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Introducéo

E descrito o modelo de extrator adaptado e o processo
fisico de extracéo de 6leo essencial, em escala laboratorial,
através da técnica de arraste a vapor, assim como 0s
métodos utilizados na extracao de 6leo essencial e na
determinacado de umidade de biomassa. O método de
extragdo é o de coobacdo e sédo apresentadas as equacoes
para as determinacgdes de rendimento de extracao de 6leo
essencial e de teor de umidade da biomassa. Como matéria-
prima, utilizou-se biomassa de plantas de pimenta longa
(Piper hispidinervium C. DC.).

H& milhares de anos, os 6leos essenciais vém sendo
extraidos de plantas e usados nas industrias de perfumes,
cosmeéticos e farmacos de uso medicinal. A importancia
econdmica que as plantas aromaticas representam a Regido
Amazonica esta associada a aplicagdo de seus 6leos
essenciais e uso de seus aromas em processos
tecnoldgicos.
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Os 6leos essenciais sao fragcOes volateis naturais, extraidas
de plantas aromaticas que evaporam a temperatura ambien-
te. O conjunto dessas substancias quimicas volateis,
presentes nos Oleos essenciais, é formado de classes de
ésteres de acidos graxos, mono e sesquiterpenos,
fenilpropanonas, élcoois aldeidados e, em alguns casos, por
hidrocarbonetos alifaticos, entre outros.

Muitas plantas foram estudadas com base na sua composi-
cdo quimica volatil (Viana et al. 1998) e a classe de
substancias mais comum é a dos terpenos. Nos ultimos
anos, estudos cientificos tém sido conduzidos com o
objetivo de identificar as substancias quimicas que com-
pdem os 6leos essenciais de plantas da Amazodnia brasileira
(Viana et al. 1998; Zoghbi et al. 1998a). Os 6leos essenci-
ais sdo encontrados nas partes aéreas (folhas e ramos
finos), cascas, troncos, raizes, frutos, flores, sementes e
resinas (Zoghbi et al. 1998b).
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Descricdo de Sistema e de Métodos
de Extracdo de Oleos Essenciais e Determinagio de
Umidade de Biomassa em Laboratorio

No processo de extracédo de 6leo essencial, podem ser
aplicados diversos métodos, como a hidrodestilacéo,
maceracao, extracdo por solvente, enfleuragem, gases
supercriticos e microondas. Dentre esses, 0 método de
maior aplicacdo é o de hidrodestilacdo que se divide em
duas técnicas — arraste a vapor (Craveiro et al. 1981) e
coobacao (Santos et al. 1998). Entretanto, séo necessarios
conhecimentos minimos dos fundamentos tedricos das
ciéncias aplicadas, na conducdo do processo de destilagdo
e na elaboracédo de projetos de equipamentos para a
extracdo de 6leos essenciais, tanto em escala laboratorial
quanto industrial.

Uma das principais propriedades fisicas utilizadas nos
projetos de extratores é a densidade do 6leo essencial a ser
extraido, se mais (r=1) ou menos densos que a agua
(r<<1), em temperaturas que variam entre 5 °C e 50 °C.
Com base nessa propriedade, existem varios tipos de
sistemas extratores de 6leos essenciais, mas o sistema
Clevenger é o mais conhecido e bastante utilizado em
escala laboratorial, podendo operar em circuito aberto ou
fechado.

De modo geral, o método mais usado é o de arraste a
vapor, que requer maior nimero de etapas de manipula¢do
por parte do operador, em funcao da coleta do Gleo ser feita
continuamente, pois na maioria das vezes, 0 processo de
extracao é conduzido em sistemas de operagdo em circuito
aberto. Com vistas a reduzir as etapas de manipulacao e
minimizar os erros de operacao, foi desenvolvido um
modelo de extrator que funciona em circuito fechado, tendo
sido tomado por base um “design” da farmacopéia euro-
péia, que opera por hidrodestilacédo, através do método de
coobacgéo (recirculagcdo de aguas condensadas). Os
extratores que operam em circuito fechado apresentam
perda minima de volateis e a eficiéncia de extracdo néo fica
condicionada a manipulagédo adequada no decorrer do
processo de destilagéo.

O extrator foi projetado para operar na destilagao de 6leos
essenciais mais leves que a agua, o que limitou o seu
aproveitamento nos procedimentos de extracédo de 6leos
mais densos que agua. Desse modo, foram feitas modifica-
¢des no projeto original, de modo que o novo sistema
pudesse extrair 6leos essenciais de biomassa de plantas de
pimenta longa (Piper hispidinervium C. DC.) e pimenta-de-
macaco (Piper aduncum L.), espécies da familia Piperaceae,
que produzem Oleos essenciais mais densos que a agua
(Santos, 1999).

Descricao do Sistema de Extragdo de
Oleos Essenciais

O modelo de extrator, dimensionado para operar em circuito
fechado, é apresentado na Fig. 1 e foi projetado com base
nos calculos hidrodindmicos, de modo que seja mantido o
equilibrio do sistema durante o periodo de extracédo de 6leos
essenciais, fixado em 240 minutos.
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Fig. 1. Modelo adaptado de extrator de 6leos essenciais.

Na Fig. 2, representa-se o sistema completo de extracao de
Oleos essenciais pela técnica de coobacao.

O extrator de 6leo essencial (EO) foi confeccionado em vidro
borossilicato e as suas dimensdes projetadas para favorecer
a manipulacao do sistema quando em operagdo. Os compo-
nentes do extrator séo o tubo de transferéncia de vapor
(TV), o condensador (C), o suspiro de equilibrio da pressao
(SE), o tubo separador (TS) com escala volumétrica (EV), o
tubo de retorno (CR) e a saida de 6leo (SO).
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Fig. 2. Sistema de extracéo de 6leos essenciais pela técnica de coobagéo.

O sistema de 6leo essencial completa-se com o baléo
volumétrico (BV) de fundo redondo, com capacidade para
1.000 mL; o sistema de refrigeracdo (SR), que pode
funcionar com agua corrente a temperatura ambiente ou
através de refrigerador com circulacédo de agua; e a manta
aquecedora (MA).

Procedimento de Extragdo do Oleo
Essencial

Nos testes preliminares de avaliagdo do funcionamento do
extrator, foi utilizada biomassa aérea (folhas e ramos finos)
de pimenta longa, obtida de cultivos experimentais da
Embrapa Amazénia Oriental, instalados no Campus da
Universidade Federal Rural da Amaz6nia (Ufra), no Munici-
pio de Igarapé-Acu, PA.

A biomassa foi secada a temperatura ambiente, em secador
solar rastico, com cobertura de plastico transparente,
durante cinco dias. Da biomassa seca, foram amostrados
30 g, que apods terem sido fragmentados, foram inseridos
num baldo volumétrico com 500 mL de agua destilada. Em
seguida, o bal&o foi adaptado ao extrator e levado a manta
aquecedora.

Descricdo de Sistema e de Métodos
de Extracdo de Oleos Essenciais e Determinagio
de Umidade de Biomassa em Laboratério

Antes do inicio da operacado de destilacdo, o extrator
foi aferido com agua destilada, através do tubo de
retorno, com objetivo de manter o sistema operando
dentro de equilibrio hidrodinamico. Ao condensador,
foi conectado o sistema de refrigeracao e colocada a
tampa do tubo de retorno. Em seguida, foi ligada a
manta aquecedora, regulada a temperatura de ebulicao
da 4gua, em mistura com a biomassa, dando inicio ao
processo de extracdo de 6leo essencial de pimenta
longa.

Descricdo do funcionamento da
extracao de o6leo essencial

Quando a mistura de agua e biomassa entra em ebuli-
¢ao, os vapores de agua e os volateis sdo conduzidos
em direcdo ao condensador, onde é realizada a troca de
calor, condensando os vapores com a agua de refrige-
racdo em operagdo denominada de destilagdo. Nessa
etapa, podem ser visualizadas, no tubo separador do
extrator, as formas liquidas do 6leo essencial e da
agua, com esta retornando para o balédo através do
tubo de retorno e o 6leo essencial, extraido da
biomassa aérea de pimenta longa, com densidade que
varia de 1,060 a 1,082 g* cm?, por ser mais pesado
que a agua, se alojando no fundo do tubo separador.
Esse ciclo se repete continuamente até que a operagéo
atinja o tempo de 240 minutos, quando entédo o
sistema é desligado.

A leitura do volume de 6leo essencial extraido é feita
diretamente na escala volumétrica do tubo separador. Em
seguida, o 6leo é coletado em frasco de 2 ml, ao qual é
adicionada pequena quantidade sulfato de soédio anidro,
para absorver as moléculas de dgua que possam estar
presentes no 6leo. Posteriormente, com o uso de pipeta do
tipo Pasteur, o 6leo seco é transferido para outro frasco de
2 ml, com tampa e baquete, e armazenado em lugar fresco
e sem a incidéncia direta de luz.

Descricdo dos Célculos dos Rendimentos
de Oleo Essencial Extraido

O rendimento do 6leo essencial extraido de biomassa
vegetal pode ser calculado com base na matéria seca ou
base livre de umidade (BLU) e na matéria Umida ou base
Umida (BU). O método que utiliza o BLU é padronizado e
pode ser repetido a qualquer momento, sem que haja
desvios significativos. O método BU € impreciso, ndo
apresenta repetibilidade e induz a grandes desvios em
virtude de nédo ser levado em conta a verdadeira quantidade
de biomassa seca utilizada.
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Umidade de Biomassa em Laboratorio

No calculo do rendimento de extracao de 6leo essencial, &
necessario conhecer o teor de umidade da biomassa,
determinada de acordo com Santos et al., 1998, e, para
tanto, € empregada, pelo método BLU, a seguinte equacao:

Vo

— %100
Bm_[Bmej
100

TO=
onde,

TO = teor de 6leo (mL de 6leo essencial em 100 g de
biomassa seca) ou rendimento de extracéo (%).

Vo = volume de 6leo extraido (ml), lido diretamente na
escala do tubo separador.

Bm = biomassa aérea vegetal (folhas e ramos finos),
medida em gramas.

B . . .
TZ)BU = quantidade de umidade ou agua presente na
biomassa.
BmxU . . . .
Bm- 00 quantidade de biomassa seca, isenta de 4gua

ou livre de umidade.
100 = fator de conversao para porcentagem.

Essa equacao é largamente aplicada na determinagdo do teor
de 6leo essencial em BLU, sendo que o valor calculado
expresso em porcentagem, que corresponde ao volume/peso
(mL de ¢6leo essencial por 100 g de biomassa seca) e indica
o valor correto do teor de 6leo contido na biomassa seca.

O teor de 6leo essencial também pode ser calculado em
base umida (BU), através da seguinte equacao:

_Vo

TO x100
m

onde,

TO = teor de 6leo essencial em porcentagem (mL de 6leo
essencial em 100 g de biomassa Umida).

Vo = volume de 6leo essencial lido diretamente na escala
do tubo separador.

Bm = biomassa vegetal.
100 = fator de conversao para porcentagem.

Com esse procedimento, o valor obtido é impreciso, pois
ndo ha repetibilidade em virtude de ser desconhecida a
quantidade de umidade presente na biomassa. Tal fato pode
concorrer para diminuir drasticamente o valor real do teor de
Oleo presente na biomassa.

Descricdo das Etapas de Determinacéo
do Teor de Umidade

No procedimento de determinagéo de teor de umidade, é
utilizado o aparelho denominado de Dean & Stark, cujo
funcionamento é baseado no principio da imiscibilidade de
solventes, nesse caso, o tolueno e a agua. O sistema de
determinacgao de teor de umidade esta representado na Fig. 3.

Fig. 3. Sistema Dean Stark de determinacdo de umidade de biomassa vegetal.

Da biomassa aérea de pimenta longa, coletou-se 10 g que,
apos serem fragmentados, foram transferidos para um baléo
volumétrico (B), de fundo redondo, com capacidade para
250 ml e adicionou-se 70 mL de tolueno. Em seguida, o
baldo, com a mistura de biomassa e tolueno, foi levado a
manta aquecedora (MA) a #110,6 °C. Ao baldo, foi
adaptado o aparelho Dean & Stark e, sobre este, o
condensador (C), precedido da conex&o ao sistema de
refrigeracdo (SR).

Pelo topo do condensador, adicionou-se 30 mL de tolueno,
quantidade que pode variar de acordo com a capacidade do
Dean & Stark, mas que possibilite refluxo ao baldo. A
seguir, o sistema foi ligado e a destilagdo, com a duragéo



de 90 minutos, teve inicio a partir da ebulicdo do tolueno e,
ao final, foi feita a leitura da quantidade de agua na escala
volumétrica (EV) do Dean & Stark.

O célculo do teor de umidade (U%) foi feito com o emprego
da seguinte equagao:

U= E>< 100
Pa
onde,

Va = volume (mL) de 4gua extraida da biomassa, lido na
escala volumétrica do Dean & Stark.

Pa = peso da amostra (10 g).
100 = fator de conversao para porcentagem.

Resultados e Consideracgfes Finais

A extracao de 6leo essencial € uma operacao aparentemente
simples, mas requer dominio da técnica para a sua execu-
¢do, de modo a se obter o maximo de eficiéncia do sistema
e alto rendimento do produto requerido, além do conheci-
mento das caracteristicas quimica, fisica e bioquimica da
biomassa vegetal.

O periodo de secagem da biomassa é de extrema importan-
cia para o0 processo, pois para longos periodos, podera
haver perdas significativas de volateis, mas, para algumas
espécies, esse prolongamento podera ser benéfico, em
virtude de fatores fisico e bioquimico, principalmente apos
o corte, pois tem relacdo com a bhiossintese na rota dos
terpenos e fenilpropanodides (Santos, 1999).

As aplicagdes e usos das técnicas e métodos de extracao
de 6leos essenciais sdo opgdes que cada experimentador
adapta as suas necessidades. Entretanto, o método por
hidrodestilagcdo é ainda o mais utilizado e viavel economica-
mente, tanto em escala laboratorial quanto em escala
comercial.

A determinagdo da umidade é fator de extrema importancia
para que se possa quantificar, tanto a biomassa seca
guanto o 6leo essencial extraido, mas a repetibilidade dessa
determinacao é de interesse para a otimizacdo do processo.

Nas Tabelas 1 e 2, sdo apresentados os valores que
expressam os teores de 6leo essencial em BLU e BU,
possibilitando a avaliacéo criteriosa das variagBes ocorridas
e o erro que pode ser cometido quando néo se leva em
conta o teor de umidade da biomassa.

Descricdo de Sistema e de Métodos
de Extracdo de Oleos Essenciais e Determinagio
de Umidade de Biomassa em Laboratério

Tabela 1. Teores de 6leo essencial, determinado em BLU.

Biomassa dmida Volume de dleo  Aguama  Biomassa Teor de dleo
(g) (ml) biomassa (ml)*  seca (g) (%)
30 14 30 21 6,7
30 1,3 2,6 22,2 59
30 1,3 2,0 24 b4
30 1,0 19 24,3 4,1

*Calculos realizados a partir de biomassa com 30%, 26%, 20% e 19% de umidade.

Tabela 2. Teores de 6leo essencial, determinado em BU.

Biomassa (mida (g)*  Volume de Gleo (ml) Teor de dleo
%
30 14 47
30 1,3 43
30 1,0 3,3

* Umidade da biomassa nao-determinada.

Os resultados da Tabela 2 correspondem aos teores de
6leos essenciais, sem levar em consideracao o teor de
umidade da biomassa da qual foi extraido. Com isso, o erro
pode variar em até 30%, o que, em termos econdmicos,
pode causar grandes embaracos técnicos, econémicos e
comerciais.

Com base nesses resultados, € possivel inferir que o
processo de extracdo proposto pode ser realizado com
biomassa fresca ou biomassa processada (seca ao sol ou
em estufas).

As modifica¢cBes e adaptacdes processadas possibilitaram
ao extrator boa eficiéncia na destilacdo de 6leo essencial de
biomassa aérea de pimenta longa.
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