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RESUMO 

 

 A árvore nim (Azadirachtina indica A. Juss) é popularmente conhecida por suas propriedades 

medicinais, terapêuticas, farmacológicas, biocontroladora, antisséptica, cicatrizante e 

imunoestimulante, devido a presença de compostos orgânicos pertencentes à várias classes 

químicas com atividades biológicas. Devido a estes atributos, o nim possui grande potencial 

econômico e tem sido utilizada em todo o mundo. No presente trabalho, realizou-se a extração 

e caracterização química do óleo das folhas de nim coletadas na Universidade Federal do Norte 

do Tocantins (UFNT), Campus Cimba, localizada em Araguaína, Tocantins. Para extração do 

óleo foi empregado o sistema Clevenger, já para a concentração e caracterização dos voláteis 

utilizou-se o método HS-MEFS/CG-EM. O rendimento médio obtido do óleo foi de 0,3 g. 

Comparando-se com do óleo de sementes de nim este rendimento é inferior, entretanto para as 

análises realizadas foi satisfatória. Um total de 52 compostos voláteis foram detectados, sendo 

que destes, cinco tiveram sua identificação confirmadas pelo índice de Kovats: acetato de etila, 

96,3 %; (E)-1(Prop-1-eno-1-il) -3-propiltrisufano, 76,6 %; n-hexano, 62,7 %; 2,4-hexenol Z, 

68,9 %; 2-metil, 2-ciclopenteno 6 %. Alguns voláteis tiveram suas bioatividades reportadas e 

correspondem com os benefícios conhecidos do nim. Desse modo, considera-se esses 

constituintes químicos parte do efeito sinérgico da planta.  

 

Palavras-chaves: Neem. Clevenger. HS-MEFS/CG-EM. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



ABSTRACT 

 

The neem tree (Azadirachtina indica A. Juss) is mainly recognized for its therapeutic, pesticide, 

fertilizer and pharmacological chemical properties, because of its abundance of organic 

compounds belonging to various chemical classes with biological activities. Due to these 

attributes, this neem plant has great economic potential and continues to be used worldwide. In 

the present work, the extraction and chemical characterization of oil from neem leaves collected 

at the Universidade Federal Norte do Tocantins (UFNT) campus Cimba, located in Araguaína, 

Tocantins, was carried out. For oil extraction, the Clevenger system was used, while for the 

extraction and characterization of volatiles, the HS-MEFSCG-EM method was used. The 

average yield obtained from the oil was 0.3g of neem essential oil. Compared to neem seed oil, 

this yield is lower, however for the analyzes carried out it was satisfactory. A total of 52 volatile 

compounds were detected, of which 5 were identified by Kovats index: ethyl acetate, 96.3%; 

(E)-1(prop-1-em-1-yl) -3-propyltrisufane, 76.6%; n-hexano, 62.7%; 2,4-hexenol, Z, 68.9%; 2-

Cyclopenten-one, 2-methyl, 60.%. Some volatiles have had their bioactivities reported and 

correspond with the known benefits of neem. Thus, these chemical constituents are considered 

part of the synergistic effect on the plant. 

 

Keywords: Neem. Clevenger. HS-MEFS/CG-EM. 
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1 INTRODUÇÃO 

 

O Nim (Azadirachtina indica A. Juss), é uma árvore nativa da Índia e Mianmar, país 

asiático, introduzida no Brasil a vinte e cinco anos (Neves et al., 2009). O nim tem um 

crescimento rápido, tronco reto e resistente, galhas bastante espalhadas e que podem alcançar 

entre 10 a 25 m de altura dependendo do tipo de solo e das condições climáticas favoráveis no 

desenvolvimento da planta (Neves et al., 2009). Segundo Neves et., al 2003, com 

aproximadamente um ano de idade, a planta pode atingir 1,5 m de comprimento, já com cerca 

de 5 anos atinge 8 m de altura e um sistema radicular com 15 m de profundidade. 

 Sua madeira é avermelhada, dura e resistente e suas folhas verde-escuras são compostas 

e sem folíolo terminal, com regularidade aglomerada nas suas extremidades dos ramos simples 

e sem estípulas. Já as flores apresentam coloração branca e aromáticas, formam um tubo por 

união feitas pelos filamentos actinomórficas, pentâmeras e hermafroditas. O fruto, uma baga 

ovalada que varia entre 1,5 a 2,0 cm de comprimento, quando maduro, apresenta uma polpa 

amarelada e casca branca dura englobando um óleo marrom no interior de sua semente com 

raramente duas sementes (Neves, et al 2003).  

O nim se tornou o ponto central de interesse da comunidade científica. A planta vem 

interessando cientistas de várias áreas, ao passo que seus biocompostos encontram uso na 

agricultura, pecuária e medicina. Os compostos extraídos do nim se mostram seletivos, não 

mutagênicos, rapidamente biodegradáveis, baixa toxicidade para organismos não alvo e 

benéficos, com mínimo distúrbio à natureza (Forim, 2006). Além disso, outras utilidades estão 

sendo estudadas para comprovar que os constituintes presentes em seus compostos são 

alternativos na medicina moderna para o tratamento de diversas infecções metabólicas ou 

doenças de câncer a partir de extratos metanólicos das folhas dessa planta (Schumacher, 2011). 

Os fitoquímicos contidos na Azadirachtina indica (nim) possuem atividades antimicrobiana 

contra diversos organismos patogênicos (Raut et al., 2014, Koona; Budida, 2011).  

Timothy et al. (2011) observaram a presença de vários fitoquímicos, incluindo 

flavonóides, açúcares e terpenóides no extrato etanólico de nim. O extrato metanólico desta 

planta contém vários fitoquímicos, incluindo fenólicos, antroquinonas, flavonóides e taninos 

(Malar et al., 2020). 

O extrato das folhas de Azadirachtina indica é uma importante fonte de compostos com 

propriedades   antimicrobiana, antioxidante, antitumoral, antimalárico, antifúngico, anti-

inflamatório e antivirais. Os resultados indicam que o uso das folhas de nim tem um efeito útil 
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no controle de microrganismos patogênicos e, portanto, poderá ser utilizada em formulações 

terapêuticas em um futuro próximo (Raut et al., 2014). O óleo de nim é o extrato mais 

importante da árvore, e bastante utilizado em todo o mundo para atividades de controle de 

pragas (Benelli e Pavela, 2018).     

Nesse sentido, estudos recentes indicam que os extratos de nim indiano também 

apresentam potencial atividade antiviral, além disso, é estudado como alternativa de tratamento 

de sintomas clínicos relacionados à Covid-19, podendo agregar valor ao desenvolvimento de 

novos tratamentos contra a SARS-CoV-2 (Roy & Bhattacharyya, 2020; Da Silva Neto et al., 

2021).  Desse modo, dada a dimensão da existência e utilização importante destes compostos, 

o presente trabalho tem por objetivo, estudo e análise dos voláteis das folhas de nim por 

clevenger e CG-EM por meio do sistema Clevenger, a caracterização do perfil dos compostos 

voláteis por microextração em fase sólida modo headspace (HS), seguida de análise por 

cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas (HS-MEFS/CG-EM). Ademais, 

realizou-se a problematização do impacto do nim no contexto econômico e biológico. 
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2 OBJETIVOS 

 

Objetivo geral 

• Estudar e analisar os compostos voláteis das folhas de nim (Azadirachtina in-

dica).  

 

 Objetivos específicos  

•  Extrair o óleo de folha de nim utilizando o sistema Clevenger com solvente 

hexano;  

• Detectar os compostos voláteis do óleo de nim por CG-EM;  

• Caracterizar e refletir sobre o contexto econômico e biológico da (Azadiracthina 

indica.)  
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3 REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

3.1 Química do nim  

 

Tem-se observado um crescimento no número de estudos e trabalhos científicos 

relacionados a correlação química inseto-planta, empregando metabólitos secundários ou 

aleloquímicos de vegetais objetivando o controle de pragas (Harbone, 1982). 

Nesse sentido, destaca-se que o princípio ativo dos inseticidas botânicos é composto 

decorrente do metabolismo secundário dos vegetais, sendo aglomerado em poucas quantidades 

nos tecidos vegetais (Yoshida e Toscano, 1994; Hare e Morse, 1997; Zang et al., 1997). A 

defesa direta inclui as substâncias como fitoquímicos, enzimas e proteínas, além de órgãos 

como tricomas e espinhos que afetam diretamente a capacidade desenvolvimento de insetos. 

Substâncias liberadas de plantas que atraem insetos herbívoros parasitas e predadores estão 

envolvidas na defesa indireta. Terpenos e fenilpropanóides voláteis sintetizados por espécies 

vegetais podem apresentar propriedades atrativas (nutrição, polinização) e/ou repelentes e 

pesticidas, dependendo do inseto em estudo (Simas et al., 2004). 

De forma geral, os efeitos do nim podem estar relacionados a metabólitos secundários, 

presentes nas sementes, folhas, casca, flores e frutos como, por exemplo, flavonoides, 

saponinas, taninos, alcaloides e antraquinonas, o que colabora com o interesse de serem 

continuadamente investigados, a finalidade de identificar e conhecer suas propriedades 

medicinais e toxicológicas (Dash; Dixit; Sahoo, 2017). Algumas substâncias do óleo do nim já 

foram isoladas como: neemola (C15H30O3S); margosin (C28H48O10), um glicosídeo; ácido 

palmítico; ácido oléico, ácido totradecoico. Também do óleo do nim foram isolados os 

princípios ativos: nimbim (0,1%), nimbinim (0,01%) e nimbidim (1,1%) (Neves et al., 2003). 

Das flores do nim foram isolados Na, K, Ca, Fe, Cl, CO2, SO4
2- e SiO2 além de nimbosterol 

(C20 H34O) (0,03%), glicosideo nimbosterim (0,005%), flavonóide nimbicetim (C15 H6O2(OH)4 

(0,05%) e sesquiterpenos (0,5%) (Neves et al., 2003). 

 

3.1.1 O nim como bioprotetor natural 

 

A molécula bioativa e mais potente do nim chamada azadirachtina, ilustrado na figura 

1, que atua inibindo o apetite dos insetos, interfere no desenvolvimento larval, retarda o 

crescimento, reduz a fertilidade do adulto e altera o funcionamento biológico do inseto, pois 

causa várias anormalidades nas funções fisiológicas das células dos insetos e causa a morte dos 
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ovos. Devido sua eficácia e baixíssima toxicidade, esta molécula é um excelente repelente 

natural para uso na medicina veterinária também (Martinez, 2002).  

Figura 1: Estrutura da azadiractina 

 

                                Fonte: Autoria própria adaptada 

 O óleo de nim é caracterizado como uma nova classe de produtos ecologicamente 

corretos para uso agrícola. Revelou-se completamente livre dos efeitos nocivos em todos os 

animais de sangue quente, peixes, várias espécies de minhocas e outros organismos do solo 

(Garcia, 2000). As vantagens no uso do nim estão relacionadas a composição química formada 

pelos compostos fitoquímicos, antioxidantes, flavonóides e outras substâncias (Gomes et al, 

2019). 

 Logo, os agricultores podem realizar alguns procedimentos no momento do manejo de 

culturas com o propósito de realizar proteção e fortalecimento das plantas. Esses procedimentos 

são impedimentos para que insetos, pragas e doenças possam causar prejuízos em suas 

plantações. Ao recompor o equilíbrio do ecossistema, colaboram para restruturação da 

fertilidade do solo, uma vez que não eliminam os microrganismos que são benéficos às lavouras 

e podem controlar os microrganismos que não são desejados (Ribeiro et al, 2015). Além disso, 

os biopesticidas podem ter resultados positivos na redução de custos no processo de produção, 

na prevenção de danos provocados por insetos nas culturas, no meio ambiente e para os 

consumidores, que por sua vez, não correm riscos de contraírem grãos, hortaliças ou frutas com 

resíduos intoxicados (Ucr-Ne, 2010). 

 

3.1.2 O princípio ativo do nim  

 

Estudos acerca da estrutura da azadirachtina, levando em consideração a sua 

complexidade, prolongaram-se por quase 20 anos. Solúvel em água e álcool, bastante sensível 

aos raios ultravioleta (UV) e aos meios mais ácidos ou básicos, a azadirachtina apresenta 

acelerada biodegradação, sustentando o impacto antialimentar por cerca de 15 dias. É 

estruturado por um grupo fechado de isômeros relativos denominados AZ-A até AZ-G. O 



10 
 

isômero AZ-A é o componente considerado mais importante no que concerne à quantidade no 

extrato de sementes de nim (Neves et al., 2003). 

O nim pode proteger contra um grande número de parasitas graças a um grupo de 

compostos bioativos. Seus principais elementos químicos são misturas de 3 ou 4 compostos 

relacionados, que podem ser transformados em mais de 20 compostos menores, mas não menos 

ativos. Em geral, esses compostos pertencem a um grupo de produtos naturais chamados 

triterpenos, mais especificamente limonóides. Na verdade, foi demonstrado que pelo menos 

nove variedades de limonóides do nim inibem o crescimento de pragas agrícolas. Destes, o 

limonóide azadiractina ou tetranortriterpenóide é o mais estudado e tem os efeitos mais fortes. 

Embora os compostos bioativos no nim sejam encontrados em toda a planta, aqueles presentes 

principalmente nas sementes e folhas são os mais concentrados e acessíveis, facilmente obtidos 

através de processos de extração com solventes orgânicos como hidrocarbonetos, álcoois, 

cetonas ou éter (Mossini, Kemmelmeier, 2005). 

 

3.1.3    A composição volátil das folhas de nim 

 

O óleo de nim tem característica amarga e isto se dá pela presença dos compostos 

nimbinin, nimbin, nimbidiol e nimbidin, esse último composto é obtido pelo processo de 

hidrólise, forma ácida da nimbinin que contém enxofre e é responsável pelo caráter amargo. Os 

compostos citados são responsáveis pelo aroma, bem como os compostos que são constituídos 

de enxofre (Chaudhari et al., 2013; Fernandes, 2014; Rukmini, 1987). Conforme menciona 

Balandrin, Lee e Klocke (1988) os compostos organossulfurados voláteis têm um provável 

potencial de defesa química contra invasores, desse modo, é usado como bioinseticida, da 

mesma forma que a folha possui voláteis que permitem usá-la como defensivo contra pragas.    

Além do mais, atribui-se parcialmente as propriedades de antibiótico e farmacológicas aos 

voláteis organossulfurados. Rao e Seshadri (1942) escrevem que os trabalhos que tratam sobre 

a composição de ácidos graxos têm resultados similares, e os ácidos graxos com maior 

proporção são o ácido linoleico, oleico, palmítico e esteárico.  

O ácido linoleico e oleico está entre os essenciais, pois estes não são produzidos pelos 

humanos, apenas são adquiridos pela alimentação, também são responsáveis pela síntese de 

biomoléculas que possui funções importantes para o organismo (Berg et al., 2014; Motta, 2011). 

Os ácidos palmítico, esteárico e oleico são mencionados por Mank e Polonska (2016) por serem 

utilizados em cosméticos, esses compostos possuem diferentes funções, respectivamente: 

emulsificante e emoliente; auxilia na restauração da pele e é responsável pelo reparo da barreira 
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da epiderme e conservar a umidade. A presença de hidrocarbonetos entre os compostos do óleo 

de nim, como tolueno, dodecano e undecano por exemplo é relatada em diversos trabalhos 

científicos. O tolueno é um composto que inibe a ação da bactéria R. solanacearuam (Ebrahimi; 

Safaralizade; valizadegan, 2013), outras substâncias como etilbenzeno e 1,3-dimetilbenzeno 

obtiveram uma excelente atividade antibacteriana e antifúngica (Mohamadpoor et al., 2022; 

Raza et al., 2016). 

           O undecano é um volátil detectado no óleo da semente de Buchanania lanzan (noz 

charoli) (Desai et al., 2022) e o composto dodecano no óleo da folha de Strychnos nux-vomica 

(noz-vómica) (Suganthy; Gajendra, 2020), mas nenhum artigo detectou essas substâncias 

voláteis no óleo de nim. Jishma et al. (2017) detectaram dodecano e undecano em Pseudomonas 

spp. Avaliaram o impacto das substâncias voláteis na promoção do crescimento destas plantas, 

Vigna radiata, os benefícios destas duas substâncias para as plantas são que contribuem para o 

seu crescimento, criam resistência sistémica e efeito antibacteriano 

 

3.2   Aplicação da cromatografia Gasosa acoplada à Espectrometria de Massas (CG-

EM) 

 

Esta técnica é utilizada por sua capacidade de analisar várias substâncias (dependendo 

de propriedades moleculares) de uma amostra complexa, com alto poder de resolução, em 

concentrações em torno de picogramas e miligramas, sua sensibilidade dá resultados 

quantitativos (Collins; Braga; Bonato, 2006). A espectrometria de massas (MS) é uma técnica 

que permite a identificação de compostos previamente separados por cromatografia gasosa e é 

o resultado da conversão e fragmentação de substâncias da amostra em íons por uma fonte de 

ionização EM. O analisador seleciona os íons de acordo com sua relação massa-carga (m/z). 

Na etapa final, os íons isolados são detectados e o sistema produz um gráfico contendo a 

intensidade dos íons versus (m/z) (Skoog; Holler; Nieman, 2002). As aplicações dessa técnica 

são muito amplas, abrangendo os campos da química, farmacologia, medicina e forense, pois 

tratam de moléculas orgânicas (Pavia et al., 2010). 

Utilizando a tecnologia de microextração em fase sólida (MEFS), o processamento da 

amostra é realizado sem a necessidade de solventes, permitindo a amostragem e extração de 

pequenas quantidades de material contendo quantidades mínimas de analito de forma simples 

e em pouco tempo. (Peng et al., 2022). Uma das técnicas utilizadas para extrair voláteis é o 

sistema headspace (HS) com microextração em fase sólida. Nesse sistema, a fibra do suporte 

fica exposta ao headspace da amostra no recipiente fechado e capta os voláteis emitidos pela 
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amostra. Essa tecnologia protege a coluna de não voláteis, prolonga a vida útil das colunas 

cromatográficas e elimina a necessidade de etapas de lavagem da matriz (Aulakh et al., 2005; 

Monteiro, 2012). Com isso, esta técnica HS-MEFS pode ser utilizada com GC-MS, que é 

amplamente utilizada para a análise de fitoquímicos (Burzynski-Chang et al., 2018). Outro 

método analítico é a injeção direta de solvente utilizada quando a amostra contém compostos 

simples e é termicamente estável (Kyle, 2017; Poole, 2021).  

Considerando as capacidades analíticas de cada uma das técnicas acima, o método CG-

EM é capaz de analisar diferentes compostos voláteis de diferentes classes químicas no óleo de 

nim tais como alcalóides, terpenos, fenóis, aminas, hidrocarbonetos, flavonoides, ésteres, 

compostos de enxofre, ácidos graxos e aminas (Perera; Ka-Runaratne; Chinthaka, 2018; 

TULASHIE et al., 2021). Entre estes, alcaloides, flavonoides, fenóis e terpenos são conhecidos 

por sua atividade promotora da saúde e biopesticida (Dillard; German, 2000; Egbuna et al., 

2018). 

Um estudo de Tulashie et al. (2021) para verificar o potencial dos extratos de nim como 

inseticida natural contra a lagarta-do-cartucho detectou cerca de 34 compostos com maior 

proporção de compostos voláteis na composição tais como esqualeno (21,6%); oleato de etila 

(18,99%); octadecanoato de etila (14%) e hexadecanoato de etila (12,9%). Alguns dos voláteis 

mencionados têm propriedades bem conhecidas. O esqualeno é um agente antitumoral, 

anticâncer e antioxidante que previne doenças cardiovasculares, reduz os níveis de LDL no 

sangue e reduz os danos à pele induzidos por UV (Lo-Zano-Grande et al., 2018; Narayan 

bhilwade et al., 2010). O hexadecanoato de etila atua como antioxidante, anti-hemolítico, 

hipocolesterolêmico, nematicida e antiandrogênico (Tyagi; Agarwal, 2017). A substância (z)-

9,17-octadecadienal tem atividade antibacteriana (Mehranian et al., 2017). 

 

3.3 Tipos de extratores 

 

Existem diversas formas de extrair óleos essenciais, que variam dependendo da região 

onde a planta é encontrada e onde o processo é aplicado. Entre os principais e mais utilizados 

métodos de extração de óleos essenciais estão: hidrodestilação, extração com solvente orgânico, 

destilação a vapor, extração com fluido supercrítico, floração, prensagem a frio, entre outros 

(Moura, et. al., 2019). Os óleos essenciais consistem em uma mistura complexa de substâncias 

voláteis lipossolúveis, extraídas de diversas plantas, podendo ser extraídos de raízes, rizomas, 

folhas, flores, caule, casca, frutos e outros, sendo geralmente encontrados em baixas 
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concentrações em glândulas especiais da planta e é amplamente utilizado em diversos 

procedimentos terapêuticos (Maldonado, 2022).  

Por conseguinte, há uma crescente busca por métodos práticos de extração de óleos 

vegetais com o objetivo de obter bons rendimentos de óleo. A extração com solvente orgânico 

é recomendada para uso em amostras derivadas de plantas devido ao seu alto rendimento, 

simplicidade e capacidade de extrair múltiplos compostos bioativos. Estudos avaliando diversos 

parâmetros mostraram respostas significativas para o desempenho do processo de extração 

(Awolu et al., 2013). 

O aumento nos custos dos fertilizantes químicos exerce uma exploração natural em 

busca de melhorar a qualidade das pessoas e do meio ambiente. Um desses recursos é a 

exploração do nim (Azadirachtina indica A. Juss). Os biopesticidas produzidos à base de nim 

são fáceis de preparar, baixo custo e bastante eficazes e, desse modo, possuem uma importante 

fonte de biopesticidas para a agricultura nos países do terceiro mundo de economia consideradas 

pobres (Brahmachari, 2004). O interesse contínuo no investimento  em pesquisas técnicas com 

plantas e métodos de extração padronizados  visando o aumento da produtividade do agrotóxico 

natural padronizado pela agroindústria, e a escala de produção industrial gradativa  no Brasil 

além de contribuir para o aumento da demanda interna na produção de alimentos orgânicos  

com base no uso de agrotóxicos naturais, o estudo contribuirá para o monitoramento do que é 

uma tendência mundial de desenvolvimento nesse aspecto ( Gomes e Borém, 2015). 

Os bioquímicos do nim oferecem proteção a longo prazo às plantas contra pragas, 

insetos polinizadores, abelhas e outros organismos benéficos não são afetados por biopesticidas 

à base de nim. O nim tem diversas substâncias bioativas conhecidas como antialérgicas, anti-

inflamatórias, inseticidas e tantos outros ingredientes bioativos. Durante a extração, há um 

gradiente de concentração entre o solvente e o soluto. O período de exposição do material ao 

solvente ocorre quando o óleo se move até atingir o equilíbrio no gradiente e todo material 

lipídico que pode ser varrido pelo solvente já está nele (Figueiredo et al, 2015; Rodrigues, 

2017). Isso mostra que o tempo e o solvente são os principais fatores relacionados à eficiência 

da extração. 

 Tesfaye et al., (2017), na extração do óleo de nim, utilizando Clevenger, usam os 

solventes orgânicos hexano e etanol, esses solventes possibilitam 60% de óleo extraído, uma 

quantidade relevante comparando com outros métodos, a exemplo da extração por prensagem 

mecânica. A mistura de solventes e sua associação com período de extração proporcionou 

padrões idênticos ao uso de somente um solvente, o que possibilita uma possibilidade eficaz 

quanto aos custos na extração de óleo essencial. Ademais, por meio dos resultados obtidos de 
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Ayoola et al., (2014), comprova-se que a eficácia de alguns solventes se encontra limitado pelo 

tempo que o mesmo é sujeito, dependendo da importância e aplicação dos óleos essenciais, 

alguns tipos de extratores mais adequados, como Clevenger, Soxhlet e Extração com CO2 

supercrítico, são exemplos dos equipamentos mais utilizados no laboratório, essas técnicas são 

abordadas a seguir. 

 

3.3.1 Extrator tipo Clevenger 

 

Um método bastante utilizado para produção em laboratório e em pequena escala, é 

usando equipamentos do tipo Clevenger (figura 2). Segundo Biasi e Deschamps (2009), o 

dispositivo de Clevenger consiste em um balão de vidro de capacidade variável conectado ao 

condensador por um dispositivo também feito de vidro. A manta de aquecimento conectada à 

fonte de alimentação está em contato com o bulbo de vidro e a temperatura é controlada pelo 

termostato. As dimensões do dispositivo de vidro do frasco e do dispositivo Clevenger 

dependem da densidade do óleo essencial e devem ser consideradas para aumentar a eficiência 

da extração (Biasi; Deschamps, 2009). 

                                                      Figura 2- Extrator tipo Clevenger 

 

                     Fonte:Autoria própria (2023)                         

                          

 

Os destiladores de óleo essencial do tipo Clevenger são mais comumente usados em 

pequena escala para bons resultados, são embutidos no vidro e operam em pequenas 

quantidades, impossibilitando a produção em massa e longas horas (Braga, 1990 e Cremasco, 
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2003). Os componentes dos óleos essenciais da planta extraídos entram em contato com a água 

aquecida, são expostos à pressão de moléculas de vapor que entram em ebulição e são atraídos 

para o refrigerador pelas moléculas de água. Em seguida, é condensado por um corte de água. 

Depois o óleo coletado é tratado com sulfato de sódio anidro (Na2SO4
2- ) com o intuito de evitar 

perdas por hidrólise durante o armazenamento dos compostos (Biasi; Deschamps, 2009).  

Rodrigues et al., (2020) realizaram um trabalho que teve como objetivo avaliar o potencial 

antimicrobiano do óleo essencial (OE) das folhas de Cymbopogon citratus (D. C.) Stapf. sobre 

Staphylococcus aureus e Escherichia coli utilizando o sistema extrator tipo Clevenger. 

                                                            

3.3.2   Extrator tipo Soxhlet 

 

Um dos métodos mais antigos conhecidos é baseado em interação entre a planta e um 

determinado solvente. Para obter óleo é essencial colocar a planta em contato com o solvente à 

temperatura ambiente. Quando o solvente penetra nos poros da planta, os óleos essenciais são 

removidos. Este é um método muito comum e como grande vantagem de manter o aroma mais 

próximo no ambiente origens de flores e plantas e métodos como destilação a vapor. Por outro 

lado, você precisa ter cuidado nos seguintes casos: seleção de solvente, eficiência de remoção, 

ponto de ebulição, dentre outros (Biasi; Deschamps, 2009). 

Uma maneira de realizar a extração com solvente é por meio do sistema chamado 

Soxhlet. Silva et al., (2006), afirma que para se realizar a extração por Soxhlet, deve-se 

inicialmente pesar o material que se deseja extrair o óleo essencial e transferir para um cartucho 

que será tampado com algodão. Então, quando o cartucho é colocado no extrator e o solvente é 

aquecido, quando ferve, entra no condensador e retorna à fase líquida. Os métodos de extração 

variam e podem levar até 6 horas. O extrator Soxhlet (figura 3) utiliza um solvente para sua 

operação. Esses solventes são preferencialmente apolares, mas atraem outros compostos 

lipofílicos além dos óleos voláteis (Silva et al., 2005).  
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                                                     Figura 3- Extrator tipo Soxhlet 

 

                                                                     Fonte:Autoria própria (2023) 

 

O método Soxhlet é considerado o método mais utilizado porque preserva o aroma do 

material vegetal, é econômico porque é relativamente simples de usar. Entretanto, apresenta 

limitações relacionadas principalmente à pureza do material resultante, principalmente por 

extrair outros compostos ao mesmo tempo que o óleo essencial. A extracção soxhlet é a técnica 

mais eficaz, permitindo obter maiores rendimentos de óleos essenciais (Maldonado, 2022).  

 
                   

3.3.3    Extração com CO2 supercrítico 

 

A extração com fluido supercrítico produz óleo de altíssima pureza, contudo, esta 

metodologia analítica é bastante cara para ser usada frequentemente. A extração utilizando 

solvente tem muitas vantagens. Ela dá maior rendimento que a extração mecânica, por exemplo, 

e tem um custo operacional comparativamente baixo em relação a extração com fluido 

supercrítico. Por esses motivos incentivaram o desenvolvimento de um mecanismo rápido e 

sensível para a quantificação de azadiractina (1) e 3- tigloilazadiractol em grãos e óleo de nim 

plantados no Brasil para controle de qualidade e melhor comercialização de sementes e óleo). 

Fluidos supercríticos são substâncias que são mantidas acima de sua temperatura e pressão 

críticas. Ou seja, em temperaturas máximas, você pode converter um gás em líquido 

aumentando a temperatura e pressão máxima (Araújo, 2008) que pode converter um líquido em 

gás aumentando a pressão e a temperatura do líquido.  (Biasi; Deschamps, 2009). 

Filippis et al., (2001) afirma em seu trabalho que os solventes de extração de CO2 são 

altamente lipofílicos, e substâncias polares como sais orgânicos e inorgânicos, açúcares, 
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glicosídeos, aminoácidos, soro fisiológico, taninos e fosfolipídios são completamente como 

polímeros e proteínas, polissacarídeos e politerpenos. Isso proporciona a vantagem de obter um 

extrato que é substancialmente livre dessas substâncias e, portanto, fornece seletividade na 

extração.  

 

                                                                  Figura 4 – CO2 Supercrítico 

 

              Fonte: https://www.depamupumps.com/co2-supercritical-for-laboratory                        

                                           Fonte:https://www.depamupumps.com/co2-supercritical-for-laboratory. 

 O CO2 supercrítico, conforme ilustrado na figura 4 é obtido sob condições de alta 

pressão e alta temperatura de acima de 31°C. Nessas condições, o CO2 atinge um estado em 

que sua viscosidade é a de um gás, mas sua solubilidade é a de um líquido (Biasi; Deschamps, 

2009). Depois da extração é necessário apenas diminuir a pressão estimulando o CO2 a retornar 

ao estado gasoso e seja eliminado (Biasi; Deschamps, 2009). 

 

3.4 Contexto econômico e biológico  

 

Matias et al., 2021; Morais e Marinho-Prado (2016), afirmam que por motivo de 

preocupação com impactos ambientais e saúde humana provocado por pesticidas sintéticos, os 

pesticidas vegetais conquistaram espaço como possibilidade de ser alternativa para essa 

demanda. Além disso, a sociedade está cada vez mais preocupada com a qualidade e segurança 

dos alimentos, com o objetivo de cuidar e preservar a saúde humana e o meio ambiente, 

tornando o uso dessas substâncias indesejável pelos consumidores, pois esses compostos podem 

causar fraqueza, dores abdominais, vômitos, espasmos musculares e convulsões (Rodrigues et 

al., 2017).  A árvore nim é uma referência entre os pesticidas naturais visto que seus 
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fitoquímicos são naturais. Em meados do século XX foi o biopesticida botânico mais estudado 

e com maior interesse em pesquisa e comercialização (Isman, 1997), o óleo da folha de nim 

como biopesticida natural aponta ter um grande potencial para controle de pragas e 

desenvolvimento sustentável (Gupta, 2022). 

               Dessa maneira, a maior parte das patentes registradas são para preservação de cultivos 

indicando que há um aumento no interesse por biopesticida, este segmento cresceu 10 % no 

mundo (Kumar; Singh, 2015), assim estima-se que o desenvolvimento continuará cerca de 15 

% por ano, podendo ultrapassar o crescimento de pesticidas sintéticos (Marrone, 2014). O 

mercado de pesticida já alcançou o lucro de U$ 56 bilhões, já o biopesticidas U$ 3 bilhões 

(Marrone, 2014), há uma previsão de um aumento de produção de “US$ 8,82 bilhões nos 

Estados Unidos até 2022, US$ 8 bilhões na Europa até 2024 e US$ 1,363 bilhão na China até 

2025” (Azizbekyan, 2019, p. 2). Entre os pesticidas no mercado, os que possuem maior 

destaque comercial são os que possuem a substância azadiractina na fórmula do produto 

(Kilani-Morakchi; Morakchi-Goudjil; Sifi, 2021). 

              No entanto, o mercado de pesticida natural pode enfrentar um grande desafio que é o 

monopólio das grandes indústrias agroquímicas, pois estas empresas fazem fusões e aquisições 

com a finalidade de permanecerem firmadas no mercado, desse modo, diminuem a concorrência 

e oferecem ao mercado soluções mais lucrativas e que não consideram a sustentabilidade 

econômica (Faber, 2020). Bayer, Basf e Sygenta são multinacionais que investem em soluções 

biopesticidas, firmando contrato de venda de soluções biológicas com muitos países, criando 

departamento e realizando aquisições e fusões com outras empresas, assim, validam interesse 

nesse segmento (Azizbekyan, 2019).  
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4 METODOLOGIA 

  4.1   Amostragem 

 

Foram coletadas manualmente as folhas das árvores de nim situada no Campus Cimba 

da Universidade Federal do Norte do Tocantins em Araguaína (figura 5), Av. Paraguai, s/n – 

Bairro Cimba, Araguaína – TO, no período matutino entre os meses de novembro de 2021 a 

fevereiro de 2022, (Latitude: -7,18149 S 7°10’53,35212”. Longitude: -4,19799 W 

48°11’52,77588”. Após a coleta, as folhas foram levadas para o Laboratório de Química 

Orgânica e Química Analítica do curso de licenciatura de química, em seguida selecionadas e 

pesadas.                             

 

                                  

                             Figura 5: nim no campus Cimba – Araguaína -TO 

 
        Fonte:Autoria própria (2023) 

            

 

   4.2   Extração do óleo 

 

Todo o material coletado (figura 6), para ser utilizado na extração foi selecionado com 

os seguintes critérios; as folhas verdes em bom estado com cerca de cinco centímetros de 

comprimento (figura 7) e que não apresentassem características apodrecidas, ressecadas ou 

amareladas. 
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                                     Figura 6: folhas de nim selecionadas 

 
                    Fonte:Autoria própria (2023)      
                    

Em seguida, as folhas foram cortadas individualmente e pesadas em uma balança 

analítica, após a pesagem foram colocadas em um balão de fundo redondo. 

 

                                       Figua 7: mensuração da folha de nim 

 

                                                           Fonte:Autoria própria (2023) 

     

O método utilizado para extração do óleo das folhas de nim foi o sistema Clevenger, 

onde foi utilizado 238 g de folhas do nim pesadas em balança analítica (Modelo AUY220, 

marca Shimadzu), em seguida as folhas foram introduzidas no balão de fundo redondo do 

sistema, depois foi adicionado cerca 450 mL de água destilada. Depois de ligar o sistema 
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Clevenger, adicionou-se 50 mL de solvente Hexano no coletor de óleo para separar a água do 

óleo essencial, após uma hora, notou-se a primeira gotícula de óleo essencial percorrendo pelo 

aparelho.  

                                                  Figua 8: Processo de filtração 

 

                                                           Fonte:Autoria própria (2023) 

                                              

Depois de duas horas de coleta do óleo, retirou-se a água pela torneira, coletou-se o óleo 

com o Hexano, adicionou-se cerca de 1g de sulfato de sódio anidro P.A (Para Análise)  

(Na2SO4) para retenção de gotículas de água ainda existente, em seguida, filtrou-se para retirada 

do Na2SO4, após a coleta foi direcionado para a capela em um becker de vidro de 50 ml (figura 

8), aqueceu-se numa manta para a evaporação do hexano, ficando apenas o óleo essencial para, 

em seguida, ser analisada, o processo demorou cerca de 4 horas, considerando o momento da 

pesagem das folhas até a retirada do Hexano. 

4.3 Análise por microextração em fase sólida do headspace (HS-MEFS/CG-EM) 

Para a aplicação do HS-MEFS/GC-MS, a fim de analisar o óleo, pesou-se cerca de 0.3 

g do óleo de nim, transferiu-se para um vial para headspace de 10 mL de vidro transparente de 

tampa de silicone. Em seguida, posicionou-se o vial sobre o agitador magnético (Modelo, IKA 

C-mag HS 4) por 15 minutos a uma temperatura aproximada de 45 °C monitorada com 

termômetro infravermelho (modelo ST-600, marca Incoterm).  
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                                  Figura 9 - Extração dos voláteis por HS-MEFS 

 
                                                            Fonte:Autoria própria (2023) 
 

Posteriormente, inseriu-se a agulha do holder no vial, expondo a fibra MEFS (revertida 

por filme de carboxen/polidimethilsiloxano) ao headspace do vial por 15 minutos para capturar 

os voláteis (Figura 9). Depois, recolheu-se a fibra retirando-se o holder do frasco e transferiu-

se para o CG-EM para análise dos voláteis (figura 10). 
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A separação das substâncias voláteis, ocorreu utilizando o cromatógrafo a gás acoplado 

ao espectrômetro de massas (CG-EM Agilent Technologies 7890B CG system e o EM 5977B 

MSD) (figura 10). Anteriormente à realização da corrida cromatográfica, efetuou-se o 

condicionamento da fibra de MEFS conforme as recomendações contidas no manual. A 

configuração da corrida cromatográfica foi aplicada conforme a literatura para óleos e 

alimentos: injetor, 250 °C; temperatura do forno inicial 40 °C, com uma taxa de aumento 4 

°C/min até os 220 °C e após 20 °C/min finalizando em 280 °C, a corrida teve com tempo total 

50 minutos; a temperatura da fonte de ionização foi 230 °C e quadrupolo 150 °C.   O gás de 

arraste utilizado foi o hélio (99,999 % de pureza) modo de injeção split 1:50, injeção manual; a 

coluna foi do tipo capilar HP-5MS (5 % fenilmetilpolissiloxano) com dimensões 30 m x 25,0 

μm x 0.25 μm. A fonte de ionização do espectrômetro de massas emitiu uma energia ionização 

de 70 eV.  

 Para a identificação dos compostos utilizou a biblioteca NIST 2014 presente no 

programa disponibilizado pela Agilent e o NIST Chemistry Book on the Web, a confirmação 

foi dada por cálculo e confirmação por referência do índice de Kovats. 

                              

                    Figura 10 - Injeção manual da amostra com a fibra MEFS no CG-EM 

 
                          

                         Fonte:Autoria própria (2023) 

 

A análise o óleo também foi realizado por de injeção direta em solvente, diluiu-se o óleo 

na razão 1/100 em hexano (V/V) utilizando-se de uma micropipeta 10-100 μL e 100-1000 μL. 

A injeção ocorreu no modo split 1:50, e cerca de 1 μL da amostra foi injetada no modo 
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automático utilizando uma seringa de vidro de 10 μL. As condições cromatográficas 

empregadas foram aplicadas conforme o trabalho de Hossain et al., 2013.  

  A temperatura inicial do forno foi 45 °C, permanecendo por 3 minutos, com taxa de 

aquecimento 3 ° C/minuto, até o aquecimento de 150 °C com variação de 20 °C/minutos 

finalizando em 250 °C, o tempo de análise com duração de 48 minutos. A temperatura do 

injetor, 155 °C e fonte de ionização 230 °C e quadrupolo 150 °C. Utilizando o espectro de 

massas a energia de ionização foi de 70 °C utilizado no sistema de ionização de elétrons.  

 

4.4 Determinação de índice de Kovats 

 

Foi utilizada uma mistura de padrão de n-alcano (C7-C30) para determinar o índice de 

Kovats de cada composto detectado na análise dos óleos, por meio dos tempos de retenção dos 

n-alcanos, dos compostos e comparando os resultados da literatura que tinham fase estacionária 

da coluna capilar similar. Os critérios das corridas cromatográficas utilizados foram os mesmos 

das análises dos óleos, à exceção para injeção da fibra MEFS, que, nesse caso, ocorreu no modo 

automático. O Cálculo do índice de Kovats foi realizado aplicando a Equação (1): 

 

IK = 
𝑡𝑟𝑋−𝑡𝑟𝑁

𝑡𝑟𝑁+1−𝑡𝑟𝑁
𝑋 100 𝑛              Equação (1)  

 

Onde: 

IK: Índice de Kovats; 

trX: Tempo de retenção do composto estudado; 

trN: Tempo de retenção do alcano N com o valor tempo de retenção (tr) anterior ao do     

trX; 

trN+1: Tempo de retenção do alcano N com o valor tempo de retenção (tr) posterior ao 

do trX; e 

n: número de átomos de carbono do alcano N com tr anterior ao trX. 
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5 RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

5.1   Rendimento do óleo de nim 

 

 Realizou-se a extração do óleo de nim através do sistema Clevenger obtidas na UFNT 

unidade Cimba em Araguaína-Tocantins, a média dos rendimentos foi de 0,03 %. O trabalho 

de extração do óleo das sementes de nim utilizando o sistema Sohxlet, obteve rendimento de 

23,73 %, resultado superior ao de nosso trabalho (Simyão M. C. 2023). 

Entretanto, houve alguns desafios durante a amostragem, dentre eles a coleta das folhas 

de nim devido à altura dos galhos das árvores e para isto, foi utilizada uma escada e um 

dispositivo de corte para coletar as folhas inteiras dos galhos mais altos, pois há uma 

seletividade para obter maior êxito na extração. Na etapa de extração do óleo de nim pelo 

sistema Clevenger o maior desafio foi o adicionamento e principalmente as retiradas das folhas 

do balão após a extração, pois a espessura do gargalo é muito estreita. 

O baixo rendimento do óleo pode estar relacionado as condições do ambiente de 

desenvolvimento da árvore, bem como o clima, precipitação de chuva, características do solo; 

genótipo; condições de coleta e armazenamento do material vegetal (Fernandes et al., 2019; 

Neves; Carpanezzi, 2008; Saha Tchinda et al., 2021). Consequentemente, essas variáveis 

impactaram no resultado do rendimento da extração do óleo das folhas de nim. 

5.2   Análise de substâncias voláteis por CG-EM  

No trabalho de análise das substâncias voláteis por CG-EM levando em conta o óleo de 

nim, detectou-se 52 compostos, dentre eles os que obtiveram maior área percentual relativa 

foram, na injeção direta, sendo eles: acetato de etila, 96,3 %; (E)-1(Propenil) -3-

propiltrisulfano, 76,6 %; n-Hexano, 62,70 %; 2,4-Hexeno-1-ol, Z, 68,9 %; 2-Ciclopenteno- 1-

one, 2-metil, 60 %.  

  O acetato de etila, por exemplo, cuja estrutura é mostrada na figura 11, é um solvente 

orgânico usado como reagente em reações de síntese orgânica, para extração e purificação de 

produtos orgânico e em técnicas analíticas de separação, como cromatografia líquida de alta 

eficiência (CLAE). É de grande importância na indústria química devido às suas versáteis 

propriedades químicas. 
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Figura 11 – Estrutura do composto acetato de etila. 

 

 

       Fonte:Autoria própria (2023) 

 

EtOAc é um éster líquido em temperatura ambiente, incolor, volátil, com odor frutado 

característico, moderadamente polar e não higroscópico, e instável na presença de bases fortes 

e ácidos aquosos, tem a fórmula molecular C4H8O2, peso molecular 88,10 g/mol, ponto de 

ebulição 77 °C, ponto de fusão -83 °C, densidade relativa a 25 °C 0,898 g/cm. O acetato de etila 

também conhecido como acetato de etila é parcialmente solúvel em água e na maioria dos 

solventes orgânicos, como etanol, acetona, éter e clorofórmio (De lucas chazin 2012). Sua 

toxicidade pode variar de baixa a moderada, e o contato com os olhos pode provocar irritação, 

lacrimejamento, vermelhidão e dor. Devido a sua ocorrência natural em várias plantas, é 

utilizado como flavorizante na indústria de alimentos e, como aromatizante, na indústria de 

cosméticos (De lucas chazin 2012). 

Quando em contato com a pele o EtOAc pode ressecá-la e levar ao seu 

desengorduramento, provocando, assim, erupções cutâneas, rachaduras e dermatites, e   

facilitando   o desenvolvimento de infecções   secundárias.   Este solvente pode ser absorvido 

através da pele, se inalado pode causar irritação do nariz e garganta, tosse, tontura e dor de   

cabeça. Exposição a altas concentrações pode resultar em dor de cabeça, náuseas, perda de 

apetite e sonolência. A ingestão pode provocar irritação do trato digestivo superior, náuseas, 

vômitos, dor abdominal, diarreia, tonturas e sonolência. A aspiração pode resultar em 

pneumonia química e edema pulmonar (Lucas Chazin, 2012). 

  No que diz respeito ao n-hexano um hidrocarboneto volátil e combustível, incompatível 

com agentes oxidantes fortes (Windholz et al., 1983) sendo um dos principais componentes do 

éter de petróleo. Ele é muito empregado em separações cromatográfica em fase normal e na 

purificação de extratos vegetais para extração de compostos lipofílicos, como lipídios, ceras, 

esteroides, ácidos graxos, dentre outros.  
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Figura 12: Estrutura do composto n-Hexano 

 

                                                    Fonte:Autoria própria (2023) 

 

Este composto é amplamente utilizado pela indústria química em seu estado puro 

comercial, encontrado em uma variedade de produtos, ou seja, adesivos, tintas, vernizes, 

produtos de revestimento, cimento e em outro tipo de indústria, como a de calçados ou de 

petróleo (Fedtke & Bolt, 1987). No entanto, não foi encontrado trabalho referente a aplicação 

do n-Hexano como inseticida, herbicida no âmbito da agricultura, hortaliças ou pecuária. Por 

outro lado, é usado na indústria de calçados porque é um dos ingredientes de alguns materiais 

como a cola, a tinta e produtos de limpeza. 

No que ser refere à indústria petrolífera o n-hexano está presente na composição do 

petróleo bruto e do gás natural em medidas diferentes. Após o processamento das matérias 

primas e extração do produto final, supõe-se que o n-hexano encontra-se presente em 

gasóleo/gasolina sem chumbo (11,6%) e no combustível designado à aviação (2%). Posto que 

este tipo de materiais é usado no dia a dia e em grande proporção, a população de modo geral 

está sujeita à exposição a este produto por meio da inalação devido a poluição (Brugnone et al., 

1991). A Tabela 1 estão listados os 52 compostos voláteis detectadas.  

 

Tabela 1 - Lista de compostos voláteis detectados por CG-EM no óleo da folha do nim. 

 Composto  
Fórmula 

molecular 
Tr (min) 

IRL 

Nist 

Área   
IDE 

(%) 

 Dimetil diazeno C2H6N2 2,24 * 15,30 * 

 n-Hexano C6H14 2,71 629 62,70 I 

 Acetato de etila C4H8O2 2,85 106 96,30 I 

 1,3 Ciclopentandieno C5H6 3,12 * 20,00 * 

 1,3,5 Hexatrieno C6H8 3,47 * 18,00 * 

  2,5-Dimetilfurano C6H8O 4,03 * 15,90 * 

 2,4- Dimetilfurano C6H8O 4,14 * 13,60 * 

 6-Hidroxi 2-Hexanona C6H12O2 5,5 795 0,49 I 
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2,4-Hexadienol C6H12O 5,63 * 0,17 * 

 
2- Metil 2-Pentenol  C6H12O 5,95 * 0,17 * 

 4-Metil 3-Pentenol C6H12O 6,7 * 0,13 * 

 3-Hexeno-2,5-diol C6H12O2 7,7 * 0,35 * 

 2,4-Hexadienol C6H12O 8,1 678 0,59 I 

 3-Metil 4-Pentenol C6H12O 9,1 * 0,09 * 

 2-Etil 2-Butenal C6H10O 9,63 * 0,19 * 

 2-metil 2-Ciclopentana C6H8O 10,25 914 0,60 I 

 
3,6-Dimetil, Octan-2-one C10H22 11,14 * 0,09 * 

 
1,2-Epoxi, Ciclooctano C8H14O 12,31 * 0,05 * 

 

1-(Ciclopropil-nitro-metil) 
ciclopropentanol 

C7H11NO2 12,48 * 0,13 * 

 
1-Metilpentil hidroperóxido, C6H14O2 12,61 * 0,37 * 

 

6-Metil-biciclo [4.2.0] octan-
7-ol 

C6H14O 12,94 * 0,07 * 

 
5,7-Dimetil-1,6-octadieno C10H18 13,1 * 6.21% * 

 

Ester undec-2-enil do ácido 
tricloro acético  

C13H21Cl3O2 13,31 * 0,13 * 

 
2 Metileno, olestan-3-ol,  C27H48O 13,65 * 0,05 * 

 
Acetato, 9-Tetradecenol, (E) C16H30O2 14,75 * 0,05 * 

 

4-Cloro-3-n-
butiltetraidropirano 

C9H17ClO 15,4 893 0,19 I 

 
2-Heptanona C7H14O 17,55 * 0,06 * 

 
7-Hexadecenal, (Z) C16H30O 19,5 * 0,49 * 

 

2-Hexil-ácido 
ciclopropanoacetico  

C11H20O2 19,71 * 5,63% * 

 
1,2,3,4-Tetrametil benzeno C10H14 20,2 * 0,16 * 

 1-Etil-2,3-dimetil benzeno C10H14 20,4 * 0,18 * 

 4-Etil-1,2-dimetil benzeno  C10H14 21,2 * 0,08 * 

 Isopulegol C10H18O 22,07 * 0,06 * 

 O-decil hidroxilamina C10H23NO 24,3 * 7.74% * 

 Ácido eicosatrienoico C20H34O2 26,6 * 0,08 * 

 

9,12- Cloreto de 

Octadecadienoila  
C18H32O2 29,8 * 0,31 * 

 2,4-Dodecadienal C12H20O 30,1 * 0,13 * 

 

(E)-1(Prop-1-en-1-il)-3-

propiltrisufano 
C6H12S3 30,38 * 0,06 * 

 

2 Metileno 
ciclopentanopropanol 

C7H12 32,64 * 0,34 * 

 Acetato de etilpentil  C9H18O2 33,74 * 0,12 * 



29 
 

 

2 Etil, 3 metoximetoxi, 1 

noneno 
C13H26O2 34,28 * 0,11 * 

 

Ester metílico do ácido 2 

metoxi, 3 metil,2 butenóico  
C6H10O2 34,4 * 0,09 * 

 y-Elemeno C15H24 34.71 * 0,09 * 

 

1 Noneno, 2 etil 3 

metoximetoxi 
C13H26O2 35,4 * 0,11 * 

 

Ester metílico do ácido 
eicosatrienoico 

C21H34O2 36,9 * 0,07 * 

 Beta Guaieno C15H24 37,8 * 0,16 * 

 

Colestano 3-ol, 2-
metileno,3β 5α 

C27H48O 38,27 * 0,32 * 

 3,7(11) - Dieno selina C15H24 39,16 * 0,06 * 

 β) Guaiene C15H24 45,32 * 0,21 * 

 

4.4-Dimetil-3(3-metilbut-
3enilideno) 

C15H22 45,71 * 0,11 * 

 α-Vetivol C15H24O 46,5 * 0,11 * 

 Etil iso allocholate C26H44O5 47,8 * 0,11 * 

Tentativa de identificação * 
(IDE) Identificado 1 

IRL: Índice de Retenção Linear 

Tr: Tempo de Retenção 
 Fonte: Autoria própria (2023) 
 

O acetato de etila (AcOEt) é uma substância que possui diversas aplicações na indústria 

química, com técnicas analíticas e em laboratórios de síntese orgânica como solvente e reagente. 

O AcOEt é utilizado como solvente na indústria farmacêutica como solvente de extração e para 

a concentração e purificação de antibióticos devido a sua ocorrência natural em diversas plantas, 

é utilizado como flavorizante na indústria de alimentos e, como aromatizante, na indústria de 

cosméticos (De Lucas Chazin 2012).  

Balandrin, Lee e Klocke (1988) analisaram, em suas pesquisas, por CG-EM os voláteis 

de óleo de nim e identificaram os compostos 2-metil-2-pentenal, 3,4-dimetiltiofeno, cis e trans 

do propenilpropiltrissulfeto e di-(1-propenil) -trissulfeto. Esses últimos compostos, que são os 

organossulfurados, fazem parte do mecanismo de defesa da planta contra ataques de insetos. 

O composto 3,4-dimetiltiofeno foi detectado empregando HS- MEFS/CG-EM em voláteis na 

folha de nim (Perera; Karunaratne; Chinthaka, 2018) e identificado no óleo essência de alho 

(Allium sativum) (Satyal et al., 2017). O volátil mencionado acima e o 2-metil-2-pentenal foram 

identificados em óleo de folhas de nim (Mubarak; Kulatilleke, 1990) também em amostra de 

cebola por MEFS (Choi et al., 2017). O 2- metil-2-petenal teve a atividade antifúngica 

confirmada, no combate Fusarium oxysporum f. sp. Cubense raça 4 (Zhang; Mallik; Zeng, 



30 
 

2013). A Figura 13 mostra o cromatograma da amostra da folha de nim por HS- MEFS. Nesta 

figura estão enumerados os voláteis com maior área percentual. 

 

Figura 13. Cromatograma de íons totais do óleo da folha de nim. 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

Fonte: Autoria própria (2023) 

  

Em nosso trabalho foi detectado alguns compostos importantes, no entanto, não foi 

encontrado trabalhos referentes aos compostos identificados no cromatograma acima, exceto 

os compostos ácido eicosatrienoico e o etil iso-allocholate. O ácido eicosatrienoico, por 

exemplo, foi relatado no trabalho de Sousa, et al., (2014) como um composto presente no azeite 

de oliva. Ruíz Hernández (2018) em um estudo de identificação de compostos químicos por 

GC-MS identificou esse ácido na erva cidreira (Melissa officinalis), além disso, foi encontrado 

pesquisa sobre esse composto nas sementes da X. americana que foi determinado por 

cromatografia gasosa acoplada a espectômetro de massas (CG-EM), (De Sousza Luna, 2006). 

O composto etil iso-allocholate é identificado como uma substância antimicrobiana 

presente no arroz as variedades medicinais, possuem propriedades defensivas e terapêuticas 

contra muitas doenças humanas. Conforme este estudo, Escherichia coli desenvolveu 

resistência à maioria dos os antibióticos, inclusive os sulfonamidas que possuem como alvo a 

diidropteroato. Os compostos isolados com atividade antimicrobiana citada foram submetidos 

a ensaios moleculares e procedimentos de acoplamento para compreender o comportamento de 

ligação dos ligantes com o alvo. Esses estudos mostraram que o etil iso-allocholate e o éster 

2,3-dihidroxipropílico do ácido 9,12,15-octadecatrienóico foram os melhores compostos de 

ligação (Malathi et al., 2017). 

Compostos                                                                área (%)  

1. 2 Etil, 3 metoximetoxi, 1 noneno                          14,40  

 

2. 9,12- Cloreto de octadecadienoila                         9,17 

3. Ester metílico do ácido eicosatrienoico                 31,80 

4. 9-Tiocianato androst-4 eno-11-ol-3,17-diono       20,80 

5. Etil iso-allocholate                                                 10,50 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

1 
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6    CONCLUSÃO 

Este estudo buscou abordar os principais pontos na extração e separação dos compostos 

químicos do óleo da folha de nim. A extração eficiente do óleo de folha de nim foi realizada 

pelo sistema Clevenger com solvente hexano, obtendo-se um rendimento de 0,3 g. Um total de 

52 compostos voláteis foram detectados no óleo de folha de nim usando a técnica HS-

MEFS/CG-EM.  

Os objetivos desse estudo foram alcançados visto que foi possível identificar os 

compostos químicos, utilizar de forma efetiva o sistema de extração do óleo essencial e o 

levantamento de dados relacionados ao contexto econômico e biológico. Os extratos podem ser 

extraídos por diferentes métodos, o sistema Clevenger, método utilizado no nosso trabalho, por 

exemplo, mostrou-se eficaz em todas as etapas, atendendo as nossas expectativas, no entanto 

há limitações quanto a quantidade de óleo extraído, a introdução as folhas no balão e o tempo 

para se obter a óleo. Alguns compostos não foram identificados na biblioteca Nist. 

Determinados compostos identificados em nosso trabalho, também foram encontrados e 

isolados em outras pesquisas como o acetato de etila e o n-Hexano. No ponto de vista técnico, 

as etapas das pesquisas que realizamos foram satisfatórias tanto para este, quanto para futuros 

trabalhos.  

Com isso, portanto, pode-se afirmar que os resultados desse trabalho podem, de alguma 

forma, contribuir para sociedade e para futuras pesquisas, visto que as substâncias estudadas 

apresentam soluções para controle de pragas na lavoura sem afetar o meio ambiente e 

demonstraram eficiências nos setores cosméticos e fármacos. Considerando que o 

conhecimento é importante para evolução do homem, como perspectiva para futuras pesquisas, 

recomenda-se maior aprofundamento referente a esse tema, com vista a identificar novas 

informações sobre os compostos presentes no óleo de nim, isolar e avaliar atividades 

biopesticidas dos compostos detectados.  
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