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RESUMO

O presente trabalho apresenta a extracao de 6leo essencial por arraste a vapor, uma das
mais importantes formas de extracdo de Oleos essenciais, através de um equipamento
desenvolvido para permitir extracdes em pressées sub atmosféricas, garantindo a
extracdo dos 6leos essenciais presentes na planta a uma temperatura mais baixa. O
material vegetal utilizado foi a folha de Citrus deliciosa Tenore, também conhecida como
tangerina montenegrina e o objetivo do trabalho foi verificar se é possivel extrair 6leos
essenciais utilizando vacuo e, se ao utiliza-lo e baixar a temperatura de ebulicdo do fluido
de extracdo, a composicdo e o rendimento do 6leo séo alterados. Para isso, foram
realizadas extracbes em ftriplicata, em quatro pressées diferentes no aparato
desenvolvido, onde foram medidos e coletados os extratos para andlise em cromatografia
gasosa com detector por ionizacdo de chama. O volume de extrato diminui com a
diminuicao da presséao. O trabalho proposto mostra-se extremamente promissor, uma vez
gue as analises permitiram avaliar a composi¢do do 6leo essencial a cada presséo e foi
verificado que com a diminuicdo da pressdo, houve um aumento na concentracédo de
metil-N-metil antranilato, o componente majoritario no 6leo essencial de folha de C.
deliciosa Ten, que possui um grande interesse comercial por ser largamente utilizado em
cosmeéticos e produtos de limpeza. Observou-se gue quanto menor a pressao do sistema,
ou seja, quanto mais vacuo € aplicado, mais concentrado o componente se apresenta,

apontando um grande potencial econémico para este processo inovador.

Palavras-chave: Oleos essenciais. Arraste a vapor. Extra¢do a vacuo.



ABSTRACT

The present work shows the essential oil steam distillation extraction, one of the most
important methods of essential oils extraction, through an equipment developed to allow
sub-atmospheric pressures processes, ensuring the extraction of essential oils presentin
the plants at a lower temperature. The organic material adopted was the leaf of Citrus
deliciosa Tenore, also known as mandarin and the study’s purpose was to verify whether
it is possible to extract essential oils using vacuum and if doing so and lowering the
extraction fluid’'s boiling temperature, the composition and yield of the oil are changed. To
do so, the extractions were made in triplicate and at four different pressures on the
developed equipment, where the extracts were measured and collected for further
analysis using gas chromatography with flame ionization detector. The extract’s volume
decreases with the pressure’s decrease. The study appears to be promising, as the
analysis have allowed to evaluate the essential oil composition at every pressure and it
was observed that with the pressure’s decrease, there was an increase at the major
component methyl N-methyl anthranilate’s concentration, therefore concluding that the
lower the pressure operates, the higher is the major component’s concentration, showing

a great economic potential for this innovatory process.

Palavras-chave: Essential oils. Vaccum extraction. Steam distillation.
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1 INTRODUCAO

Oleos essenciais sdo misturas volateis de compostos produzidos por
metabolismos de plantas e podem ser isolados da mesma apenas por métodos fisicos
como destilacdo e prensagem (BASER; BUCHBAUER, 2010). Possuem atividades
biolégicas como efeitos anti-inflamatérios, antimicrobianos, antifingicos, antivirais e
anticancerigenos, podendo ser explorados e aplicdveis dentro das mais diversas areas
da saude, agricultura, cosmética e industria alimenticia (THORMAR, 2011).

A Citrus deliciosa Tenore faz parte da familia Rutaceae (LADANIYA, 2008). O 6leo
essencial de suas folhas € conhecido como petitgrain e é composto principalmente pelos
monoterpenos limoneno e linalol, além de metil-N-metil antranilato (DUGO; DI
GIACOMO, 2002; BASER; BUCHBAUER, 2010). O metil-N-metil antranilato possui alto
valor comercial por ser utilizado como fragrancia em cosméticos (SCCS, 2011).

A extracao de 6leos essenciais pode ser feita por inUmeros métodos, sendo o
arraste a vapor um dos mais utilizados em escala industrial por sua simplicidade,
capacidade de processar grandes quantidades de material e baixo custo (PIRES, 2017).
Porém, conforme Wu et al. (2019), as extracdes realizadas a pressao atmosférica e altas
temperaturas desencadeiam reacbes de hidrélise e perda de componentes,
comprometendo assim, a atividade biolégica dos 6leos essenciais. Considerando que os
Oleos essenciais possuem compostos sensiveis ao calor e que séo facilmente oxidados
em altas temperaturas, que o ambiente de extracdo submetido a vacuo facilita a interacéo
e transferéncia de massa entre o material vegetal e o vapor e que os 6leos mais puros
sdo os extraidos sob baixas pressfes, observa-se a necessidade de estudo de um
sistema de extracao sob vacuo (WU et al., 2019).

Diante disso, o0 presente trabalho visa analisar o processo de extracdo de 6leos
essenciais por arraste a vapor com acoplamento de bomba de vacuo para diminui¢cdo da
temperatura de extragdo. Assim, torna-se possivel também, analisar a composi¢édo do
Oleo variando a pressao, observar e determinar a relacdo entre rendimento, pressao e
temperatura na extracao através de dados experimentais, analisar a qualidade do Oleo
extraido, seu grau de pureza e a temperatura de extracdo e determinar a relacéo entre a

pureza do 6leo e o valor de mercado do mesmo.
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1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo geral

Avaliar a viabilidade técnica de extracdo do Oleo essencial da folha de Citrus

deliciosa Tenore sob pressao sub atmosférica.

1.1.2 Objetivos especificos

Projetar um processo para extracdo de Oleos essenciais por arraste a vapor a
baixas pressoes.

Avaliar a relacao entre rendimento pelo par pressao/temperatura de extracdo do
6leo.

Analisar a composicao do 6leo essencial ao variar o par pressao/temperatura do

sistema.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 OLEOS ESSENCIAIS

2.1.1 Definicéo

As plantas possuem substancias com metabolismos primarios (imprescindiveis e
que estao diretamente ligados a fotossintese) e metabolismos secundarios, que nao
possuem atividade e importancia aparente para a planta, provém do metabolismo
primario e sdo chamados de principios ativos. Sao eles os 6leos essenciais, 0s taninos,
resinas, alcaloides, etc. (MORAIS, 2006).

Os Odleos essenciais, doravante referidos também como OE, sdo misturas
complexas de compostos volateis de origem vegetal que podem ser obtidos e isolados
somente por processo de separacao fisica como destilacées ou outro método adequado
de uma planta inteira ou parte de uma planta (BRASIL, 2007; BASER; BUCHBAUER,
2010).

2.1.2 Historico e aplicacdes

Oleos essenciais sdo conhecidos pela humanidade ha milénios. Antes da medicina
moderna, eram utilizados para combater parasitas e dores fisicas e mais tarde
comecaram a ser utilizados para a producéo de sabao até que, no século XIX, juntamente
com o aumento da producéo de produtos quimicos sintéticos, houve um aumento grande
da producéo de OE (BASER; BUCHBAUER, 2010).

Os OE fazem parte do cotidiano da vida moderna, podendo ser usados em
diversas areas (BASER; BUCHBAUER, 2010). Podem ser utilizados na industria
alimenticia como aromatizante, na de cosméticos e perfumaria e na farmacéutica (SILVA
SANTOS et al.,, 2006). Além disso, podem ser utilizados como aditivos para a
alimentacdo animal, aromatizantes na industria de cigarros, em purificadores de ar e

desodorizantes, nas areas de medicina, farmécia, balneologia, massagem e homeopatia,
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como biocidas e repelentes de insetos e também como material de partida para sintese
quimica de compostos (BASER; BUCHBAUER, 2010).

O Quadro 1 expde alguns dos principais 6leos essenciais largamente utilizados
industrialmente, juntamente com o nome da planta de onde pode ser retirado e sua

respectiva aplicacdo dentro da industria.

Quadro 1 - Principais 6leos essenciais e suas aplica¢cfes industriais

Produto isolado do . ~
! : Fonte Aplicacéo
0leo essencial
. Aromas, fragrancias e
Anetol Anis 9
expectorantes
Canfora Canfora Expectorantes
. Eucalipto, capim-limao, .
Citral pto, cap Fragrancias
citronela
Citronelal Citronela, eucalipto Fragrancias
. Capim-limao, eucalipto, A
Citronelol : P A pto, Fragrancias
citronela, geranio, rosa, sabina
. . ComposicOes farmacéuticas
Eucaliptol Eucalipto POsIC
e expectorantes
ComposicOes farmacéuticas
Eugenol Cravo .
e tabagistas
. Citronela, jasmim, pau-rosa A
Linalol o Fragrancias
brasileiro
. Citronela, geranio, palmarosa, A
Geraniol 9 P Fragrancia
rosa
. o Aromas, fragrancias e
Limoneno Laranja, limao
solventes
Mentol Eucalipto, hortela, hortela- Composicdes farmacéuticas,
pimenta expectorantes, tabagistas
. : Expectorantes e composicao
Timol Tomilho P oral POsIC

Fonte: Adaptado de Silva Santos et al. (2006).

2.1.3 Caracteristicas e propriedades

Os oOleos essenciais sdo, de forma geral, acidos e picantes ao paladar humano,

possuem comportamento instavel ao entrar em contato com atmosferas umidas, quentes,
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ou até mesmo ao entrar em contato com luz e ar e sdo, ap0s o processo de extracao,
incolores ou levemente amarelados (PIRES, 2017). Possuem baixa solubilidade em agua
e alta solubilidade em solventes organicos e outras substancias hidrofébicas (THORMAR,
2011).

Possuem odores caracteristicos, alta oleosidade, volatilizam a temperatura
ambiente e podem ser encontrados em forma de goticulas entre as células de diversas
partes das plantas, seja em sementes, cascas, flores, caules, raizes e folhas (SARTOR,
2009). Podem ser encontrados na parte aérea da menta e do geranio, nas flores da
jasmim e da rosa, nas folhas do eucalipto e do capim liméo, nos frutos da laranja e do
limédo, nas sementes da cenoura e da erva doce, no lenho da cabrelva e do pau-rosa, e
nas raizes do vetiver e da angélica (KOKETSU; GONCALVES, 1991).

As moléculas que compde os 6leos essenciais podem ser degradadas de diversas
formas e com certa facilidade, provocando modificacbes nas propriedades e
comprometendo a inocuidade do 6leo essencial. Sendo assim, os OE s&o considerados
instaveis, fazendo com que a sua conservacgéao seja dificil. Uma vez retirados da planta,
€ recomendado lacra-los e congela-los ao abrigo da luz até posterior manuseio para
analises (MORAES, 2012).

Os Oleos essenciais comercializados ndo sdo necessariamente idénticos aos
Oleos presentes na planta, ou seja, ndo sdo uma amostra que represente exatamente a
composicdo do 6leo essencial daquela planta. Para que a composi¢cao seja exatamente
a mesma, os OE ndo podem ter sofrido nenhum tipo de oxidacdo (BASER; BUCHBAUER,
2010).

2.1.4 Composicao

Todas plantas possuem capacidade de produzir 6leos essenciais, porém nem
sempre elas produzem em quantidades significativas para que possuam relevancia
comercial, muitas vezes as plantas possuem apenas tracos de OE (BASER,;
BUCHBAUER, 2010).

Existe um numero muito grande de 6leos essenciais e uma ampla variacdo na

composicdo dos mesmos (BASER; BUCHBAUER, 2010). Os 6leos essenciais podem,
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segundo Simfes et al. (2017), ser compostos de 20 a 200 componentes. Esses
componentes podem ser classificados conforme a quantidade presente no Oleo. Os
constituintes majoritarios representam de 20 a 95 % do total de Oleos essenciais, 0s
constituintes secundarios de 1 a 20 % e componentes-trago abaixo de 1 %.

Cada planta possui uma quantidade de Oleo essencial em sua composicao e é
muito dificil antecipar essa variavel. Sabe-se que plantas como os balsamos possuem 0s
maiores rendimentos conhecidos, podendo variar entre 30 e 70 %. Cravos e noz-
moscada possuem de 15-17 % de Oleos essenciais. Cardamomo possui rendimento de
8 %, patchouli de 3,5 %, funcho, anis e cominho de 1-9 %. Cascas de bergamota, laranja
e limdo de 0,2-0,5 % (BASER; BUCHBAUER, 2010).

Os OE sdo compostos predominantemente dos hidrocarbonetos terpénicos, de
forma molecular CnH2n-4, que se classificam de acordo com o numero de carbonos
presentes em sua molécula. Os terpenos mais comuns Sao 0S monoterpenos,
sesquiterpenos, diterpenos, triterpenos e tetraterpenos (PIRES, 2017; SILVA SANTOS et
al., 2006).

Os monoterpenos possuem dez carbonos em sua composi¢do, como 0 mirceno,
a-pineno, carvona e limoneno, podendo ser aciclicos, monociclicos e biciclicos e ainda,
hidrocarbonetos insaturados, alcoois, aldeidos ou cetonas. Os sesquiterpenos possuem
quinze carbonos, como o cariofileno e o farnesol e também podem ser aciclicos,
monociclicos e biciclicos. Os diterpenos contam com vinte carbonos em sua composic¢ao,
como o geranilgeraniol. Os triterpenos contém trinta carbonos, como o lanosterol. Os
tetraterpenos possuem quarenta carbonos, como o 3-caroteno (PIRES, 2017). A Figura

1 apresenta a estrutura dos terpenos citados acima.
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Figura 1 - Principais terpenos encontrados em 6leos essenciais

A1. Mirceno A2 a-Pineno A3 Carvona
H - _~OH
~ \
L Ay V4 e
4
\ 1
1 "
A4 Limoneno B1. Cariofileno 2 Farnesol
X \ [
e > = w -~
: '
T oM 3 4 " >
C1. Geranilgeraniol D1. Lanosterol

E1. pg-Caroteno

Fonte: Pires (2017).

Os O6leos essenciais podem ainda ser constituidos de terpendides, que séo
derivados funcionais dos terpenos, possuindo exclusivamente atomos de oxigénio na
composicao (SILVA SANTOS et al., 2006).

Diversos fatores podem interferir nas caracteristicas quantitativas e qualitativas de
Oleos essenciais, como o tipo de secagem e de processamento do material vegetal, o
local de cultivo e o manejo ap6s a colheita (ROSADO et al., 2011). Fatores ambientais
também afetam a composicao do 6leo e a quantidade de cada componente, assim como
a idade da planta, as condicbes do solo, temperatura, exposicdo ao sol e aspectos
hidricos (PIRES, 2017).

A composicao do OE varia também ao longo da estrutura de uma mesma planta.
Por exemplo, a casca de canela possui 6leo essencial rico em aldeido cinamico, as folhas
da canela possuem 0leo essencial rico em eugenol e as raizes da canela possuem oleo
essencial rico em canfora (RODRIGUES, 2002).
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2.1.4.1 Monoterpenos

O canfeno é um monoterpeno encontrado em varias plantas, especialmente no
tomilho, em grandes quantidades. Possui propriedades expectorante, espasmoliticas e
antimicrobianas, sendo usando no tratamento de tosses e problemas respiratorios e na
industria de licores (BASER; BUCHBAUER, 2010).

O mirceno, encontrado em citricos, € utilizado na sintese de outros compostos
para a industria de perfumaria. Apesar de seu odor agradavel, oxida com facilidade, por
isso geralmente nao é utilizado diretamente na perfumaria (PERINI et al., 2017).

O citronelal, monoterpeno ciclico, € o 6leo essencial de maior quantidade presente
na erva cidreira. E frequentemente utilizado na area farmacéutica como sedativo ou para
o estbmago (BASER; BUCHBAUER, 2010).

O linalol, composto presente em grande quantidade do OE de manjericdo, é
utilizado como acaricida, bactericida e fungicida, além de ser utilizado para a sintese de
varios compostos. Também possui propriedades sedativas e anticonvulsivas (SILVA et
al., 2003).

O limoneno, monoterpeno monociclico estad presente em cascas de laranja e
outras plantas. E muito utilizado em fragrancias, principalmente em produtos domésticos
(BASER; BUCHBAUER, 2010). Conforme SIMAS et al. (2015), o limoneno esta presente
em grande quantidade nos 6leos essenciais de quinze citricos analisados e € o principal
constituinte de muitos deles, sendo que representa 43,52 % do 6leo essencial do citrico
com sua menor presenca e compde 96,50 % do 6leo essencial do citrico com sua maior
presenca.

O timol € um composto fendlico encontrado nos dleos essenciais da planta alecrim
de tabuleiro. Possui alta atividade antimicrobiana, analgésica e antioxidativa (OLIVEIRA,
2012).

O mentol, monoterpeno majoritario de muitos 6leos de Mentha, possui um odor e
gosto caracteristico e é utilizado em industrias alimenticias com flavorizante e na industria
farmacéutica (BASER; BUCHBAUER, 2010). O oleo essencial de Mentha possui varios
outros monoterpenos de interesse comercial, como mentona, carvona, linalol e acetato
de linalila (MALHEIROS, 2014).
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2.1.4.2 Sesquiterpenos

O cariofileno é o principal sesquiterpeno do lGpulo, matéria-prima da cerveja. E
utilizado em aromas e fragrancias. E o responséavel pelo efeito sedativo da cerveja, além
de possuir propriedades contra o cancer de mama (BASER; BUCHBAUER, 2010).

O farnesol € um sesquiterpeno alcodlico presente em varios 6leos essenciais,
como os de citronela, capim-lim&o, rosa e almiscar. E produzido também pelo corpo
humano e possui propriedades anticancerigenas. E utilizado em perfumarias (BASER,;
BUCHBAUER, 2010).

Patchoulol € o componente majoritario do 6leo essencial de patchouli, também
responsavel pelo odor caracteristico. E utilizado em industrias de cosméticos e higiene
oral como componente de produtos perfumados e possui propriedades antieméticas,
antibacterianas e antifungicas (BASER; BUCHBAUER, 2010).

2.1.5 O mercado de 6leos essenciais

“‘Algumas substancias presentes nos 0leos essenciais possuem alto valor
comercial, neste caso, essas substancias podem ser isoladas do 6leo ou mesmo
sintetizadas em laboratério” (TRANCOSO, 2013).

Em 2009 o mercado de 6leos essenciais teve seu valor estimado em US$ 15
milhdes/ano, apresentando crescimento de 11 % ao ano (BI1ZZO; HOVELL; REZENDE,
2009). Ja Baser e Buchbauer estimam, em 2010, que o valor anual do mercado de 6leos
essenciais seja de bilhdes de ddlares. A producdo mundial estd em torno de 45.000
toneladas, avaliadas em U$ 700 milh6es. Em 2002 o Brasil foi considerado responséavel
por pelo menos 13,5 % de toda a producdo mundial (MORAIS, 2006).

Existem aproximadamente trezentos OE relevantes no mercado internacional e o
Brasil é um grande representante de muitos destes, juntamente com a india, China e
Indonésia. Os principais 0leos essenciais importados ao Brasil do ano de 2005 ao ano de
2008 corresponderam a um total de quase nove toneladas, das quais 42 % foram de
mentas, 29 % de citricos, 15 % de Oleos de folhas, 4 % de 6leos de flores, 2 % de Oleos
de madeiras e 22 % de outros OE (BIZZO; HOVELL; REZENDE, 2009).
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O Brasil é considerado um dos maiores produtores de frutas citricas do mundo,
fator influenciado diretamente pelo clima do pais, que é capaz de permitir uma citricultura
tropical na maior parte do pais e uma citricultura em temperaturas mais amenas ao sul
do pais (SIMAS et al., 2015). Com a grande quantidade de citricos produzidos no Brasil,
ocorre uma grande producdo de sucos de frutas citricas, abrindo assim, portas para a
producao de 6leos essenciais, direcionando e frisando a importancia do pais no mercado
mundial de OE. Em 2004 o Brasil foi responsavel por cerca de 5 % de todas as
importacdes realizadas pela Unido Europeia, com os 6leos de laranja, limao, lima e outros
citricos como principais produtos (BIZZO; HOVELL; REZENDE, 2009).

O valor de diferentes 6leos essenciais pode variar de forma muito grande. Por
exemplo, o 6leo essencial de laranja é em torno de US$1,80/kg, enquanto o 6leo
essencial de iris chega a US$120.000,00/kg (BASER; BUCHBAUER, 2010). O mercado
de Oleos essenciais demanda produtos limpos, com alta qualidade, capacidade de
abastecimento, alta produtividade e precos competitivos (LEAL, 2008). Infelizmente, por
alguns motivos como a baixa qualidade dos 6leos e a falta de investimentos, o Brasil se
depara com um quadro estagnado de crescimento de produgédo e comercializagdo dos
OE em escala mundial (BIZZO; HOVELL; REZENDE, 2009).

Por possuir uma grande area territorial, o Brasil também conta com dificuldades
de cultivo das plantas medicinais, pelas diferencas no clima e no solo de cada regido. A
falta de conhecimento do comportamento vegetal em determinadas areas do pais e a
falta de conhecimento das etapas de plantio e cultivo, pode causar uma ma qualidade
dos extratos de 6leos essenciais processados no Brasil (MORAIS, 2006).

O oleo essencial de O basilicum mais valorizado do mercado é derivado do
manjericao tipo Europeu, tendo como constituintes majoritarios o linalol e o metil-chavicol.
O preco do 6leo essencial de manjericao tipo doce € de US$ 110,00/L no mercado
internacional e o teor do Oleo esta entre 1,5 e 3 % (p/p). Estima-se que ja em 1992 tenha
sido produzido um equivalente a 2,8 milhdes de dblares em 6leo essencial de manjericéo,
totalizando 43 toneladas do produto (MORAIS, 2006).

A importancia de 6leos essenciais e produtos naturais no Brasil € visivel pelo
Decreto n° 5813, de 22 de junho de 2006, que aprova a Politica Nacional de Plantas

Medicinais e Fitoterapicas. O Decreto visa a promocédo e o fomento da pesquisa e 0 uso
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consciente da biodiversidade brasileira aplicada a investimentos de tecnologias, projetos
e inovacOes da area de produtos naturais, aumento da producdo, desenvolvimento da

cadeia produtiva e participacdo de varios ramos da industria nacional (LEAL, 2008).

2.2 O GENERO CITRUS

Citrus € um género de plantas da familia Rutaceae e suas frutas possuem muitos
nutrientes e valor medicinal, além de possuirem fragrancia e sabor refrescantes e
vitamina C. As frutas de citros possuem diversas atividades biol6gicas, como efeito
antialérgico, anticarcinogénico, antiviral e até capacidade de reduzir o risco de ataques
cardiacos (LADANIYA, 2008).

A safra de citros é a principal safra cultivada no mundo inteiro e 0s principais citros
sao as laranjas, toranjas, tangerinas, limdes e limas (KHAN, 2007). Entre 2004 e 2005, o
Brasil ja liderava a producdo de citros com mais de 18,9 milhdes de toneladas
(LADANIYA, 2008).

2.2.1 Citrus deliciosa Tenore

A Citrus deliciosa Tenore, também conhecida como tangerina montenegrina e
popularmente como bergamota, faz parte do género de plantas Citrus, da familia
Rutaceae. Conforme Figura 2, suas arvores possuem grande quantidade de folhas. Além
disso, os frutos sdo de sabor agradavel, possuem sementes e casca fina e levemente
aderente ao fruto, sdo suculentos, doces e de cor laranja-amarelada (LADANIYA, 2008).

Do ponto de vista botanico, ainda existe um grupo do qual a tangerina
montenegrina faz parte, o grupo mandarina, que inclui outras espécies de citros. Porém,
ao referenciar Oleos essenciais de mandarina, normalmente refere-se ao 6leo da
tangerina montenegrina (DUGO; MONDELLO, 2011).
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Figura 2 — Citrus deliciosa Tenore

Fonte: MF Rural (201).

2.2.1.1 Oleo essencial da folha de Citrus deliciosa Tenore

O ¢6leo essencial das folhas, botbes e pequenos galhos de diversos citros sédo
conhecidos como petitgrain (DUGO; DI GIACOMO, 2002). O dleo essencial de petitgrain
da C. deliciosa Ten é composto principalmente pelos monoterpenos limoneno, linalol e
citral (BASER; BUCHBAUER, 2010). Além destes, existe a presenca de a-pineno, B-
pineno e pode haver a presenca de p-cimeno, mirceno, -ocimeno, sabineno, metil-N-
metil antranilato, entre outros (DUGO; MONDELLO, 2011).

O metil-N-metil antranilato, também conhecido como dimetil antranilato, € um éster
metilico de forma estrutural apresentada na Figura 3. E largamente utilizado como
fragrancia em cosméticos, shampoos, sabonetes e até em produtos de limpeza e por ser
fototoxico ndo é recomendado apresentar concentracfes maiores que 0,1 % em produtos
de pele que ndo necessitam de enxague para evitar reacfes que sensibilizem a pele
(SCCS, 2011). Além disso, o metil-N-metil antranilato possui cheiro caracteristico e
pungente (CORREA; QUINONES; ECHEVERRI, 2015).
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Figura 3 - Metil-N-metil antranilato
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Fonte: Merck KGaA (2020).
2.3 PROCESSOS DE EXTRACAO DE OLEOS ESSENCIAIS

‘A extracdo € uma operacdo unitaria que tem por objetivo a separacdo de
determinadas substancias a partir de diversas matrizes, sélidas ou liquidas, através de
processos quimicos, fisicos ou mecanicos” (LEAL, 2008).

Os oOleos essenciais de matérias-primas de origem vegetal podem ser extraidos
pelos métodos de destilacdo por arraste a vapor, hidrodestilacdo, extracdo por fluido
supercritico, prensagem a frio, extracdo com solventes organicos, enfloracdo e outros
(PIRES, 2017). Destes, os mais tradicionais sdo a destilacdo por arraste a vapor, a
hidrodestilacao e a extracao por fluido supercritico (SARTOR, 2009).

Um dos aspectos a serem considerados para acompanhar a demanda de 6leos
essenciais de matéria-prima vegetal é a qualidade dos OE presentes no mercado, o que
desperta a necessidade de novos processos de extracdo. Para todos os métodos de
extracdo, é importante avaliar o desempenho em relagédo ao rendimento, as propriedades
e qualidade do dOleo, o tempo de operacédo (produtividade) e custo de operacdo (LEAL,
2008).
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2.3.1 Extracéao por fluido supercritico

Um fluido supercritico consiste em um fluido (g4s) em temperatura acima da
temperatura critica, que € aquela onde ele ndo pode ser liquefeito por compressao
isotérmica. Ao elevar um gas acima de sua temperatura e pressao criticos, considera-se
gue ele esta no estado supercritico, que é onde ocorre a extracdo. Ao utilizar um fluido
no estado supercritico, algumas de suas propriedades sdo percebidas, como alta
densidade (semelhante & de um liquido), baixa viscosidade (semelhante a um gas), alta
capacidade de dissolucdo de solutos (semelhante a um liquido) e difusividade
intermediéaria entre gas e liquido (SARTOR, 2009).

Essa técnica de extracdo tem crescido muito nas ultimas décadas, ela € mais
rapida que as outras extracdes de OE, utiliza CO2 como solvente e seu uso é limpo e
seguro. Tem como desvantagens sua alta sensibilidade proxima ao ponto critico e, em
escala industrial, seu elevado custo. Porém conta com uma gama de vantagens em
escala laboratorial, como o baixo custo de operacédo, os baixos impactos ambientais por
néo ser poluente, inflamavel ou toxico e sua alta seguranca (SARTOR, 2009). A Figura 4

representa o esquema de um sistema de extracao por fluido supercritico.

Figura 4 - Esquema de extracdo por fluido supercritico
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Fonte: Rodrigues (2002).
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2.3.2 Extracao por hidrodestilacéo

Um processo de extracdo de Oleos essenciais que envolve agua é chamado de
hidrodestilacdo, podendo ser classificado em trés processos: destilacdo com &gua,
destilagdo com agua e vapor e destilacdo direta com vapor d’agua. Para a destilagdo com
agua, o material vegetal esta flutuando ou imerso na agua em ebulicdo utilizada para
realizar a extracao, sendo assim, estdo em contato direto. Para a destilacdo com agua e
vapor, a matéria-prima estd em um suporte perfurado, um pouco acima do nivel de 4gua,
entrando em contato apenas com o vapor imido da agua em ebulicdo. Por fim, para a
destilacao direta com vapor d’agua, néo ha agua abaixo da matéria-prima, pois apenas o
vapor € colocado no sistema de extracdo (KOKETSU; GONCALVES, 1991).

O método consiste essencialmente em volatilizar e condensar uma mistura de
agua e material volatil vegetal. Existe uma grande termodegradacédo devido ao fato de
operar em temperaturas altas (SARTOR, 2009). A Figura 5 ilustra um sistema de extracéo

por hidrodestilacédo de contato direto com a agua.

Figura 5 - Sistema de hidrodestilacdo onde a amostra estd em contato direto com a
agua
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Fonte: Leal (2008).

Dentro dos métodos de hidrodestilacdo, o aparelho mais utilizado em laboratérios

€ o clevenger. Isso ocorre pela facilidade em manuseio e seu baixo custo (SARTOR,
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2009). A Figura 6 representa o aparelho Clevenger ja conectado a um baldo de fundo

redondo.

Figura 6 - Aparelho de extracao do tipo clevenger

Fonte: Didéatica SP Artigos e Equipamentos para Laboratorios (2020).

2.3.3 Extracao por destilacédo por arraste a vapor

A diferenca entre a hidrodestilacdo e a destilacdo por arraste a vapor consiste
exclusivamente no contato entre o material vegetal e o solvente de extracdo. No arraste
a vapor, o material vegetal entra em contato somente com o vapor do solvente e ndo com
0 solvente em si (SARTOR, 2009). Ja na hidrodestilagdo, a matéria-prima entra em
contato direto com a agua, estando imersos ou flutuando sobre a mesma e os 6leos
essenciais, por possuirem tensdo de vapor mais elevada, sdo extraidos do material
vegetal (ORLANDA, 2011).

Em escala industrial é preferivel a destilacdo por arraste a vapor, uma vez que é
um processo mais simples, econémico e permite utilizar grandes quantidades de material
vegetal por vez (SARTOR, 2009). A industria utiliza amplamente o método de destilacédo
por arraste a vapor justamente pelo fato de ndo haver contato entre a agua e o material
vegetal (ORLANDA, 2011). A Figura 7 ilustra um sistema de destilagdo por arraste a

vapor.



Figura 7 - Sistema de destilacdo por arraste a vapor em escala piloto
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Utiliza um gerador de vapor externo ao sistema, que gera vapor d’agua saturado

ou superaquecido (LEAL, 2008). O vapor d’agua gerado, passa por um vaso extrator que

contém um leito fixo de material vegetal distribuido de forma que haja o maior contato

possivel entre a matéria-prima e o vapor. Os compostos volateis sdo arrastados pelo

vapor para o topo em direcdo ao condensador e em seguida passam para 0 vaso

separador. O vaso separador realiza a separacdo das fases oleosa e aquosa do

condensado (PIRES, 2017).

dorna, condensador, vaso separador, coletor e gerador de vapor. Eles sdo descritos de

forma sucinta conforme Koketsu e Gongalves (1991) abaixo:

1.

vapor e responsavel por descartar o condensado acumulado;

Condensador: responsavel por condensar o material volatil e o vapor;

escolhido conforme o peso do 6leo em questao;

Coletor: utilizado para armazenar o 6leo essencial ja separado da agua;

Cinco componentes fazem parte do sistema de extracdo por arraste a vapor:

Dorna: responsavel pela separacdo do material vegetal e da fonte distribuicdo do

Vaso separador: responsavel por separar a mistura oleosa e aguosa e deve ser

Gerador de vapor (ou caldeira): responsavel por gerar o vapor saturado ou

superaquecido que extraira o 6leo essencial e também deve ser escolhida
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considerando o tipo de 0Oleo que se esta trabalhando, uma vez que cada Oleo

requer uma vazao diferente de vapor d’agua.

2.3.3.1 Vacuo

Um dos problemas enfrentados ao realizar uma extracao por destilacdo € a alta
temperatura de ebulicdo do material. Se a matéria-prima possuir um ponto de ebulicao
muito alto, algumas substancias presentes irdo se degradar antes que a ebulicdo possa
ser realizada. Nestes casos, para separar 0S compostos em questao de impurezas ou
para purifica-los, € necessario diminuir a temperatura de ebulicdo do material para que o
mesmo possa ser vaporizado sem alcancar temperaturas de degradacdo de moléculas
de interesse (SARTOR, 2009). Assim, operacfes realizadas sob vacuo permitem a
diminuicdo da temperatura de operacdo e, assim, separam 0S cOmpostos que seriam
destruidos ao operar em temperaturas e pressdes normais (MEDEIROS, 2014). Para
isso, pode ser acoplada uma bomba de vacuo no sistema de fracionamento, fazendo com
que a pressao interna seja menor que a pressao atmosférica, assim, diminuindo a

temperatura de extracdo do material vegetal.

2.4 FRACIONAMENTO DO OLEO

Os 0Oleos essenciais possuem constituintes polares e apolares, sendo que 0s
constituintes polares sdo os responsaveis pelas propriedades organolépticas dos 6leos.
J& os constituintes apolares, estdo em maior quantidade e oxidam ao serem expostos a
luz ou ar, além de serem responsaveis por atrapalhar a solubilidade do 6leo. Uma vez
oxidados, estes componentes (que incluem os terpenos) possuem odor desagradavel, o
gue inviabiliza o uso do OE (FERNANDES, 2017).

Sendo assim, € realizada a desterpenacao, que pode consistir em remover parcial
ou totalmente os monoterpenos e/ou sesquiterpenos da mistura (FERNANDES, 2017). O
processo de desterpenacédo, também conhecido como folding, mira concentrar os

componentes de interesse retirando os monoterpenos e, quanto mais concentrado, maior
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valor econdmico ele possui uma vez que aumenta a estabilidade do 6leo (PERINI et al.,
2017).

A desterpenacdo e o enriquecimento do Oleo essencial extraido ocorre pelo
fracionamento do vapor, isolando fragcdes de constituintes especificos ou até mesmo de
um unico componente puro. Para realizar a separacdo dos componentes do vapor sem
que ocorra decomposicdo dos constituintes pela temperatura, baixas pressées Ssao
aplicadas ao fracionamento, ou seja, com vacuo. Existem diferentes tipos de colunas de
fracionamento, sendo que a mais utilizada é uma coluna de vidro ou aco inoxidavel
recheada de anéis Raschig (BASER; BUCHBAUER, 2010).

2.5 ANALISE DE EXTRATOS

Para realizar a analise quimica dos 6leos essenciais podem ser utilizadas técnicas
cromatograficas e espectroscopicas para realizar a separacdo e identificacdo dos
constituintes. A partir das técnicas e dos resultados das andlises, consultam-se
bibliotecas com informac¢des do espectro para identificar e quantificar as substancias ja
conhecidas e presentes no sistema (ORLANDA, 2011).

As técnicas cromatograficas sdo: cromatografia em camada delgada (CCD),
cromatografia em coluna (CC), cromatografia gasosa (CG) e cromatografia liquida de alta
eficiéncia (CLAE). E as técnicas espectroscépicas sdo: espectroscopia na regiao do
ultravioleta (UV), do infravermelho (IV), de ressonancia magnética nuclear de hidrogénio
(RMN1H) e de carbono (RMN13C) e a espectrometria de massas (MS) (ORLANDA,
2011).

2.5.1 Cromatografia

E uma técnica muito versatil de anélises que consegue, de uma Unica vez, separar

componentes de uma mistura, identifica-los e quantifica-los (SCOTT, 2003).

A cromatografia € um método fisico-quimico de separagdo dos componentes de
uma mistura, realizada através da distribuicdo destes componentes entre duas
fases, que estdo em contato intimo. Uma das fases permanece estacionéaria
enquanto a outra move-se através dela. Durante a passagem da fase movel
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sobre a fase estaciondria, os componentes da mistura séo distribuidos entre as
duas fases, de tal forma que cada um dos componentes é seletivamente retido

pela fase estacionaria,
componentes (COLLINS; BRAGA; BONATO, 1997).

resultando em migracfes diferenciais destes

As amostras podem ser solidas, liquidas ou gasosas e podem variar em

complexidade e numero de compostos e as analises podem ser realizadas em diversos

tipos de aparelhos, desde equipamentos complexos e caros até os mais simples e

baratos objetos (SCOTT, 2003). As diferentes modalidades de cromatografia podem ser

classificadas por técnica, mecanismo de separacao e tipos de fases (COLLINS; BRAGA,

BONATO, 1997). A Figura 8 esquematiza os tipos mais comuns de cromatografia.

Figura 8 - Tipos de cromatografias
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Fonte: Adaptado de McNair e Miller (2009).

2.5.1.1 Cromatografia gasosa

A cromatografia gasosa é utilizada para separar amostras de gases ou

substancias volateis por meio da diferenca de distribuicio da amostra entre a fase

estacionaria e a fase movel. Neste caso, a fase movel € gasosa e a fase estacionaria
pode ser liquida ou solida (COLLINS; BRAGA; BONATO, 1997). Por conter uma fase

gasosa, € necessario operar em um recipiente selado e vedado, conhecida como coluna

(MCNAIR; MILLER, 2009).
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A operacdo consiste em injetar a amostra em uma coluna contendo a fase
estacionaria. Com o uso de temperaturas especificas, a amostra € vaporizada e retida
até chegar ao fim da coluna. Cada amostra possui propriedades diferentes, assim como
cada fase estacionaria, o que faz com que o tempo de retencdo de cada componente da
amostra seja diferente. Quando os constituintes chegam ao fim da coluna, séo recebidos
por um detector, responsavel por quantifica-los (COLLINS; BRAGA; BONATO, 1997). A
Figura 9 representa um esquema de cromatografia gasosa e o Quadro 2 pontua,
conforme McNair e Miller (2009), as vantagens e desvantagens do método.

Figura 9 - Esquema de um processo de cromatografia a gas

Software

Gas de Injetor
carregamento

( W Controle

de
pressao/
fluxo

Detector

Fonte: DCtech Instrumentacéo (2020).

Quadro 2 - Vantagens e desvantagens da cromatografia gasosa

Vantagens Desvantagens
- . : A Apenas para amostras gasosas ou
Rapido, preciso, simples e econémico .
volateis
Eficiente, com alta resolucao Perigoso para amostra termodegradaveis
Sensivel (detecta ppm e até ppb) Inadequada para amostras grandes

Necessita de acoplamento de
espectrometro de massas para
confirmacéo de identidade

N&do destrutivo e requer amostras
pequenas (uL)

Fonte: Adaptado de Collins, Braga e Bonato (1997).
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2.5.1.1.1 Cromatografia gasosa com detector por ionizacdo de chama (CG-DIC)

Vérios sao os tipos de detectores utilizados em uma cromatografia gasosa, porém
o detector por ionizacdo de chama é o mais utilizado por possui uma alta sensibilidade
para compostos organicos (MCNAIR; MILLER, 2009; BRAITHWAITE; SMITH, 1996).

O gas de arraste chega ao detector e uma chama produzida pela
combustdo de ar e hidrogénio queima e ioniza algumas das moléculas presentes
nesta corrente gasosa (impurezas presentes no gas de arraste, produtos
originados das sangrias da coluna e septo). Quando moléculas da amostra
presentes no gas de arraste chegam ao detector, elas sdo queimadas na chama,
ocorrendo a formacao de ions, que sdo coletados por um eletrodo. A quantidade
de ions formados quando a amostra esta presente no gas eluente é muito maior
gue a quantidade formada quando somente o0 gas de arraste esta sendo
gueimado. A corrente gerada é convertida em voltagem, amplificada e captada
pelo registrador (COLLINS; BRAGA; BONATO, 1997).

O sinal varia aumenta de forma proporcional a quantidade de atomos na molécula,
e diminui em funcéo da combustédo envolvendo a captura de elétrons em alguns grupos
eletronegativos. Além disso, a eficiéncia do detector depende de uma boa proporcéo
entre os gases que alimentam a chama (COLLINS; BRAGA; BONATO, 1997).

2.5.1.1.2 Cromatografia gasosa com espectrometria de massas (CG-EM)

A espectrometria de massas € uma técnica analitica que determina o peso
molecular de compostos quimicos pela separacao de ions moleculares de acordo com a
sua relacdo entre massa e carga. Os ions sao gerados induzindo a perda ou o ganho de
uma carga e, ao serem formados, podem ser separados e detectados. O espectrémetro
€ composto por uma fonte geradora de ions, um separador que analisa as massas
baseado na relagdo de massa e carga e um detector de ions (SIUZDAK, 1996). A

Figura 10 ilustra um espectrdmetro de massas e seus trés principais componentes.
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Figura 10 - Esquema representativo de um espectrometro de massas

—] =

++ J
?0 - +++* W +++ N ++ e i y
0@?‘:{;‘ +’+'=5>"++++++++++++++ — )4"
SRR +* +++ +

® . e ++ .’ ‘ +
I_rl——l L i

Fonte: Adaptado de Siuzdak (1996).

O analisador de massas, o0 detector de ions e alguns geradores de ions necessitam
acoplar uma bomba no sistema, uma vez que operam em baixas pressdes. O ultimo item
necessario € um computador, que registra o sinal detectado no sistema e identifica os
componentes que fazem parte da amostra (EKMAN et al., 2009).

O método que consiste em um sistema de cromatografia gasosa acoplado a
espectrometria de massas € largamente usado para realizar analises de 6leos essenciais.
Esta combinagdo opera com alta sensibilidade, gerando uma boa andlise qualitativa
(OLIVEIRA, 2012). O sistema permite separar 0s componentes da amostra e fornece um
espectro de massas para cada pico que por sua vez, mostra a massa molecular do
respectivo componente e o padréo de fragmentacdo. A massa molecular informa a classe
da substancia e o padréo de fragmentacdo é usado para comparar eletronicamente com
0S espectros presentes na biblioteca do computador (RODRIGUES, 2002).

A interface € o dispositivo que transporta a amostra do cromatografo ao
espectrometro (KITSON; LARSEN; McEWEN, 1996). O vapor que vem do cromatégrafo
passa pela interface e vai até a camara de ionizacédo do espectrometro, sendo possivel
obter o espectro de massas de cada um dos componentes presentes na mistura
(RODRIGUES, 2002). Os espectros podem ser apresentados em graficos ou tabelas,
sendo que a representacao grafica possui a vantagem de apresentar as sequéncias de
fragmentacdo (ORLANDA, 2011). A Figura 11 representa um esquema da técnica de

cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas.



Figura 11 - Cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIAIS

3.1.1 Material vegetal

O material vegetal utilizado para a realizagdo do trabalho foi a folha da planta
tangerina cv montenegrina (Citrus deliciosa Tenore) do pomar experimental da
Universidade de Caxias do Sul em S&o Sebastido do Cai, municipio do Rio Grande do
Sul.

3.1.2 Equipamentos para processamento da folha

Foi utilizado um secador com circulacdo forcada de ar na sala de secagem da

Universidade de Caxias do Sul.

3.1.3 Equipamentos de extracao

Foram utilizados trés sistemas de extracdo sob arraste a vapor sob presséo
atmosférica. Os equipamentos utilizados consistem em um baldo de fundo redondo
inserido em uma manta de aquecimento marca Quimis, modelo Q321A28, com poténcia
de 690 W que aquece a agua utilizada para a extracdo. Acoplado ao baldo esta uma
camara de vidro onde a amostra foi colocada e em seguida, um condensador e um

clevenger para realizar a separacao do 6leo, conforme Figura 12.



38

Figura 12 - Sistema de extracao sob presséo atmosférica

Fonte: A Autora (2020).

Para o sistema de extragdo sob vacuo, foi utilizado um baldo de fundo redondo
aguecido por manta de aquecimento acoplado a uma camara de vidro e em seguida a
um condensador. O condensador, por sua vez, esta ligado a um recipiente que esta
acoplado a bomba de vacuo marca Prismatec, modelo 121, com vazdo maxima de
2,2 m3/h, capacidade de 37 L/min e poténcia de 0,25 hp (190 W) e a um tubo em U,
responsavel por realizar a separagdo do 6leo e por se ligar a outro baldo onde o
condensado serd armazenado. Este ultimo baldo também esta acoplado a bomba de
vacuo, garantindo assim, que o vacuo se mantenha em toda a extensdo do sistema. A
Figura 13 ilustra o projeto do sistema.
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Figura 13 — Projeto do sistema de extracao sob vacuo
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Fonte: A Autora (2020).

3.1.4 Equipamentos de analise

As analises foram realizadas em cromatdgrafo a gas com detector por ionizacao
de chama no Laboratorio de Biotecnologia de Produtos Naturais e Sintéticos (LBIOP) da

Universidade de Caxias do Sul

3.2 METODOS

3.2.1 Coleta do material vegetal

A coleta do material vegetal ocorreu no dia 11 de setembro no pomar experimental
da Universidade de Caxias do Sul, localizado na cidade de S&o Sebastido do Cai. O dia
era nublado e as folhas estavam completamente secas de chuvas. A coleta ocorreu das
9h30 as 11h e foram coletados galhos de plantas somente com frutos e sem flores para
garantir uma amostragem padronizada. A Figura 14 ilustra o pomar experimental e os

pés de C. deliciosa Ten. utilizados para a coleta do material.



40

Figura 14 — Pomar experimental e plantas de coleta de material

Fonte: A Autora (2020).

3.2.2 Processamento do material vegetal

Os galhos foram armazenados em sacos plasticos e transportados de carro até a
cidade de Bento Goncalves, onde, no mesmo dia, foi realizada manualmente a separacao
das folhas e dos galhos, conforme Figura 15. Os galhos foram descartados e as folhas
foram espalhadas em local fechado, seco e arejado por trés dias para conservacao e

gradual secagem das folhas antes de serem levadas até a universidade.
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Figura 15 - Folhas separadas dos galhos

/!

i:onte: A Autora (2020).

No dia 14 de setembro, as folhas foram levadas de carro até a universidade e
espalhadas em camara de secagem com soprador e circulagcdo forcada de ar a uma
temperatura de 40 °C por mais trés dias, até as folhas estarem secas. A Figura 16 mostra
as folhas na camara de secagem. Apos a secagem, elas foram armazenadas em um saco

e homogeneizadas dentro do mesmo para aguardar as extracoes.
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Figura 16 - Folhas no secador

Fonte: A Autora (2020).

3.2.3 Determinacéo do teor total de 6leo da planta

As folhas foram pesadas em balanc¢a analitica, onde foram separadas 3 séries de
50 gramas de folhas secas para realizar as extracoes.

Foram realizadas em escala de bancada, extracdes em triplicata a presséo
atmosférica e tempo de 4 horas para exaurir completamente o 6leo essencial do material
vegetal e assim determinar o teor total de 6leos essenciais da planta. As extracdes foram
realizadas com 50 gramas de folhas secas nas camaras de vidro e foi utilizado sistema
conforme com clevenger para separar os 6leos, conforme Figura 12. O condensador foi
acoplado de forma a configurar um sistema em paralelo para a temperatura do
condensado ser a mesma em todas as extracdes. Esta temperatura foi configurada para

entrar no sistema em 14 °C e o sistema esté representado na Figura 17.
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Figura 17 - Extracéo sob pressao atmosférica em triplicata por 4 horas

Fonte: A Autora (2020).

3.2.4 Determinacao da composicéo padrao de 6leo da planta

Para determinacdo da composicao do 6leo essencial a ser utilizado como padréo
comparativo para as extragdes com vacuo, foram realizadas em triplicata e escala de
bancada, extragbes sob pressdo atmosférica com 50 gramas de folhas, porém, durante
um tempo total de 1 hora. Também foi utilizado clevenger para separar o 6leo e a
configuragdo do sistema do condensador também foi em paralelo com a agua do
condensador entrando no sistema em 14 °C. O ensaio esta ilustrado na Figura 18.
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Figura 18 - Extracéo sob pressao atmosférica em triplicata por 1 hora

Fonte: A Autora (2020).

3.2.5 Determinacéo do volume de condensado para projeto do sistema de extracao
sob vécuo

Em um sistema completamente fechado composto por manta de aquecimento,
baldo de fundo redondo, camara para simular uma extragdo, condensador e balédo para
coleta do condensado, foi realizado um ensaio em para determinar o volume de
condensado que uma extracdo sob vacuo gera. Realizado sob uma pressao interna de -

650 mmHg e sem material vegetal para extragéo, o sistema esté ilustrado na Figura 19.
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Figura 19 - Sistema fechado para determinacédo do volume de condensado

Fonte: A Autora (2020).

3.2.6 Determinacéo da influéncia da pressdo no rendimento e composicao do 6leo

No sistema de extracdo sob vacuo, foram executadas extragdes com a mesma

guantidade de material vegetal (50 gramas de folhas ja processadas) e durante 0 mesmo

tempo de extragdo (uma hora). Cada uma das extracdes foi feita a presséo constante,

porém a pressdes diferentes, conforme Tabela 1.

Tabela 1 - Ensaios e suas respectivas pressdes de operagao

Ensaio Vacuo (mmHg) | Presséo interna (mmHg)
1 -150 610
2 -300 460
3 -450 310

Fonte: A Autora (2020).
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Em cada pressao foram realizadas extracdes em triplicata, para garantir uma
amostragem correta do rendimento e da composicao do 6leo essencial em cada pressao.

O sistema de extragéo esta elucidado na Figura 20.

Figura 20 - Sistema de extracdo sob vacuo

Fonte: A Autora (2020).

3.2.7 Verificacao da eficiéncia do aparato de extracao

Ainda, para verificagdo da eficiéncia do aparato de extracdo sob vacuo, foram
realizadas extracdes em triplicata, em sistema fechado, porém sem a utilizacdo da bomba
de vacuo, com 50 gramas de material vegetal, sob presséo atmosférica e pelo tempo de
uma hora.
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3.2.8 Analise dos extratos

As analises foram realizadas em cromatdgrafo gasoso Hewlett Packard 6890
Series equipado com um processador de dados HP-Chemstation, utilizando uma coluna
HP-5 (de 30 m de comprimento com diametro interno de 320 ym) com 0,50 ym de
espessura de filme (Hewlett Packard, Palo Alto, CA, USA). A programacao de
temperatura foi de 40 °C por 8 min, aumentando para 180 °C a 3 °C-min1, posteriormente
aumentando para 230 °C a 20 ° C-min't, mantendo a 230 °C por 20 min. A temperatura
do injetor foi de 250 °C, split ratio de 1:50, temperatura do detector de 250 °C, hidrogénio
como gas de arraste a 34 kPa e o volume injetado de amostra foi de 1 yL, diluido em

hexano em proporc¢éo de 1:10.



48

4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Para o projeto e dimensionamento do aparato de extracao sob vacuo, inicialmente
foi realizado um teste, conforme Figura 18, para obter o volume de condensado em um
sistema fechado e com vacuo. Em um periodo de 90 minutos, com vacuo de -650 mmHg,
foi coletado um volume de 630 mL de 4gua condensada, assim, foi elaborado, conforme
Figura 18, o sistema de extracdo englobando um baldo de 2 L de volume para ser
utilizado nos ensaios com material vegetal, garantindo assim que ao alterar a pressao
nos ensaios e ao adicionar o material vegetal, o volume total do balédo seja suficiente para
o volume do condensado gerado na extracao.

Entéo, foi elaborado um novo sistema de extracédo, permitindo o acoplamento de
uma bomba de vacuo, de forma a manter a pressdo negativa em todo o sistema. O
sistema de extracdo a vapor, € constituido por um baldo de fundo redondo de volume de
5 litros, que esta colocado em uma manta de aquecimento. Acoplado ao baldo esta a
camara onde o material vegetal é inserido e entdo, acoplado a camara estd um
condensador.

Uma vez que o Oleo possui polaridade diferente da agua e densidade menor que
a da agua, o sistema forma duas fases liquidas, ficando o 6leo na camada superior.
Sendo assim, logo abaixo da saida do condensador esta um pequeno baldo onde o 6leo
pinga e escorre para um tubo em U que, por possuir vasos comunicantes, mantém o nivel
da 4gua sempre 0 mesmo e, ao receber o condensado, expele o0 excesso de agua dentro
de um baldo coletor. Tanto o baldo por onde passa o 6leo como o baldo que armazena o
condensado estdo conectados a bomba de vacuo, garantindo assim, pressao uniforme
em todo o sistema. A Figura 19 mostra o sistema de extracdo sob vacuo.

Tendo o sistema definido, seu dimensionamento foi feito pensando em obter uma
graduacéo no tubo em U, mantendo uma escala de volume de 50 yL a cada 1 mm de
altura, similar a graduacgao do clevenger e, no total, 5 mL de volume em cada perna do
tubo em U, suficiente para armazenar o 0leo e uma quantidade de agua que mantém o
nivel pelos vasos comunicantes. Sendo assim, o diametro interno ideal do tubo em U foi

calculado conforme Equacéo (1).
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V =mnr?h (1)
50ul = mxr?x 1 mm
r=0,004m

d=8mm

Para garantir que o vacuo ndo quebre e nem trinque o vidro, foi necessario utilizar
um tubo com uma espessura de parede mais grossa, sendo assim, utilizando um tubo
catalogado com diametro externo de 12 mm e espessura de parede de 2,2 mm,
resultando em um diametro interno de 7,6 mm (SCHOTT, 2020). Para o diametro real de
7,6 mm, foi entdo calculada a altura necesséria do tubo, utilizando ainda a Equacéao (1),
para comportar um volume de 5 mL com um raio de 0,0038 m, equivalente ao diametro
interno de 0,0076 m. Com o projeto dimensionado, foi fabricado o aparato de extracao

sob vacuo.

50mL = X 0,0038%2 X h
h=11cm

Para os ensaios sem vacuo, naturalmente, a pressédo foi a pressao atmosférica,
760 mmHg. Ja para os ensaios com vacuo de -150 mmHg, a presséo interna do sistema
foi de 610 mmHg, para o vacuo de -300 mmHg a pressao interna foi de 460 mmHg e para
0 vacuo de -450 mmHg a presséo interna foi de 310 mmHg. Os valores de rendimento
de extragéo estéo evidenciados na Tabela 2 e na Figura 21. Observa-se que apenas dois
ensaios de 1h realizados em clevenger estdo apresentados na Tabela 2, o que é

consequéncia do descarte de um ensaio em fun¢éo de seus resultados destoantes.

Tabela 2 - Presséo, volume extraido e rendimento de cada extracdo

Ensaio Presséao Volume Rendimento \'/o_lume R'er?dimento
(mmHg) (mL) (% m/v) meédio (mL) | médio (% m/v)
0,3 0,6
Aparato 1h 760 0,3 0,60 0,30 0,60
0,3 0,60
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Ensaio Presséo Volume Rendimento Yo_lume R,erydimento
(mmHQ) (mL) (% m/v) medio (mL) | médio (% m/v)
0,2 0,4
610 0,25 0,5 0,22 0,43
0,2 0,4
0,2 0,4
460 0,2 0,4 0,22 0,43
0,25 0,5
0,15 0,3
310 0,1 0,2 0,15 0,3
0,2 0,4
C'e"lehnger 760 045 o2 0,48 0,95
0,5 1
0,4 0,8
Clevenger | 760 0,35 0,7 0,38 0,77
0,4 0,8

Fonte: A Autora (2020).

Figura 21 - Rendimento de extracdo por pressao de operacdo nos dois sistemas
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Observa-se que conforme a pressdo do sistema diminui, ou seja, quanto mais
vacuo é aplicado ao sistema, menor € o rendimento de extracdo e que, mesmo em
pressao atmosférica, 0 aparato projetado para operar com vacuo realiza ensaios com
rendimento menor que aqueles realizados no sistema de arraste a vapor classico
utilizando separador de 0Oleos clevenger.

A curva que relaciona a pressédo e o rendimento de extracdo para o aparato que
opera com vacuo esté ilustrada na Figura 22.

Figura 22 - Curva de presséo de operacao e rendimento de extracdo para o aparato
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Fonte: A Autora (2020).

Percebe-se que, ao aplicar vacuo de -450 mmHg, em pressao interna de
310 mmHg, o rendimento de 6leo no aparato de cai pela metade em relacdo ao
rendimento em pressdo atmosférica.

A extracao feita em clevenger pelo periodo de 4 h foi realizada para determinar o
teor total de Oleo essencial da planta, porém, foi observado que o rendimento de dOleo
deste ensaio foi menor do que o rendimento do ensaio de 1 h. O rendimento mais baixo
da extracdo mais longa pode ser efeito da caracteristica que o 6leo apresentou de se
separar dentro do clevenger, conforme Figuras 22 e 23. Muitas vezes uma parcela de

Oleo se desprendeu do resto, deslocando-se para um local sem graduacgéo e impossivel
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de quantificar, conforme Figuras 23 e 24 ou até impossivel de se coletar, conforme
Figura 24.
Figura 23 - Oleo dividido no clevenger

Fonte: A Autora (2020).

Figura 24 - Oleo separado no clevenger

Fonte: A Autora (2020.
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Em funcao disso, esses ensaios tiveram seus resultados descartados e 0s ensaios
realizados com a duracdo de apenas uma hora, foram utilizados como padrdo de teor
total de OE.

Os cromatogramas gerados com o detector por ionizacdo de chama fornecem o
indice de retencédo de cada componente. Com isso, foi realizada uma comparacdo com
os valores encontrados na literatura para identificacdo dos compostos quantificados nos
cromatogramas. O Quadro 3 mostra os componentes presentes no OE extraido da planta
nos ensaios realizados na pressao atmosférica em sistema tradicional com separador de
Oleos clevenger, ao mesmo tempo que fornece indice de retencdo encontrado no
cromatografo e o encontrado em Adams (2017). Neste ensaio, uma das triplicatas
apresentou resultados destoantes para quase todos os componentes, sendo assim, ela
foi descartada e apenas duas replicatas foram consideradas.

Quadro 3 - Componentes presentes na extracao tradicional com clevenger

Replicata (% m/m)

FID Lit Composto 1 2 Média (% m/m)
843,2 850 (2)-3-hexenol - 0,10 0,05
927,0 924 a-tujeno 0,12 0,13 0,125
934,8 932 a-pineno 0,47 0,51 0,49
979,1 979 B-pineno 0,61 0,67 0,64
990,7 988 Mirceno - 0,07 0,035
1025,5 | 1025 Limoneno 1,00 1,08 1,04
1029,6 | 1032 (2)-B-ocimeno 0,83 0,91 0,87
1072,1 | 1065 Linalol 7,82 7,43 7,625
1090,7 | 1089 p-cimeno - 0,11 0,055
1100,8 | 1100 Nonanal - 0,10 0,05
1178,5 | 1179 p-cimen-8-ol 0,19 0,15 0,17
1292,3 | 1289 Timol 0,23 0,25 0,24
1302,1 | 1300 Af;gf”ge 027 | 0,22 0,245
1405,7 | 1405 | MetlN-metil g 05 | g5 96 86,54

antranilato
1499,5 | 1500 | Biciclogermacreno | 0,19 0,18 0,185
- - N&o identificado 0,86 2,13 1,495

Fonte: A Autora (2020).
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Observa-se que, conforme Dugo e Mondello (2011) e Silvestre et al. (2020), o 6leo

possui como Unico componente majoritario metil-N-metil antranilato. Ainda, o0s
componentes secundarios sdo os monoterpenos linalol e limoneno e nos componentes-
traco estdo monoterpenos a-tujeno, a-pineno, B-pineno, mirceno, (Z)-B-ocimeno, p-
cimeno, p-cimen-8-ol, timol e acetato de terpinila, o sesquiterpeno biciclogermacreno, o
aldeido alifatico nonanal e o alcool alifatico (Z)-3-hexenol.

O Quadro 4 apresenta os componentes presentes no OE extraido sob pressdo
atmosférica no processo de extragdo a vapor utilizando o equipamento projetado. Além
disso, o Quadro 4 mostra a quantidade de cada componente, o indice de retencéo

detectado por ionizacdo de chama e o indice encontrado em Adams (2017).

Quadro 4 - Componentes presentes no processo de extracdo a pressao atmosférica

Replicata (% m/m)

FID Lit Composto 1 2 3 Média (% m/m)
926,9 | 924 a-tujeno 0,07 0,06 - 0,04
934,7 | 932 a-pineno 0,33 0,29 0,3 0,31
979 979 B-pineno 0,45 0,4 0,38 0,41
1025,6 | 1025 Limoneno 0,82 0,79 0,82 0,81
1029,6 | 1032 (2)-B-ocimeno 0,6 0,58 0,58 0,59
1073,1 | 1065 Linalol 6,29 6,17 6,13 6,20
1178,7 | 1179 p-cimen-8-ol - 0,06 - 0,02
1192,1 | 1186 a-terpineol - 0,04 - 0,01
14054 | 1405 | MetlFN-metl g0 o0 1 6627 | 70,19 68,37

antranilato
1436,8 | 1440 | Cis-p-farneseno 19,98 21,67 18,27 19,97
1462,4 | 1454 Trans-p- 038 | 042 | 044 0,41
farneseno
1500,7 | 1500 | Biciclogermacreno 0,23 0,25 0,27 0,25
1563 | 1561 Cis-nerolidol 0,09 0,12 0,11 0,11
- - Nao identificado 2,13 2,88 2,51 2,51

Fonte: A Autora (2020).

Observa-se uma grande diferenca nha composicéo do 6leo extraido no clevenger e
no Oleo extraido pelo processo de extracdo a vapor no aparato. O componente metil-N-

metil antranilato também foi o Unico componente majoritario, porém em uma
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concentracdo 18,17 % menor. O sesquiterpeno cis-B-farneseno, que néo foi extraido no
clevenger foi extraido em grande quantidade, sendo um componente secundario,
juntamente com o linalol. O monoterpeno a-terpineol e 0s sesquiterpenos, trans-f-
farneseno e cis-nerolidol que com clevenger ndo foram extraidos, neste ensaio foram
extraidos em pequenas quantidades fazendo parte dos componentes-traco juntamente
com a-tujeno, a-pineno, B-pineno, limoneno, (Z)-B-ocimeno, p-cimen-8-ol e
biciclogermacreno. Os monoterpenos mirceno, p-cimeno, timol e acetato de terpinila
juntamente com (Z)-3-hexenol e nonanal ndo foram extraidos.

Para o processo de extracdo a vapor sob o efeito de -150 mmHg de vacuo, com
pressdo interna de 610 mmHg, o Quadro 5 apresenta 0s componentes presentes
juntamente com a quantidade de cada um dos componentes, em base massica, e o indice

de retencdo detectado pelo cromatégrafo e o encontrado em Adams (2017).

Quadro 5 - Componentes presentes na extracao de 610 mmHg

Replicata (% m/m)

FID Lit Composto 1 2 3 Média (% m/m)
934,4 932 a-pineno 0,12 0,15 0,19 0,153
978,6 979 B-pineno 0,23 0,25 0,29 0,257
1025,2 | 1025 Limoneno 0,58 0,51 0,69 0,593
1029,2 | 1032 (2)-B-ocimeno 0,38 0,38 0,4 0,387
1072,9 | 1065 Linalol 7,45 6,15 5,22 6,273
1292,2 | 1289 Timol 0,17 - - 0,057
1302,1 | 1300 Afeerﬁtnﬁlge 0,19 i i 0,063
1406,7 | 1405 | Meti-N-metil g0 05 | 8983 | 89,87 89,340

antranilato
1461,4 | 1454 Trans-B- 031 | 042 0.3 0,343
farneseno
1500,4 | 1500 | Biciclogermacreno | 0,23 0,32 0,2 0,250
1562,6 | 1561 Cis-nerolidol 0,10 0,11 - 0,070
- - Nao identificado 1,92 1,89 2,85 2,220

Fonte: A Autora (2020).

Neste ensaio, ao aplicar -150 mmHg de vacuo, o metil-N-metil antranilato

continuou sendo o Unico componente majoritario do OE, porém sua concentracao
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aumentou de 68,37 % para 89,34 %. O linalol foi o Unico componente secundario, com
uma concentracao muito semelhante, aumentando de 6,20 % para 6,273 %. Mantiveram-
se presentes como componentes-traco 0 a-pineno, B-pineno, limoneno e (Z)-B-ocimeno
em menores concentragdes e biciclogermacreno na mesma concentracao. Ainda, foram
extraidos tracos dos componentes timol e acetato de terpinila que em pressdo
atmosférica ndo haviam sido extraidos, apenas em clevenger. Além disso, nao foi
possivel extrair os componentes a-tujeno, p-cimen-8-ol, a-terpineol e cis-B-farneseno
como em pressao atmosférica.

Para a leitura de temperatura do sistema, foi utilizada uma camera de
infravermelho MSX FLIR E6, que mediu a temperatura de 92,3 °C para a superficie
externa do baldo contendo a agua de extracdo e 85,1 °C para a superficie da caAmara
contendo o material vegetal. A Figura 25 ilustra a imagem térmica do sistema.

Figura 25 — Imagens térmicas do sistema de extracdo a 610 mmHg

o | 19.1 OFI.I*!
Fonte: A Autora (2020).

O Quadro 6 apresenta os componentes encontrados para a extragdo com pressao

de 460 mmHg, com vacuo de -300 mmHg.

Quadro 6 - Componentes presentes na extracao de 460 mmHg

Replicata (% m/m)
FID Lit Composto 1 2 3 Média (% m/m)

1025,1 | 1025 Limoneno - 0,27 - 0,09

1029,1 | 1032 | (2)-B-ocimeno - 0,16 - 0,05
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Replicata (% m/m)

FID Lit Composto 1 2 3 Média (% m/m)
1073,3 | 1065 Linalol 0,22 0,5 - 0,24
1404.8 | 1405 | Met-N-metil | g0 o0 | 9561 | 94.39 95,90

antranilato
1458,7 | 1454 Trans-B- 0,31 0,3 - 0,20
farneseno
1498,7 | 1498 a-selineno 0,22 0,2 - 0,14
Nao
- * | identificado | 2°® 1,96 5,61 3,38

Fonte: A Autora (2020).

Nestas extracbes a pressdo de 460 mmHg, o metil-N-metil antranilato foi o
componente majoritario, com aumento de 89,34 % para 95,90 % em sua concentracao e
ndo houveram componentes secundarios. O linalol foi extraido em uma concentragao
96,17 % menor que aquela apresentada em 610 mmHg, sendo apenas um componente-
traco com concentracdo de apenas 0,24 %. O limoneno, (Z)-B-ocimeno e trans-3-
farneseno continuaram sendo extraidos, embora em concentragbes menores, e 0
sesquiterpeno a-selineno que ndo havia sido extraido nos ensaios anteriores foi extraido
com concentracédo de 0,14 %. Ainda, ndo foi possivel extrair os componentes a-pineno,
B-pineno, timol, acetato de terpinila, biciclogermacreno e cis-nerolidol como na presséo
de 610 mmHg.

Para este ensaio, a temperatura da superficie do baldo contendo a agua utilizada
para a extracao foi de 76,6 °C e a temperatura da camara com a amostra foi de 75,2 °C.

A Figura 26 mostra a imagem térmica do sistema de extragao.



58

Figura 26 — Imagens térmicas do sistema de extracdo a 460 mmHg

m—_— 20.2 |$FLIR
Fonte: A Autora (2020).

O Quadro 7 apresenta 0s componentes presentes na extracao realizada a pressao
de 310 mmHg, com vacuo de -450 mmHg, juntamente com a quantidade de cada um dos
componentes, em base massica, e o indice de reten¢éo detectado pelo cromatdgrafo e o

encontrado em literatura.

Quadro 7 - Componentes presentes na extracao de 310 mmHg

Replicata (% m/m)

FID Lit Composto 1 2 3 Média (% m/m)
1072,3 | 1065 Linalol 0,37 - - 0,12
14031 | 1405 | MetlN-metil 1 gq o | 9751 | 96,7 97,57

antranilato
14257 | 1432 Trans-a- i i 2 43 0,81
bergamoteno
1458,1 | 1454 Trans-B- 0,25 - - 0,08
farneseno
Nao
- - identificado | 89 | 249 | 087 1,42

Fonte: A Autora (2020).

Nos ensaios a pressao de 310 mmHg, com -450 mmHg de vacuo, o metil-N-metil
antranilato continuou sendo o componente majoritario e apresentou uma concentracao
1,74 % maior que nas extracdes a 460 mmHg. Nao houveram componentes secundarios.
Os componentes-traco linalol e trans-B-farneseno foram extraidos em menor quantidade,

e 0 sesquiterpeno trans-a-bergamoteno que ndo havia sido extraido em nenhuma outra
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pressdo, foi extraido em baixa quantidade. Ainda, os componentes limoneno, (Z)-B-
ocimeno e a-selineno que haviam sido extraidos em 460 mmHg, ndo foram possiveis de
extrair.

Para este ensaio, a temperatura medida por cAmera de infravermelho da superficie
do baldo contendo a agua de extracao foi de 67,3 °C e a temperatura da camara contendo
o material vegetal foi de 64,8 °C. A Figura 27 mostra a imagem térmica do sistema de

extracao.

Figura 27 — Imagens térmicas do sistema de extracdo a 310 mmHg

Fonte: A Autora (2020).

Como a camera de infravermelho mede apenas a temperatura na superficie
externa do sistema, foi utilizada a Equacéo (2), conhecida como Equacgéo de Antoine,

para calcular a temperatura de vaporiza¢do da agua em cada um dos ensaios.
B
P = T30 (2)

Considera-se que para a agua pura A equivale a 11,68, B equivale a 3816 e C
equivale a -46,13 (DONCA, 2013). A Tabela 3 apresenta o valor de temperatura de
ebulicdo da 4gua calculado a partir da pressdo de cada ensaio.
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Tabela 3 - Temperatura calculada pela Equacéao de Antoine para cada extracédo

Pressdo (mmHg) Temperatura (°C)
760 100,1
610 94,0
460 86,6
310 76,7

Fonte: A Autora (2020).

A partir da Tabela 3 foi possivel plotar o gréafico representado na Figura 28, onde
€ relacionada a temperatura de extracdo, o rendimento e a concentracdo do componente

majoritario metil-N-metil antranilato no processo de extracdo a vapor.

Figura 28 - Relacédo entre rendimento de extracdo, temperatura de operacao e
concentrag&o de metil-N-metil antranilato
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Fonte: A Autora (2020).

Com base nos Quadros 3 a 7, foi plotado o grafico representado na Figura 29,

onde é possivel comparar a quantidade de cada um dos componentes do OE em cada
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pressdo do processo de extracao a vapor e do clevenger. Observa-se que, no sistema
de extracdo a vapor, os componentes timol, acetato de terpinila, a-selineno e trans-a-
bergamoteno foram detectados somente com o efeito de vacuo. Uma possivel causa, que
merece ser investigada, € que estes componentes sofrem degradacao térmica quando a
extracdo ocorre a temperaturas mais altas.

Com excecao do metil-N-metil antranilato, que aumentou de concentragcdo com o
aumento do vacuo, e do trans-a-bergamoteno, que foi detectado somente na pressao
mais baixa, 0S outros componentes tiveram suas concentragbes reduzidas com o
aumento do vacuo e diminuicdo da temperatura, o que pode significar que a temperatura
elevada é fator necessario para a extracdo destes componentes.

Ja os componentes que foram detectados somente em altas temperaturas, ou
seja, sem vacuo, podem ser resultantes da degradacéo térmica de outras moléculas que,

ao serem submetidas a temperaturas menores, ndo se degradam.
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Figura 29 - Gréfico da quantidade de cada componente em cada pressao
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Observa-se na Figura 30 o comportamento do componente majoritario metil-N-
metil antranilato com relacdo a sua concentracéo ao longo das diferencas de pressao

do processo de extracdo a vapor.

Figura 30 - Gréfico da presséo de operacado pela concentracdo de metil-N-metil
antranilato no processo de extracdo a vapor
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Fonte: A Autora (2020).

Evidentemente, ao diminuir a pressao do sistema, menos compostos dos OE sao
extraidos, aumentando assim, a concentracio de metil-N-metil antranilato. E possivel
entdo, isolar cada vez mais o0 componente com 0 aumento gradativo do vacuo do sistema
de extracao.

Nota-se que da pressao atmosférica e temperatura de 100,1 °C para a presséao de
610 mmHg e temperatura de 94,0 °C houve uma queda de rendimento. Ja da presséao de
610 mmHg e temperatura de 94,0 °C para a pressédo de 460 mmHg e temperatura de
86,6 °C, mesmo havendo uma grande queda de temperatura, ndo houve alteracdo no
rendimento da extrag&o. Por ultimo, da pressdo de 460 mmHg e temperatura de 86,6 °C
para a pressdo de 310 mmHg e temperatura de 76,7 °C, houve uma grande queda de

temperatura e da mesma forma, houve uma queda de 0,13 % no rendimento.
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5 CONCLUSOES E SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

5.1 CONCLUSOES

O sistema projetado para realizar extracdo por arraste a vapor com vacuo se
mostrou extremamente eficiente, permitindo a obtencao de 6leo essencial em todas as
faixas de pressao/temperatura estudados.

A reducao da pressdo de operacdo do processo de extracdo a vapor permitiu
concentrar o componente majoritario metil-N-metil antranilato, de forma que sua
concentracao subiu de 68,37 % para 97,57 % dentro do sistema. Como consequéncia do
processo, houve uma reducédo do rendimento de 6leo essencial de 0,6 % para 0,3 %, o
que resultou do fato de o sistema ndo extrair tantos compostos indesejaveis.

O processo de extracdo a vapor, ao operar em pressao atmosférica, apresentou
rendimento de 0,6 % e concentracao de 68,37 % de metil-N-metil antranilato. O primeiro
ensaio com vacuo, sob pressdo de 610 mmHg, permitiu concentrar o componente metil-
N-metil antranilato até 89,34 % e diminuir a concentragcdo dos componentes nao
desejaveis. No segundo ensaio, sob pressao de 460 mmHg, o metil-N-metil antranilato
foi concentrado até 95,90 % e 0s outros componentes tiveram concentracfes ainda
menores.

O 6leo extraido na pressdo mais baixa, de 310 mmHg, foi o 6leo mais concentrado
em metil-N-metil antranilato, que apresentou concentragcdo de 97,57 %. Como

consequéncia, a concentracdo dos outros componentes foi baixissima.

5.2 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Os trabalhos futuros pertinentes sao:

Realizar um levantamento da cinética de extragéo, ou seja, analisar a composicao
do Oleo para diferentes tempos de extracao.

Analisar economicamente 0 processo, comparando as variaveis composicao e

guantidade de 6leo obtido e a receita com os 6leos resultantes.
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Analisar, a partir de novas extracbes em tempo prolongado, a composic¢ao do 6leo

essencial restante nas folhas.
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Apéndice A — CG-DIC da primeira replicata realizada em clevenger pelo periodo de 1 h
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Apéndice B — CG-DIC da segunda replicata realizada em clevenger pelo periodo de 1 h
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Apéndice C — CG-DIC da terceira replicata realizada em clevenger pelo periodo de 1 h
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Apéndice D — CG-DIC da primeira replicata realizada em clevenger pelo periodo de 4 h
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Apéndice E — CG-DIC da segunda replicata realizada em clevenger pelo periodo de 4 h
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Apéndice F — CG-DIC da terceira replicata realizada em clevenger pelo periodo de 4 h
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Apéndice G — CG-DIC da primeira replicata realizada no processo de extracdo a vapor em pressao atmosférica
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Apéndice H — CG-DIC da segunda replicata realizada no processo de extracao a vapor em pressao atmosférica
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Apéndice | — CG-DIC da terceira replicata realizada no processo de extracdo a vapor em pressao atmosférica
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Apéndice J — CG-DIC da primeira replicata realizada no processo de extracdo a vapor em presséo de 610 mmHg
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Apéndice K — CG-DIC da segunda replicata realizada no processo de extracdo a vapor em pressao de 610 mmHg
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Apéndice L — CG-DIC da terceira replicata realizada no processo de extracdo a vapor em pressao de 610 mmHg
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Apéndice M — CG-DIC da primeira replicata realizada no processo de extracdo a vapor em pressao de 460 mmHg
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Apéndice N — CG-DIC da segunda replicata realizada no processo de extracdo a vapor em pressao de 460 mmHg
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Apéndice O — CG-DIC da terceira replicata realizada no processo de extracéo a vapor em pressao de 460 mmHg
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Apéndice P — CG-DIC da primeira replicata realizada no processo de extracdo a vapor em pressao de 310 mmHg
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Apéndice Q — CG-DIC da segunda replicata realizada no processo de extracdo a vapor em pressao de 310 mmHg
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Apéndice R — CG-DIC da terceira replicata realizada no processo de extracdo a vapor em pressao de 310 mmHg
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