumida no Brasil como chimarrdo. Neste
trabalho os autores propuseram a extracdo dos compostos volateis a partir da erva
verde seguindo as recomendacdes da Farmacopeia Europeia e para maximizar o
processo de captura dos compostos volateis. As identificacdes foram feitas a partir da
Cromatografia Gasosa acoplada a Espectrometria de Massas, o que faz com que seja
possivel tracar alguns paralelos entre este estudo e o apresentado por KALTBACH et
al (2021), ja que utilizam a mesma metodologia de identificagdo. Entretanto, uma vez
que as amostras em suma séo divergentes, ndo h& possibilidade de comparagéo
direta entre os resultados obtidos. Muitos dos compostos apresentados pelos autores

em seu estudo de 2021 também puderam ser identificados no presente trabalho.

4.6.2 AVALIACAO DOS COMPOSTOS EM CADA UMA DAS MARCAS E
SEUS RESIDUOS
Com as analises realizadas e com base na literatura vigente, é possivel avaliar

0S compostos presentes nos 6leos essenciais obtidos de cada uma das Marcas.

Quando avaliamos os resultados relacionados a Marca A, podemos observar

gue em sua primeira extracdo, a que foi realizada diretamente das folhas que séo
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comercializadas, a quantidade de compostos que pode ser identificada pelo
equipamento foi bastante significativa, um total de 53 compostos, iSso pode estar
diretamente relacionado com a qualidade do produto vendido. Quando analisamos os
resultados obtidos a partir do residuo apds o processo de producédo do cha, a sua
borra, observamos que a quantidade total de compostos cai para 26, cerca de 51%
do total de compostos. Ndo houve grandes diferencas entre os tipos de compostos
identificados, apenas alguns deles ficaram em concentracdo maior, devido a sua nao

eluicdo no cha que foi retirado, ficado ainda retidos na borra.

No caso da Marca B, os resultados apresentados na primeira extragao, que
também foi realizada com as folhas que sdo comercializadas, podemos observar a
identificacdo pelo equipamento de um total de 40 compostos, mais uma vez essa
guantidade se da pela qualidade das folhas que foram submetidas aos processos de
secagem e torragem. Em questdo aos resultados obtidos com os residuos da Marca
B, obtidos a partir do residuo ap6s o processo de producdo do cha, a sua borra,
podemos observar que o equipamento pode identificar um total de 36 compostos, uma
perda de aproximadamente 10% do total dos compostos. Assim como a primeira
Marca, ndo foi possivel observar grandes diferencas nos tipos de compostos
identificados quando comparamos a primeira extracdo com a que foi feita a partir de

sua borra.

A Ultima Marca avaliada, Marca C, em nenhum dos dois cenérios, o primeiro
realizado apenas com a hidrodestilacdo e o segundo com a hidrodestilacdo seguida
de uma particéo liquido-liqguido com Cloroférmio, e submetidas aos mesmos estudos
analiticos por cromatografia que as demais amostras, apresentaram resultados
negativos em todas as analises realizadas. A mais provavel explicacdo para tais
resultados consistentemente negativos esta relacionada com a qualidade das folhas
OU com 0S processos que envolvem a sua secagem e torrefacdo. Nesses processos,
a temperatura e o tempo sao os dois principais fatores que acarretam a qualidade do
produto. Para esta marca em especifico, estes dois processos podem ter sido
realizados de tal maneira que, o seu produto comercializado, perdeu totalmente os
compostos mais volateis, o que impediu qualquer tipo de identificacdo, mesmo na

segunda tentativa com a particdo com solvente organico.
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5 CONCLUSAO

Com os estudos apresentados, podemos chegar a conclusao de que, em dois
dos trés casos estudados, os produtos comercializados ainda tém a presenca de 6leos
volateis em suas folhas, o que pode acarretar valores nutricionais e farmacologicos
relacionados com esses bioativos e suas respectivas fungdes no organismo. Quanto
ao estudo dos residuos referentes as Marcas estudadas, podemos observar que a
Marca B é a que apresenta maior potencial de extracao de bioativos de valor a partir
de seu residuo, uma vez que, esta marca manteve a maior parte dos compostos
mesmo apos a extracdo do cha em um primeiro momento, o que faz com que o seu
potencial como residuo agroindustrial de interesse seja elevado. Ambas as Marcas
apresentaram praticamente 0s mesmo compostos em seus 6leos essenciais, com
pequenas variacdes que podem estar relacionadas com os fatores de solo, local e

nutrientes disponiveis.
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