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RESUMO

Os oleos essenciais sdao ricos em substancias ativas naturais, caracterizados pelo seu aroma e
por suas diversas atividades fisiologicas, como antioxidante, anticancerigena e anti-
inflamatoéria, podendo ser aplicados em diversas industrias, como cosmética, farmacéutica,
alimenticia e de produtos de limpeza. Nesse contexto, destaca-se a possibilidade de obtengao
dos 0Oleos essenciais a partir de residuos gerados pelas industrias, agregando valor a subprodutos
e contribuindo para a redug¢ao do impacto ambiental. A extragao desses 6leos ocorre geralmente
por hidrodestilag¢do, destilacdo a vapor e por solvente organico, métodos estes que demandam
alto consumo energético ¢ longo tempo de operagdo. Dessa forma, torna-se necessaria a
aplicacdo de novas técnicas de extracao, visando maior eficiéncia, qualidade e menor impacto
ambiental. Assim, este trabalho visa identificar e comparar as vantagens e desvantagens da
extracdo por fluido supercritico e da extracao assistida por micro-ondas — consideradas técnicas
verdes de extragdo — em relagdo aos métodos convencionais. A comparagao foi realizada a partir
do principio de funcionamento, da eficiéncia do processo, da qualidade do produto obtido ¢ do
impacto ambiental, a partir de estudos de caso da extragdo de Oleos essenciais citricos
disponiveis na literatura. Ademais, buscou-se aprofundar o conhecimento sobre as aplicagdes
dos o6leos essenciais e avaliar o rendimento da extracdo por meio da utilizacdo de técnicas
analiticas. Para a realizagdo dessa pesquisa, foi conduzida uma abrangente revisdo bibliogréfica,
por meio de teses, dissertagdes, artigos e capitulos de livros, disponiveis em base de dados como
ScienceDirect, SciELO e Banco de Teses e Dissertacdes. Em suma, este trabalho demonstrou
que as técnicas verdes de extragdo superam os meétodos tradicionais em eficiéncia e
sustentabilidade. Elas preservam melhor os compostos bioativos e se alinham a crescente
demanda por processos mais sustentaveis e seguros, apesar dos desafios de implementacdo em

escala industrial.

Palavras-chave: extracdo verde; fluido supercritico; micro-ondas; Oleos essenciais; frutas

citricas.
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1. INTRODUCAO

Os oleos essenciais (OE) podem ser extraidos de diferentes partes das plantas, como
folhas, cascas e flores, e apresentam ampla aplicagdo nas industrias alimenticias, farmacéuticas
e de cosméticos. Os principais produtores mundiais incluem o Brasil, India, China e Indonésia,
destacando-se o Brasil pela expressiva produ¢do de OE citricos, obtidos principalmente a partir
de subprodutos gerados pelas industrias de sucos (BIZZO; HOVELL; REZENDE, 2009).

Esses oleos s3o compostos ricos em substidncias ativas naturais, formados
principalmente por terpendides, compostos aromaticos e alifaticos, responsaveis por suas
propriedades fisioldgicas, aroma caracteristico e pela sua preservacdo ao longo do tempo
(FALLEH et al., 2020). Tradicionalmente, a obten¢do dos OE ¢ realizada por métodos como
hidrodestilacdo, destilacdo por arraste a vapor e extragdo por solventes organicos. Contudo,
essas técnicas apresentam desvantagens relevantes, como elevado consumo energético, longos
tempos de operagdo e o uso intensivo de solventes (SONG et al., 2022). Nesse cenario, a
extragdo por fluido supercritico (Supercritical fluid extraction - SFE) e extragao assistida por
micro-ondas (Microwave-assited extraction - MAE) surgem como alternativas inovadoras,
capazes de proporcionar maior rendimento, menor tempo de extragdo e menor custo energético
(WANG et al., 2024).

A qualidade dos oleos essenciais obtidos depende ndo apenas do método de extragao,
mas também de técnicas analiticas empregadas em sua caracterizagdo, como a Cromatografia
em Camada Delgada (CCD), Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE) e
Cromatografia Gasosa (CG). As duas ultimas, quando acopladas a espectrometria de massas
(CLAE-EM e CG-EM), possibilitam a separacdo e purificagdo mais precisa dos constituintes
quimicos (MARCOLINA, 2021).

Diante desse contexto, este trabalho visa identificar as aplicagdes dos 6leos essenciais
e comparar as vantagens e desvantagens da extracdo por fluido supercritico e da extragdo
assistida por micro-ondas em relagdo aos métodos convencionais, além de avaliar a qualidade
final dos o6leos obtidos. Busca-se, ainda, incentivar a adocao dos métodos avangados de
extracdo, considerando seu potencial em termos de eficiéncia, qualidade do produto e reducao

dos impactos ambientais.

1.1. OBJETIVO GERAL

Este trabalho tem como principal objetivo fazer uma comparagdo entre os métodos de

extracdo supercritica e extracdo por micro-ondas em relagdo aos métodos de hidrodestilagao,



destilagdo por arraste a vapor e destilagao por solvente, visando analisar a eficiéncia da extracao

e a qualidade final do 6leo essencial.

1.2

YV V V V

OBJETIVOS ESPECIFICOS

Identificar as principais aplicagdes dos 6leos essenciais;

Realizar uma revisao da literatura sobre os métodos de extragao;

Avaliar o impacto dos parametros de operagdo na eficiéncia do processo;

Identificar as vantagens e desvantagens dos métodos;

Destacar a importancia de técnicas analiticas para separagao e purificacdo do produto
desejado;

Comparar o rendimento da extragdo de 6leos essenciais utilizando os diferentes

métodos.



2. METODOLOGIA

A pesquisa desenvolvida possui carater qualitativo e quantitativo, fundamentada em
uma revisdo bibliografica de artigos cientificos, teses, dissertagdes e capitulos de livros,
disponiveis em base de dados como Science Direct, Scielo, Banco de teses e dissertacoes e
Google Scholar. A partir desse levantamento, foi realizada uma anélise comparativa entre
métodos convencionais e avancados de extragdo de Oleos essenciais, com o objetivo de
identificar vantagens, limitagdes e impactos na qualidade do produto.

A analise comparativa foi elaborada considerando o principio de funcionamento de
cada técnica, a eficiéncia de extracdo, a qualidade final do 6leo e os aspectos relacionados ao
impacto ambiental. Adicionalmente, foram analisados estudos de casos envolvendo a extragao
de o6leos essenciais a partir das cascas de frutas citricas, permitindo compreender como a
escolha do método influencia o rendimento e a composi¢ao quimica do produto.

A metodologia escolhida foi devido a sua relevancia na fundamentagao teodrica acerca
das técnicas verdes de extragdo. Esse procedimento possibilitou identificar e sintetizar os
avancos tecnologicos e cientificos associados ao tema, além de ampliar a compreensdo dos
beneficios ambientais ¢ econdmicos associados as técnicas de extracdo com fluidos

supercriticos e da extragdo assistida por micro-ondas.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1. OLEOS ESSENCIAIS

Os oleos essenciais podem ser extraidos a partir das raizes, lenhos, folhas, flores, frutos,
sementes ou de toda a planta. Exemplos disso sdao o 6leo de vetiver, de pau-rosa, de eucalipto,

de laranja, de cravo e de lavanda, respectivamente (POVH, 2000).

3.1.1. Composicao quimica

Quanto a composi¢ao quimica, os OE podem conter uma mistura de compostos
aromaticos e alifaticos, que desempenham um papel significativo no aroma caracteristico. Estes
compostos podem ser terpendides lipofilicos, fenilpropandides ou derivados de hidrocarbonetos
alifaticos (BAKKALI et al., 2008).

Os componentes majoritarios sdo os terpendides e terpenos, sendo 0s primeiros
moléculas oxigenadas e os segundos hidrocarbonetos puros. Quando separados, esses
compostos contribuem para uma melhoria na qualidade final do produto, destacando-se as
propriedades aromadticas complexas dos terpenodides e as caracteristicas mais naturais dos
terpenos. Os 6leos essenciais sao formados principalmente por monoterpenos e sesquiterpenos,
que diferem em suas estruturas e propriedades. Os monoterpenos sdo compostos menores,
constituidos por duas unidades de isopreno (10 carbonos), enquanto os sesquiterpenos sao
maiores, formados por trés unidades de isopreno (15 carbonos). Ambos, podem ser divididos
em aciclicos, monociclicos e biciclicos e podem ser classificados quanto a sua fung¢do em
hidrocarbonetos insaturados, alcoois, aldeidos ou cetonas (BRUNETON, 1991; WANG et al.,
2024). A Tabela 1, abaixo, apresenta alguns exemplos de monoterpenos e sesquiterpenos,
organizados quanto ao grupo funcional.

Tabela 1: Exemplos de monoterpenos e sesquiterpenos

Grupo Funcional Classes Compostos Exemplos

Monoterpenos ~ Limoneno Oleo de bergamota

Hidrocarbonetos insaturados
Sesquiterpenos  B-cariofileno  Oleo de copaiba

Monoterpenos Linalol Oleo de toranja
Alcoois
Sesquiterpenos Cedrol Oleo de cedro
Monoterpenos Citral Oleo de capim-limio
Aldeidos ou cetonas
Sesquiterpenos  a-vetivona Oleo de vetiver

Fonte: Elaborado pela autora a partir de Margetts, 2005.
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Ademais, alguns terpendides apresentam formas enantioméricas distintas, devido a
presenca de um ou mais centros quirais. Essas diferencas estruturais influenciam diretamente
nas propriedades bioldgicas, como agdes antibacterianas, antivirais, anti-inflamatérias e
anticancerigenas (WANG et al., 2024). Além disso, a mudanca de quiralidade afeta o sabor e o
odor dos 6leos. Por exemplo, a S-(+) carvona apresenta um sabor caracteristico e agradavel,
enquanto a R-(-) carvona ¢ associada a um sabor de menta (Figura 1). Outro caso ¢ o limoneno,
que na forma (+) exibe um odor mais agradavel em comparagdo com a forma (-) (LASKA &
TEUBNER, 1999).

Figura 1: Estrutura quimica R-(-) Carvona e S-(+) Carvona

Fonte: Oigman, [s.d.].

Devido a sua versatilidade, os OE possuem aplicagdes em diferentes areas, incluindo
cosméticos, perfumes, alimentos, saude, controle de pragas e agricultura sustentavel, sendo
valorizados por suas propriedades fisico-quimicas (BIZZO; HOVELL; REZENDE, 2009;
JUNQUEIRA, 2021).

3.1.2. Aplica¢do em cosméticos

Segundo Sharmeen et al. (2021), as industrias de cosméticos utilizam éacidos graxos,
6leos e surfactantes na formulagdo de seus produtos, os quais podem gerar odores indesejaveis
e comprometer a qualidade final. Para contornar esse desafio, as fragrancias sdo fundamentais
para aumentar a atratividade desses cosméticos, sendo os Oleos essenciais a principal fonte
utilizada.

Além de conferir fragrancia, esses Oleos também sdo importantes nas preparagdes
cosméticas, atuando como conservantes naturais, devido as suas propriedades antimicrobianas,
podendo ser utilizados de forma isolada ou combinados com outros conservantes, garantindo
protecao contra fungos e bactérias (DREGER & WIELGUS, 2013). Essa protecdo nao apenas

melhora as propriedades dermocosméticas do produto, mas também contribui para a sua
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preservacdo ao longo do tempo (HERMAN et al., 2013; MANOU et al., 1998). Ademais, os
Oleos essenciais oferecem beneficios adicionais a pele, como propriedades antiacne,
antienvelhecimento e de protecdo solar (WONGSUKKASEM et al., 2018; MISHRA;
MISHRA; CHATTOPADHYAY, 2012).

3.1.3. Aplicacdo em perfumes

A industria de perfumes destaca o uso de Oleos essenciais em suas formulagdes,
preferindo-os em relagdo aos produtos sintéticos (MASANGO, 2001). Conforme suas
caracteristicas olfativas, a taxa de difusdo e a volatilidade, esses 6leos sdo classificados em trés
categorias: notas de topo, de coragdo e de base (IRSHAD et al., 2020).

As notas de topo, caracterizadas por sua alta volatilidade e aroma leve, sdo responsaveis
pelas primeiras impressoes € possuem duracdo maxima de 30 minutos, como exemplos estao
os Oleos de bergamota e canela. As notas do coragdo, por sua vez, apresentam aromas florais ou
picantes que conferem corpo as misturas e permanecem por cerca de uma hora, como os 6leos
de lavanda e cravo. Ja as notas de fundo, menos volateis e capazes de durar horas, oferecem
profundidade ao perfume, sendo representadas por d6leos como os de baunilha e sandalo

(IRSHAD et al., 2020; VANKAR, 2004).

3.1.4. Aplicac¢io em alimentos

O uso de aditivos alimentares ¢ fundamental para a preservacao dos alimentos. Todavia,
os aditivos sintéticos sdo frequentemente vinculados a diversos problemas de satde, como
alergias e até mesmo riscos de desenvolvimento de cancer, o que reforca a necessidade de optar
por matérias-primas naturais (IBARZ; AUGUSTO, 2017). Dessa forma, devido as propriedades
biologicas dos 0leos essenciais, como suas atividades antioxidante e antimicrobiana, a industria
alimenticia tem adotado o seu uso tanto nas formulagdes de produtos quanto na incorporagao
em embalagens (KUMAR; NARAIAN, 2019; BATIHA et al., 2020).

A versatilidade dos 6leos essenciais também ¢ evidenciada pelas suas aplicagdes no
setor alimenticio. Eles atuam como conservantes naturais, gragas a sua eficacia no combate a
proliferagdo de microrganismos patogé€nicos; como aromatizantes e saborizantes, por
proporcionarem aromas € sabores mais naturais aos produtos; e como aditivos funcionais,
capazes de prolongar a vida til dos alimentos ao retardar a oxida¢do de gorduras e Oleos

(SCAPINELLO et al., 2023).
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3.1.5. Aplicagdo na saude

Os 6leos essenciais sdo amplamente empregados em tratamentos de satde, na pratica da
aromaterapia. Segundo Ebrahimi et al. (2022), o uso dos 6leos de lavanda e camomila, em um
ensaio com 183 participantes, demonstrou uma significativa redugdo nos niveis de estresse,
ansiedade e depressao entre os envolvidos. Da mesma forma, o 6leo de limao foi testado para
avaliar seus efeitos na pressao arterial, revelando uma diminui¢@o nas alteragdes sistolicas, na
ansiedade e na frequéncia cardiaca de 100 pacientes com infarto agudo do miocardio
(RAMBOD et al., 2020). Além disso, Mirhoseinni et al. (2021) realizaram um estudo sobre o
impacto da massagem com O6leo essencial de laranja na dor pods-operatoria de cesarianas,
envolvendo 80 mulheres, e os resultados indicaram uma reducgado satisfatoria na dor ¢ na
ansiedade das pacientes.

Embora a aromaterapia tenha demonstrado eficicia em diversas aplicacdes,
principalmente no controle do estresse ¢ da ansiedade, estudos continuos sao fundamentais para

seguranca dos pacientes.

3.1.6. Aplicacao no controle de pragas

Segundo a Organizacdo Pan-Americana da Satde, nas primeiras semanas de 2025, dos
238.659 casos de dengue da América, 87% ocorreram no Brasil. Este cendrio evidencia a
necessidade de implementar estratégias de prevencdo e controle mais eficazes, incluindo a
eliminagdo de criadouros e a adogdo de tecnologias inovadoras, com o objetivo de reduzir a
incidéncia da doenca e proteger a saude coletiva.

De acordo com Pereira et al. (2014), devido a resisténcia do mosquito Aedes aegypti L
aos inseticidas convencionais, tornou-se necessaria a busca por substancias naturais para
combater tanto o mosquito quanto suas larvas. Nesse sentido, o autor avaliou a eficacia da
atividade larvicida de uma mistura dos dleos essenciais extraido das folhas da pimenta-da-
jamaica (Pimenta dioica Lindl) e dos galhos do pau-rosa (4niba duckei Kostermans). O estudo
conclui que, em combinag¢do com o eugenol e linalol, essa mistura demonstrou maior eficacia
no controle do Aedes aegypti L, indicando seu potencial como alternativa aos quimicos
sintéticos.

Assim, ¢ imprescindivel investir em pesquisas relacionadas aos 6leos essenciais para
avaliar a sua eficdcia no combate ao mosquito Aedes aegypti L., contribuindo para a redu¢do de
inseticidas sintéticos. Essa acdo visa ndo apenas garantir a saude e a seguranca da populagao,

mas també&m mitigar os danos ecologicos € minimizar a poluicao ambiental.
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3.1.7. Aplicacdo na agricultura sustentavel

Apo6s a Segunda Guerra Mundial, tornou-se necessario substituir os produtos naturais
utilizados como defensivos agricolas por alternativas sintéticas, devido a destrui¢do das areas
de cultivo (SAITO & LUCCHINI, 1998). Embora essa mudanga tenha impulsionado a
produtividade e reduzido a necessidade de mao de obra, aumentado os lucros, seus efeitos
negativos se tornaram evidentes rapidamente. Os agrotoxicos eliminavam nao apenas as pragas,
mas também insetos e microrganismos benéficos ao ambiente e a saude humana (MARICONI,
1981). Além disso, ao longo do tempo, o uso desses produtos levou ao surgimento de
resisténcias, demandando doses cada vez maiores e gerando impactos ambientais ainda mais
significativos (SAITO & LUCCHINI, 1998).

Diante desse cenario, a implementagdo de substancias naturais para o controle de pragas
e patogenos precisou ser resgatada. Nesse contexto, diversos estudos destacaram a atividade
antifungica dos 6leos essenciais, como o extraido do capim-limao, realizado por Mishra &
Dubey (1994), que apresentou elevada eficidcia no controle de fitopatogenos. O uso de
substancias naturais reduziu a dependéncia de fungicidas sintéticos e contribuiu para a

diminui¢ao dos danos ao meio ambiente (MORALIS, 2009).

3.1.8. Residuos organicos e os 6leos essenciais citricos

Conforme o Ministério do Meio Ambiente (2017), sdo gerados anualmente 800 milhdes
de toneladas de residuos organicos advindos das atividades urbanas, agrossilvopastoris e
industriais. A destinacdo incorreta desses residuos resulta na formagdao de chorume e na
liberagdo de metano na atmosfera, contribuindo para impactos ambientais significativos.
Contudo, esses residuos podem ser reaproveitados por meio da geragao de subprodutos, o que
promove ndo apenas a redugdo dos problemas ambientais, mas também efeitos econdomicos
positivos.

As cascas e as folhas de plantas citricas, como as laranjeiras, tangerinas e os limoeiros,
sdo amplamente utilizadas para a extragdo de 6leos essenciais, tendo, mundialmente, um grande
papel socioecondmico. A partir desse processo, pode-se obter substancias purificadas como o
limoneno, citral, eugenol, mentol e safrol, sendo estas empregadas nas industrias de perfumaria,
cosméticos e alimentos, devido as suas propriedades fisico-quimicas e bioldgicas (BORGES et

al., 2021). A Figura 2 mostra a estrutura quimica dessas substancias.
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Figura 2: Estrutura quimica do limoneno, citral, eugenol, mentol e safrol
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Fonte: Elaborado pela autora a partir de NIST, 2025.

Segundo Simas et al. (2015), os 6leos citricos sdo compostos majoritariamente pelo
monoterpeno limoneno, que ¢ caracterizado por ter uma nota citrica, podendo ser utilizados em
diferentes aplicacdes, como em alimentos, bebidas, fragrincias e produtos de limpeza. De
acordo com Junqueira (2021), o D-limoneno também apresenta atividade herbicida e inseticida,
sendo empregado na medicina veterindria contra alguns parasitas externos, como piolhos,
pulgas e mosquitos, além de pragas agricolas e domésticas. A composi¢do quimica dos 6leos
essenciais ¢ influenciada por uma variedade de fatores, incluindo condic¢des fisiologicas,
ambientais e genéticas (SALGUEIRO; MARTINS; CORREIA, 2010), além dos parametros
associados a colheita, producao e ao método de extracdo adotado (DE GROOT & SCHMIDT,
2016).

Nesse contexto, a proxima secdo abordara e comparara os diferentes métodos de

extracdo, destacando suas particularidades e impactos na qualidade dos 6leos essenciais.

3.2. METODOS DE EXTRACAO

Entre as principais técnicas de extracdo estdo a hidrodestilacdo, destilacdo a vapor e
extracdo por solvente. Enquanto os processos de destilagdo se caracterizam pelo longo tempo e
alto consumo de energia, a extragdo por solvente apresenta como principal desvantagem o uso
de grandes volumes de compostos toxicos e inflamdveis. Diante dessas limitagdes, a extracao
por fluido supercritico e a extracdo assistida por micro-ondas surgem como alternativas verdes

e eficientes (WANG et al., 2024).
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3.2.1. Hidrodestilacio e destilacio por arraste a vapor

A hidrodestilagdo, representada pela Figura 3, ¢ um dos métodos convencionas da
extracdo de Oleos essenciais. Neste método, o material vegetal ¢ imerso em agua e aquecido até
a ebulicdo. O vapor gerado arrasta os compostos volateis, que sdo entdo condensados e
coletados por diferenca de densidade (PATEIRO et al., 2018; TALATI, 2017). Apesar de ser um
processo simples, sem o uso de solventes organicos, a hidrodestilagdo apresenta algumas
desvantagens, como baixa eficiéncia, longo tempo de extragdo e risco de degradacdo térmica
de compostos sensiveis (ASL et al., 2018).

Figura 3: Hidrodestilagdo

VAPOR D'AGUA CONDENSADOR
E OLEO ESSENCIAL

MISTURA LiQUIDA
f  DEAGUAE OLEO
ESSENCIAL

MATERIAL VEGETAL
EAGUA —

OLEO ESSENCIAL

I AGUA
FONTE DE CALOR

Fonte: Adaptado de Science of Essentials, 2025.

No processo de destilagdo por arraste a vapor, Figura 4, ao contrario da hidrodestilagao,
ndo ha contato direto entre a 4gua liquida e a matéria-prima. Nesse método, o vapor d’agua
gerado externamente passa pelo material vegetal, promovendo a vaporizagdo dos compostos
volateis. Entdo, o vapor resultante ¢ condensado e coletado, permitindo a separagao das fases
Oleo e dgua por meio da decantagdo. Trata-se de um processo que demanda longos tempos de
operagdo e temperaturas relativamente altas, podendo levar a degradacdo térmica de alguns
compostos. Além disso, em alguns casos, pode ser necessdaria a redestilagao do 6leo essencial,

visando uma maior pureza (PATEIRO et al., 2018; CERPA; MATO; COCERO, 2008).
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Figura 4: Destilagdo por arraste a vapor
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Fonte: Adaptado de Machado et al., 2022.

3.2.2. Extracio por solvente orgianico

A extragdo de 6leo essencial por solventes organicos, como metanol, etanol e hexano, é
uma técnica amplamente empregada para isolar 6leos essenciais de plantas sensiveis ao calor
ou que possuem baixa concentracdo de volateis. Neste método, o solvente dissolve os
compostos aromaticos € compostos lipossoluveis, formando um extrato bruto. Apos a filtragao
para separar o residuo so6lido, o solvente ¢ removido pela destilagdo a vacuo. O produto
resultante, chamado de concreto, ¢ submetido a uma segunda extragdo com outro solvente,
geralmente alcool, que solubiliza as moléculas aromaticas, mas ndo as ceras e outros
componentes menos volateis. Por fim, realiza-se uma nova destilagdo a vacuo para remover o
segundo solvente, obtendo-se uma forma mais pura do 6leo essencial, conhecida como absoluto
(LI et al., 2009; PATEIRO et al., 2018).

A Figura 5, abaixo, ilustra a extracdo por solvente.

Figura 5: Extragdo por solvente
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Fonte: Adaptado de Pateiro et al., 2018.
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Dentre os métodos que empregam este principio, destacam-se a maceragdo e a extragao
em aparelho de Soxhlet.

A maceragdo ¢ um método de extracdo que utiliza solventes para remover compostos
aromaticos e bioativos presentes em materiais vegetais. O processo consiste em adicionar o
material previamente cortado, triturado ou moido a um solvente em recipiente fechado,
deixando a mistura em repouso por um periodo prolongado, geralmente em temperatura
ambiente. O principio fundamental da técnica ¢ a difusdo, onde os compostos soluveis migram
da estrutura celular da planta para o solvente at¢ que um estado de equilibrio de concentragao
seja alcangado. Ao término da extragdo, o solvente ¢ separado da fracdo solida por meio da
filtracdo, resultando em um extrato enriquecido com os constituintes do dleo essencial (NEW
DIRECTIONS AROMATICS, 2017).

A extragdo por Soxhlet, Figura 6, ¢ uma técnica de extracdo de solido-liquido
amplamente empregada para a obtencdo de 6leos essenciais presentes em matrizes vegetais. O
processo inicia-se com a colocagdo da amostra em um cartucho poroso, denominado dedal, que
¢ inserido no corpo do extrator. Em seguida, o solvente ¢ adicionado a um baldo de fundo
redondo e aquecido até a ebuli¢do. Os vapores gerados sobem por um tubo lateral e passam por
um condensador, retornando ao estado liquido, o qual goteja sobre o material sdélido,
dissolvendo os compostos de interesse. Quando o nivel do solvente atinge determinada altura
no sifao lateral, a solu¢do enriquecida retorna ao baldo, reiniciando automaticamente o ciclo,
que se repete até que o material esteja completamente exaurido. Concluida a extragdo, o
solvente pode ser evaporado, obtendo-se assim o extrato puro (HIELSCHER ULTRASONICS,
2025).

Figura 6: Aparelho Soxhlet
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Fonte: Shinzato et.al., 2010.
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3.2.3. Extracao por fluido supercritico

A extragdo por fluido supercritico emprega fluidos com propriedades intermediarias
entre as dos liquidos e dos gases, permitindo a remogao eficiente de analitos de matrizes sélidas,
semissolidas e liquidas. Esses fluidos operam em condigdes acima da temperatura critica (Tc)
— a temperatura maxima que uma substancia pode ser liquefeita com o aumento da pressao — e
da pressao critica (Pc), que ¢ a pressdo minima necessaria para que um gas se condense a
temperatura critica (TAYLOR, 1996), como mostrado na Figura 7.

Figura 7: Diagrama de fases de uma substancia pura
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Fonte: Silva, 2014.

Os fluidos supercriticos possuem alto poder de solvatagdao, boa difusividade, baixa
viscosidade e minima tensdo superficial, como apresentado na Tabela 2. Devido a sua densidade
moderada, esses fluidos sdo capazes de dissolver moléculas de alta massa molar e baixa
volatilidade. Outro aspecto relevante, ¢ que essa densidade pode ser ajustada por meio da
variacdo dos parametros de temperatura e pressdo, conferindo alta seletividade do processo.
Além disso, a elevada difusividade assegura rapida transferéncia de massa. Adicionalmente, a
baixa viscosidade e minima tensdo superficial auxiliam na incorporacdo dos fluidos nas
matrizes. Dessa forma, a SFE, quando comparada aos métodos tradicionais de extragdo, se
destacam pelo menor tempo de operagdo, maior seletividade na extracao dos 6leos e facilidade
de remocao do solvente (TAYLOR, 1996; PINTO, 2018).

Tabela 2: Comparagdo das propriedades fisicas dos gases, fluidos supercriticos e liquidos

Propriedade Gases Liquidos Fluidos
Supercriticos
Densidade (g/mL) Muito baixa Elevada Moderada

(0,0006 — 0,002) (0,6 — 1,6) (0,2 0,5)
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Propriedade Gases Liquidos Fluidos
Supercriticos
Viscosidade (g/cm*s) Baixa Maior Baixa
(0,0001 — 0,003) (0,002 — 0,03) (0,0001 — 0,0003)
Coeficiente de Difusao Alto Baixo Intermediério
(cm?/s) (0,1-0,4) (0,000002 — (0,0007)
0,00002)
Tensao Superficial Praticamente Elevada Ausente (ou
inexistente minima)

Fonte: Adaptado de Pinto, 2018.

Diversas substancias podem ser empregadas como fluido supercritico, como o metano,
etano ¢ o etileno. Entretanto, o diéxido de carbono (CO.) se destaca como o solvente mais
utilizado por ndo ser toxico, nem inflamavel, ser reciclavel e de baixo custo (STEFFANI, 2003).
A Tabela 3 compara os principais solventes supercriticos.

Tabela 3: Comparagao entre os principais fluidos supercriticos

Solvente Tc Pc  Toxicidade Inflamabilidade Reciclabilidade
(°C)  (bar)

Metano -82,8 45,9 Baixa Alta Operacionalmente
(CHy) complexa
Etano (CoHe) 32,2 48,8 Baixa Alta Operacionalmente

complexa
Etileno 9,2 50,4 Baixa Alta Operacionalmente
(C2Ha) complexa

Agua (H,O) 374,0 220,5 Niotoxico Nio inflamavel Possivel, porém demanda
sistemas de controle rigidos
Dioxido de 31,1 73,8 Nao toxico Nao inflamavel Fécil reciclagem
Carbono
(CO2)

Fonte: Elaborado pela autora a partir de CETESB, [s.d].

Embora o COz seja o fluido supercritico mais empregado, ele apresenta uma limitagao
importante. Por ser uma substincia apolar, esse solvente ndo consegue dissolver eficientemente
moléculas altamente polares e de maior peso molecular, como os agucares € os taninos. Para
superar essa restri¢do € comum a adi¢do de um co-solvente, sendo os mais utilizados o metanol
e o etanol (HAMBURGER; BAUMANN; ADLER, 2004).

A Figura 8 mostra o sistema de extrag¢do por fluido supercritico.
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Figura 8: Sistema de SFE
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Fonte: SEBRAE, 2023.

Inicialmente, o material a ser processado ¢ carregado em um extrator. Em seguida, o gas
¢ pressurizado por uma bomba e aquecido por um trocador de calor, passando a atingir o estado
supercritico. O contato entre o fluido e a matriz pode ser de forma dinamica — com fluxo
continuo através do material — ou estatica, quando o fluido permanece um periodo dentro do
vaso, permitindo uma interagdo mais prolongada. Posteriormente, a mistura do material
extraido e do fluido ¢ direcionada para uma valvula de expansao, onde ocorre a diminuigdo de
pressdo, o que leva a precipitagdo dos compostos extraidos e a gaseificagdo do fluido no

separador. Assim, o extrato € coletado e o gas ¢ recuperado e reutilizado no processo (PINTO,
2018).

3.2.4. Extracio assistida por micro-ondas

A extracdo assistida por micro-ondas utiliza a radiagdo eletromagnética na faixa de
frequéncia de 0,3 a 300 GHz, com comprimentos de onda que variam entre Imm e 1m, para
extrair compostos-alvo de matrizes vegetais (ZAMORANO et al., 2019). Essa técnica
fundamenta-se na elevada capacidade de absor¢do de energia de certos componentes do
material, resultando em um aquecimento rapido, devido a conversao da radiacao em calor, por
meio da rotacdo dos dipolos e da condugdo idnica. O aumento abrupto da temperatura
intensifica o movimento molecular, gerando elevagdo da pressao interna e a ruptura das paredes
celulares. Esse processo favorece a liberagdo dos compostos volateis, promovendo uma
extracdo eficaz dos dleos essenciais (LI, 2015; FENG, 2012).

Além disso, a MAE depende da constante dielétrica tanto do solvente quanto do material
empregado. Essa constante expressa a capacidade de um material em armazenar energia elétrica

quando submetido a um campo eletromagnético. Assim, quanto maior a constante dielétrica
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maior a interagdo do material com a radiacdo eletromagnética, resultando em uma absorc¢ao
mais eficiente de energia, permitindo uma maior conversdo em calor. Compostos polares, por
apresentarem momentos dipolares permanentes, tendem a possuir constantes dielétricas
elevadas, o que torna a utilizacdo de micro-ondas eficaz na extragdo de substancias a partir de
matrizes solidas com média ou alta polaridade. Este método de extracdo ¢ considerado uma
estratégia sustentavel, pois permite realizar a extragdo em curto tempo e com baixo consumo
energético, utilizando solventes ndo toxicos e alcangando elevada eficiéncia (LETELLIER;
BUDZINSKI; 1999; TADINI et al., 2016).

A Tabela 4 apresenta os principais solventes utilizados na extragdo assistida por micro-
ondas, suas respectivas constantes dielétricas, vantagens e desvantagens.

Tabela 4: Principais solventes utilizados na MAE

Solvente Constante Vantagens Desvantagens
dielétrica — a
20°C (&)
Agua ~78 Alta absor¢@o de micro-ondas; Pouca afinidade com
abundante, barata ¢ ndo toxica;  compostos apolares; baixa
ideal para hidrodestilacao seletividade para 6leos
assistida essenciais
Etanol ~24 Pode extrair compostos

Boa capacidade de
aquecimento; extragao
eficiente de compostos volateis
e polares; solvente "verde"

indesejaveis; inflamével

Mistura 40-60 . A Exige padronizagao da
. > Combina eficiéncia térmica - .
agua- (variavel) . . propor¢ao; pode precisar
com seletividade quimica L
etanol . de etapas adicionais de
ajustavel; melhor desempenho . ~
. purificagcao
para 6leos
Metanol ~33 Excelente eficiéncia dielétrica; ~ Toxico; menos aceito para
boa extracdo de compostos com  aplicagdes em alimentos e
oxigeénio (4lcoois, ésteres) cosméticos

Fonte: Elaborado pela autora a partir de Mandal; Mohan; Hemalatha; 2007 e
Nitthiyah et al., 2017.

O processo de extragdo assistida por micro-ondas inicia-se com a prepara¢dao da matriz
vegetal, que envolve a coleta, secagem e trituragdo da matéria-prima. Em seguida, adiciona-se
o solvente selecionado — como agua, etanol ou suas misturas — ou realiza-se 0 processo sem
solvente. A amostra ¢ entdo submetida a irradiagdo por micro-ondas, Figura 9, em condi¢des
controladas de poténcia, tempo, temperatura e, em alguns casos, pressao. A energia absorvida
pelas moléculas promove aquecimento interno rapido, resultando na ruptura das paredes

celulares e na liberagao do composto desejavel. Fisicamente, o processo envolve a difusdao do
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solvente para o interior da matriz s6lida, onde o soluto ¢ dissolvido até atingir uma concentragao
limitada pelas caracteristicas do material. A partir disso, a solu¢do migra em direcdo a
superficie, através da difusdo efetiva e, por fim, ¢ transferida para a solucdo em massa por
conveccdo natural ou forcada (ANGIOLILLO; DEL NOBILE; CONTE, 2015; SONG et al.,
2022).

Figura 9: Equipamento da extragdo assistida por micro-ondas

Fonte: Antiteck, 2024.

A versatilidade da MAE permitiu o desenvolvimento de variagdes da técnica, visando
a otimizagdo dos processos convencionais de extragdo. Entre elas, destacam-se a
hidrodestilacao assistida por micro-ondas (MAHD) e a extragdo assistida por micro-ondas sem

solvente (SFME).

3.2.4.1. Hidrodestilaciao assistida por micro-ondas

A hidrodestilagao assistida por micro-ondas combina os principios da hidrodestilagdao
convencional com o aquecimento eficiente da radiagdo por micro-ondas. Nesse processo, a
matriz vegetal ¢ imersa em agua, sendo entdo submetida a irradia¢do dentro do reator. Assim,
devido a alta constante dielétrica da agua, o aquecimento ocorre rapidamente, gerando vapor
dentro e ao redor da matriz, o que provoca a ruptura das cé€lulas e liberagdo dos 6leos. Esse
vapor, rico em compostos volateis, ¢ conduzido até um sistema de condensagao, onde a mistura
6leo-adgua pode ser separada por decantagdo e, o excesso de dgua retorna para o reator, o que
permite a manutencdo da taxa de umidade da matriz. A MAHD, Figura 10, apresenta vantagens
em relacdo a hidrodestilacao convencional, como reducao significativa no tempo de extragao,
menor consumo de energia, melhor preservacdo de compostos termossensiveis € maior

rendimento (NITTHIYAH et al., 2017).
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Figura 10: Hidrodestilagdo assistida por micro-ondas (MAHD)
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Fonte: Adaptado de Chemat et al., 2013.

3.2.4.2. Extracao assistida por micro-ondas sem solvente

Outra variagdo da técnica € a extracdo sem solvente, conhecida como Solvent-Free
Microwave Extraction (SFME). Nessa técnica, ilustrada pela Figura 11, a extracdo ocorre sem
aadicdo de solventes externos, aproveitando a umidade natural presente na matriz vegetal fresca
como fonte de aquecimento interno. A radiagao de micro-ondas promove o aquecimento das
moléculas de agua contidas no tecido vegetal, gerando vapor e pressao intracelular, o que leva
a ruptura das estruturas celulares e a liberacdo dos Oleos essenciais. Assim, semelhante a
MAHD, os vapores sdo condensados e separados por decantacdo e, visando manter a umidade
da matriz, o excesso de dgua retorna para o reator (CHEMAT et al., 2013).

Figura 11: Extra¢do por micro-ondas sem solvente
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Fonte: Adaptado de Lucchesi; Chemat; Smadja, 2004.
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3.2.5. Influéncia dos parametros no processo

A eficiéncia na extra¢do de 6leos essenciais estd diretamente relacionada a escolha
adequada dos parametros operacionais, como temperatura, pressdo, tempo e poténcia, bem
como das condi¢cdes de preparo da matéria-prima e do solvente utilizado. Esses fatores
influenciam diretamente o rendimento, a composi¢ao quimica e, consequentemente, a qualidade
final do 6leo.

Aruna et al. (2022) realizou um estudo acerca da extracdo de 6leos essenciais de frutas
citricas por hidrodestilagdo, e ao se utilizar diferentes métodos de secagem, observou-se que o
rendimento do 6leo da secagem a sombra era superior ao da secagem ao sol e em estufa.
Segundo os autores, isso pode estar relacionado a menor evaporagao de compostos volateis e a
reducdo da degradagdo oxidativa, devido a temperaturas mais baixas e controladas da secagem
a sombra. Além disso, avaliaram o efeito da temperatura no rendimento da extracdo, variando
gradualmente a temperatura em 5°C de 75 a 100°C. Os resultados indicaram que a temperatura
otima foi de 95°C e que apos isso houve uma diminuicdo do rendimento devido a répida
evaporagdo dos compostos volateis e o aumento da oxidac¢do de constituintes sensiveis. Em
relacdo ao tempo de extracdo, testaram-se intervalos de 1 a 4 horas, com incrementos de 1 hora
e, observou-se que a recuperagao do 6leo foi maior em 3h e que, posteriormente, ndo houve
variagdes significativas nos valores obtidos. Por fim, testou-se diferentes relagdes de solido-
solvente e observou-se que a relagcdo 1:10 (g de amostra/ml de agua) foi a que apresentou maior
rendimento.

Segundo Jureviciiite et al. (2019), o tempo da hidrodestilagdo ¢ fundamental ndo apenas
para a otimizagdo do processo, mas também para o perfil quimico do 6leo obtido. O tempo
prolongado leva a uma diminui¢ao de monoterpenos € a um aumento de sesquiterpenos, que
sao moléculas mais pesadas e menos volateis, alterando significativamente a fragrancia do
produto.

Na destilacdo por arraste a vapor, a temperatura ¢ determinada pela pressao de operagao.
Desta forma, o controle da pressao e, consequentemente, da temperatura, ¢ essencial para evitar
a decomposicao de compostos termolabeis presentes no 6leo essencial (TALATI, 2017).

Além disso, Pinto (2022) realizou um estudo da destilagdo por arraste a vapor do
limoneno da laranja doce (Citrus sinensis (L.) Osbeck) e observou-se que ao aumentar a massa
do leito de 150g para 200g, houve um aumento de 1% no rendimento. De acordo com a autora,
esse aumento pode estar relacionado a uma diminuicdo das perdas de produto durante a

extracdo, especialmente aquelas associadas a aderéncia do produto as paredes do equipamento
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e as etapas de separacdo entre o Oleo essencial e o hidrolato. Ademais, observou-se que a
poténcia também tem um efeito positivo no rendimento da extragdo. O aumento de 160 W para
280 W resultou em um acréscimo de 1,08%. Esse comportamento pode ser atribuido a maior
vazao de vapor d’agua proporcionada pela elevagao da poténcia, o que intensifica o contato
com a matéria-prima e favorece a extracao.

Os principais parametros operacionais da extragdo por solvente organico sdo o tipo e a
quantidade de solvente, a temperatura, o tempo de extracdo e o tamanho das particulas da
matéria-prima. A escolha do solvente utilizado deve ser feita considerando suas caracteristicas
de solubilidade, polaridade, seletividade, seguranca e custo. Segundo o principio da
similaridade e miscibilidade, solventes com polaridade proxima a dos compostos-alvo tendem
a aumentar a eficiéncia da extra¢ao (RAJE; LOKHANDE; MORE, 2019).

Além disso, o aumento da relagdo solvente-solido, geralmente, leva & um aumento do
rendimento, mas pode se tornar economicamente desvantajosa devido a um maior consumo de
solvente e um maior tempo de operagdo. O controle de temperatura também ¢ essencial, uma
vez que, embora altas temperaturas possam aumentar a cinética da extragdo e favorecer a
difusdo, valores elevados podem causar perdas significativas de solvente, degradacdo de
compostos termolabeis e a presenca de impurezas indesejadas. O tempo de extragdo deve ser
suficiente para atingir o equilibrio de concentragdo de soluto entre a matriz vegetal e o solvente,
sendo que, em escala industrial, técnicas como multiplos ciclos de extragdo e extracao
contracorrente sao utilizadas para otimizar o processo. Outro parametro relevante ¢ o tamanho
das particulas, visto que, quanto menores, mais facil serd a penetracdo do solvente e a difusdao
dos solutos, embora possam reter excesso de Oleo e dificultar a filtracdo (ZHANG; LIN; YE,
2018).

Hasibuan & Gultom (2021) realizaram um estudo sobre o efeito do método de extracgao,
do tipo de solvente e do tempo de processamento no rendimento do 6leo essencial obtido da
casca de lima (Citrus aurantifolia). Para a comparagdo, foram empregados métodos de
maceracao e Soxhlet, utilizando-se hexano, etanol e agua destilada como solventes, além de
tempos de extragdo de 6, 9 e 12 horas. Os resultados obtidos estdo apresentados na Tabela 5.

Tabela 5: Rendimento do 6leo essencial a partir da casca de lima usando os métodos de
Maceracao e Soxhlet

Rendimento (%)

Método Solvente 6h 9h 12h
Hexano 4,93 5,13 5,24
Maceracao Etanol 3,69 4,20 4,07

Agua destilada 1,51 1,59 1,67
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Rendimento (%)

M¢étodo Solvente 6h 9h 12h

Hexano 5,79 5,97 6,15

Soxhlet Etanol 4,41 4,64 4,89
Agua destilada - - -

Fonte: Elaborado pela autora a partir de Hasibuan & Gultom, 2021.

No método de maceracdao, o aumento do tempo de extragdo resultou em um maior
rendimento do o6leo, exceto para a extracdo realizada com etanol, que teve um rendimento
inferior em 12 horas. Isso pode ocorrer porque a extragdo, provavelmente, ja atingiu o ponto de
equilibrio em 9 horas. Além disso, a redu¢cdo observada pode estar associada a extracdo de
impurezas adicionais, a degradacao de compostos volateis ou a readesdo parcial do 6leo a matriz
solida. J4 no método de Soxhlet, o aumento do tempo de extragdo resultou em um aumento do
rendimento tanto para a extragdo com hexano quanto com etanol. Observa-se também, que a
extragdo utilizando dgua como solvente ndo foi realizada, visto que, devido ao alto ponto de
ebulicdo e a densidade da agua, o ciclo de refluxo do método ndo se estabelece corretamente,
comprometendo a eficiéncia do processo (HASIBUAN & GULTOM, 2021).

Na extracao com fluido supercritico, a escolha adequada do tamanho da particula, da
temperatura, da pressao e do tempo de extragdo sdo fundamentais para a efici€ncia do processo.

Xiong e Chen (2020) fizeram um estudo da influéncia dos parametros operacionais na
extracdo de dleo essencial da casca de tangerina utilizando didxido de carbono supercritico. Os
autores estudaram particulas de 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; e 1,0 mm, temperaturas de 35 a 55°C, pressdes
de 10 a 30 MPa, com incrementos de 5°C e 5 MPa, respectivamente, e tempos de 0 a 180 min.

Segundo os autores o tamanho da particula afeta a area de contato e a difusdao do
solvente, sendo que particulas menores favorecem a extragdo até certo limite. Os resultados do
experimento indicaram que o tamanho 6timo da casca foi de 0,4 mm e ao diminuir para 0,2
mm, houve uma diminui¢do do rendimento, visto que o extrato pode se reabsorver na superficie
da casca, diminuindo a taxa de difusdo para o fluido e, consequentemente, a eficiéncia. Além
disso, observaram que a taxa de difusao do extrato aumenta com o incremento de temperatura,
0 que resulta em uma maior rendimento do 6leo. Entretanto, o aumento de temperatura resulta
em uma reducdo da densidade do fluido supercritico e em uma diminui¢do da solubilidade do
extrato no fluido, reduzindo o rendimento da extragdo. A pressao, por sua vez, eleva a densidade
e o poder de solubilizacdo do CO: até¢ 15 MPa, mas pressoes excessivas podem reduzir o
rendimento e comprometer a qualidade do 6leo. Por fim, o tempo de extracdo ¢ diretamente
proporcional ao rendimento dela. Contudo, ao atingir o tempo 6timo de extragdo, as variagdes

do rendimento sao pouco significativas (XIONG; CHEN, 2020).
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Na extracdo assistida por micro-ondas a poténcia, o tempo, o solvente, a razao sé6lido-
solvente e a matriz vegetal sdo parametros essenciais para o rendimento do processo. O aumento
da poténcia favorece o aumento da temperatura e, consequentemente, o rendimento da extracao.
Todavia, valores excessivos podem degradar compostos termossensiveis, comprometendo a
qualidade do 6leo obtido. De modo semelhante, o tempo de extragdo deve ser otimizado, pois
periodos curtos ndo garantem a extracao completa e periodos longos podem comprometer a
qualidade do dleo. A escolha do solvente depende da sua capacidade em armazenar energia
elétrica quando submetido a um campo eletromagnético, além da interagdo com a matriz € o
analito. Em relagdo a razao sélido-solvente ¢ necessario utilizar um volume que permita que a
as particulas fiquem completamente imersas. Contudo, grandes volumes podem levar a baixos
rendimentos, devido ao aquecimento insuficiente do solvente, necessitando de uma maior
poténcia do micro-ondas e de um maior periodo de extragdo. A eficiéncia do processo também
¢ afetada pelo tamanho e teor de umidade das particulas, visto que quanto menor elas forem e
quanto maior o teor de umidade, melhor serd a interagdo com as micro-ondas, aumentando a
superficie de contato, o aquecimento interno ¢ a liberacao do 6leo (RIBEIRO, 2018; VEGGI,
MARTINEZ; MEIRELES, 2013).

Qadariyah et al. (2017) realizaram um estudo sobre a extracao assistida por micro-ondas
sem solvente do oleo essencial da casca de laranja, com o intuito de avaliar a influéncia das
condigdes operacionais no rendimento e na qualidade final do produto. Para verificar o efeito
da poténcia aplicada, foram utilizadas as intensidades de 100, 264, 400 e 600 Watts como
variaveis experimentais. Os resultados demonstraram que o aumento da poténcia esta associado
a maiores rendimentos de extragdo. No entanto, quando esta ¢ excessivamente elevada, pode
ocorrer degradacdo térmica do 6leo, reduzindo a eficiéncia do processo. Assim, os autores
determinaram como potencias 6timas 400W para a casca fresca e de 264W para a casca seca,
sendo esta ultima mais suscetivel a degradagao em funcdo do menor teor de umidade.

A influéncia da razao massa/volume de destilado e do tamanho da particula também foi
avaliada. Testaram-se as propor¢des de 0,1; 0,2; 0,3; e 0,4 g/ml, associadas as particulas com
tamanhos de 0,5; 2; 3,5 e 5 cm. Para a casca de laranja fresca, observou-se que o rendimento
diminuiu a medida que a propor¢do aumentava. Em relagdo ao tamanho das particulas,
verificou-se que as cascas de 0,5 cm apresentaram menor rendimento, devido a maior facilidade
de degradagao, a baixa disponibilidade de 4gua e a elevada poténcia do micro-ondas. Por outro
lado, particulas de 3,5 cm, ricas em 4gua in situ, quando submetidas a 400W, mantiveram a
capacidade de liberar o dleo essencial, resultando no maior rendimento. Entretanto, esse valor

reduziu para as particulas de 5 cm, visto que quanto maior o tamanho do material, menor a area
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de contato com as micro-ondas, elevando a resisténcia a transferéncia de massa e dificultando
a extragdo. Para as cascas secas, na poténcia de 264W, a melhor condicao foi obtida com a razao
de 0,3 g/ml, enquanto a tendéncia em relagao ao tamanho do material seguiu a mesma observada
para as cascas frescas, sendo que as particulas de 2 cm apresentaram melhor desempenho, com

posterior redu¢do do rendimento nas de 3,5 cm (QADARIYAH et al., 2017).

3.3 ANALISE DO PRODUTO DESEJADO

O rendimento ¢ a qualidade do 6leo essencial obtido ndo estao relacionados apenas com
os métodos de extragdo, mas também com o0s processos de separacao e purificacdo dos
componentes. O extrato bruto, frequentemente uma mistura complexa de compostos volateis e
ndo volateis, exige técnicas sofisticadas para isolar os componentes de interesse e eliminar as
impurezas. Entre as principais técnicas estd a cromatografia, que se baseia nas diferentes
caracteristicas fisico-quimicas das substancias para separa-las em uma matriz, permitindo a
qualificacdo e quantificacdo detalhada dos componentes que definem o perfil aromatico e as
propriedades biologicas do 6leo (CAPUTO et al., 2022).

A Cromatografia em Camada Delgada (CCD) possui um procedimento simples e rapido.
Esta técnica tem como fase estacionaria uma placa de vidro ou plastico e uma fase movel
composta por uma mistura de solventes. Ao aplicar a amostra com um tubo capilar na placa e
adiciona-la na fase movel, € possivel observar a separacao dos componentes presentes naquele
o0leo (MARCOLINA, 2021). Por ser um método simples, a CCD permite analisar de forma
rapida quantos componentes existem em uma mistura. Além disso, a técnica ¢ util na
identificacdo de compostos, uma vez que o valor do fator de retencdo (Ryr) obtido pode ser
comparado com o de substancias de referéncia previamente conhecidas (HARBORNE, 1998).
O Rr consiste na razao entre a distancia percorrida pelo composto e a distancia percorrida pelo
solvente na placa cromatografica, variando entre 0 e 1. Valores proximos de 0 indicam que o
composto tem maior afinidade pela fase estacionaria, ficando retidos, e valores proximos de 1
indicam maior afinidade pela fase mével, eluindo sobre a placa (ENGEL et al., 2012). A Figura
12 apresenta a CCD de forma ilustrativa, sendo 1, 2 e 3 as distancias percorridas pelos

compostos de uma amostra e 4 a distancia percorrida pelo solvente.
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Figura 12: Cromatografia em Camada Delgada

Fonte: Elaborado pela autora, 2025.

A figura ilustrativa evidencia que o composto 1 apresenta maior afinidade com a fase
estacionaria, enquanto o composto 3 interage preferencialmente com a fase mével. O composto
2, por sua vez, demonstra afinidade intermediaria entre ambas as fases.

A técnica de bioautografia combina a cromatografia com ensaios biologicos. Nesse
método, apos a separagdo por CCD, os componentes sdo expostos a microrganismos ou
reagentes especificos que indicam a presenga de atividade biologica. Essa exposi¢ao pode ser
realizada adicionando o microrganismo diretamente na placa, por contato direto com uma placa
de 4gar inoculada ou por sobreposicao de dgar, em que o meio € aplicado sobre a placa. Dessa
forma, ¢ possivel localizar e caracterizar rapidamente os componentes responsaveis por
atividades antimicrobianas, antioxidantes ou outras propriedades biologicas (HAMBURGER
& CORDELL, 1987).

H4 também a Cromatografia Gasosa (CG), que devido a sua alta capacidade de
separa¢do de compostos volateis destaca-se entre os métodos. Geralmente, o sistema ¢ acoplado
ao espectrometro de massas (CG-EM), Figura 13, que possibilita a determinagdo da massa
molecular e a identificagdo estrutural das substincias. O equipamento ¢ composto por um
cilindro de gés de arraste, mandmetros para controle das pressdes interna e de saida dos gases,
um injetor para a vaporizagdo da amostra, uma coluna cromatografica responsavel pela
separa¢do dos componentes e, por fim, um detector acoplado a um sistema computacional que
registra e processa os dados obtidos (HSE QUIMICA, 2024). Ap6s a vaporizagdo, a amostra é
transportada pelo gas inerte — denominado fase movel — através de uma coluna cromatografica,

onde ocorre a separacdo dos compostos de acordo com sua interacdo com a fase estacionaria,

que pode ser liquida ou s6lida (MARCOLINA, 2021).
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Figura 13: CG-EM
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Fonte: HSE QUIMICA, 2024.

Outra técnica utilizada ¢ Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE), que ¢
empregada na separacao de substancias nao volateis ou instaveis quando expostos ao calor. Essa
técnica também pode ser acoplada ao espectrometro de massas (CLAE-EM), mas
diferentemente da CG, utiliza uma fase moével liquida e uma fase estaciondria sélida
(MARCOLINA, 2021). O equipamento, Figura 14, ¢ constituido por um reservatorio para os
solventes que compdem a fase mdvel, uma bomba que impulsiona os solventes pela coluna, um
injetor responsavel pela introdugdo controlada da amostra no fluxo, uma coluna cromatografica
que permite a separagdo dos analitos, um detector para registrar os compostos eluidos e, por
fim, um sistema de aquisi¢io de dados que processa e apresenta os resultados (HSE QUIMICA,
2024).

Figura 14: CLAE-EM
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Fonte: MATRIX LCMS, 2024.
Outro método relevante para purificagdo dos 6leos essenciais € a pervaporagio (PV),

que se baseia na utilizagdo de membranas altamente seletivas, capazes de purificar substancias
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sensiveis a degradacdo térmica. Para promover a separagao e a concentragdo dos componentes
desejados, aplica-se um vacuo do lado oposto a alimentacdo da membrana, favorecendo a
evaporacao das moléculas que a atravessam e estabelecendo um gradiente de concentragao.
Apbs esta etapa, o permeado, obtido na fase vapor, é condensado (DAWIEC-LISNIEWSKA et
al., 2018; SAHIN, 2010; VAN DER BRUGGEN & LUIS, 2014). A Figura 15 ilustra esse
processo.

Figura 15: Pervaporag¢ao por membrana
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Fonte: Assis et al., 2007.
Dessa forma, observa-se que a caracterizacdo e a purificagdo dos Oleos essenciais
dependem da aplicacdo de técnicas analiticas e de separagdo complementares. A integragao
dessas ferramentas aos métodos de extragdo garante nao apenas a analise detalhada da

composicao quimica, mas também a avaliagdo da qualidade e do potencial biologico dos dleos.
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4. ESTUDOS DE CASO

Apos a apresentacdo dos principais métodos de extragdo e das técnicas utilizadas para a
analise e purificacao dos Oleos essenciais, torna-se relevante avaliar, na pratica, a eficiéncia
desses processos. Nesse sentido, os estudos de caso abaixo permitem comparar os diferentes
métodos de extracdo de Oleos essenciais de frutas citricas, considerando aspectos como

rendimento e qualidade do produto obtido.

4.1. FLUIDO SUPERCRITICO VERSUS HIDRODESTILACAO

Mai et al. (2022) conduziram um estudo sobre a extracao do 6leo essencial da casca de
toranja (Citrus grandis) utilizando fluido supercritico. Para efeito comparativo e com o objetivo
de comprovar a maior eficiéncia do método, os autores realizaram a extragdo por
hidrodestilacao.

Para o estudo da extragdo com fluido supercritico, 500 g de cascas foram inseridas em
um recipiente de alta pressdo com capacidade de 2000 mL, acoplado a um separador capaz de
operar até 200 bar. O processo foi conduzido a 40°C e 100 bar, com fluxo de CO, supercritico
de 0,5 g/min. Ao final da extragdo, a reducdo da pressdo promoveu a separacao entre o gas € o
0leo essencial. Para a extragdo por hidrodestilagcdo, 100 g de cascas foram adicionados a um
baldo contendo 500 mL de 4gua destilada e submetidos ao aquecimento até a ebuli¢do. O vapor
liberado foi entdo condensado, permitindo a separagdo do 6leo essencial, que posteriormente
foi seco com sulfato de sodio anidro (NaxSOs).

Os componentes quimicos do 6leo foram determinados a partir da cromatografia gasosa
acoplada a espectrometria de massas. Os resultados estdo na Tabela 6, abaixo.

Tabela 6: Composicao quimica da C. grandis por hidrodestilagdo e extragdo supercritica

Compostos %CG
HD SFE
a-Pineno 0,90 -
B-Pineno 1,51 -
a-Felandreno 1,13 -
o-Cimeno 0,46 -

D-limoneno 87,60 95,66
(Z)-Linalol 6xido 2,30 -
(E)-Linalol 6xido 0,94 -

Linalol 1,39 -
4-Terpineol 0,38 -
a-Terpineol 1,92 -

B-Cariofileno 0,31 -
y-Cariofileno 0,10 -
Fonte: Adaptado de Mai et al., 2022.
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Observa-se que na hidrodestilagdo foram identificadas 12 substancias, sendo o D-
limoneno o composto majoritario (87,60%). Por outro lado, na extragdo supercritica
identificou-se apenas o D-limoneno (95,66%). A presenga desse composto no 6leo essencial de
C. grandis garante diversas atividades bioldgicas, como antibacterianas, anti-inflamatoérias e
citotoxicas, podendo ser utilizadas na industria de cosméticos e farmacéutica (MAHANTA &
KHANIKOR, 2021). Assim, a extragdo por fluido supercritico ¢ eficaz para a obtencao do D-

limoneno puro, garantindo as propriedades bioldgicas do dleo.

4.2. MICRO-ONDAS VERSUS DESTILACAO A VAPOR

Com o objetivo de demonstrar a importancia da utilizacdo da técnica de extragdo
assistida por micro-ondas, sera apresentado abaixo um estudo de caso realizado por Song ef al.
(2022), que visa obter as melhores condi¢gdes de operagao — tempo e poténcia — € o rendimento
da extracdo do limoneno da casca de frutas citricas.

As cascas foram submetidas a um processo de secagem por 5 horas, em temperatura
constante de 50°C, até atingir um teor de umidade de 15%. Esse procedimento visou prevenir
a corrosao ¢ a deterioracao delas durante o periodo de armazenamento.

A Figura 16 apresenta o sistema experimental utilizado para extra¢do por micro-ondas.

Figura 16: Diagrama esquematico do sistema de pirolise por micro-ondas
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Para cada experimento, utilizou-se cerca de 30 g de casca, que foram colocadas
uniformemente no fundo do reator. Posteriormente, alimentou-se nitrogénio (N2) no reator até
que o ar dentro dele fosse completamente substituido. Realizou-se o procedimento para as
poténcias de 270, 450 e 720 W, em tempos de pirdlise entre 5 e 15 minutos. Apos isso, o vapor
de o6leo gerado pelo micro-ondas passa pelo condensador, tornando-se um mistura 6leo-agua, e
¢ coletado pelo frasco. O gas restante sai pela abertura lateral do frasco e € coletado com um
saco de ar na extremidade. Continua-se a purga de N> até que o residuo solido fique a
temperatura ambiente. Finalmente, pesa-se a massa do residuo sélido e do liquido e, fazendo a
diferenga com a massa inicial da amostra, tem-se a quantidade de produto gasoso.

As Tabelas 7 e 8 apresentam os resultados obtidos.

Tabela 7: Rendimento de limoneno em diferentes tempos de extracao

Composto Limoneno
Tempo (min) 7,5 10 12,5
Rendimento (%) 35,53 36,83 33,34

Fonte: Elaborado pela autora a partir de Song et al., 2022.

Tabela 8: Rendimento do limoneno em diferentes poténcias de extracao

Composto Limoneno
Poténcia (W) 270 450 720
Rendimento (%) 53,78 37,82 29,00

Fonte: Elaborado pela autora a partir de Song et al., 2022.

Ao analisar os resultados obtidos, observa-se que ao aumentar o tempo de 7,5 para 10
minutos, ocorre um aumento de 1,3% no rendimento do limoneno. Entretanto, ao aumentar de
10 para 12,5 minutos ocorre uma redugdo de 3,49%. Além disso, o aumento da poténcia do
micro-ondas levou a uma redugdo significativa no rendimento do limoneno, que pode ser
justificado pelas alteragdes que ocorrem em sua estrutura molecular. Com base nesses dados,
definiu-se o tempo de 10 minutos e a poténcia de 450W como condi¢des ideias para o processo.

Assim, a andlise por cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas revelou
um rendimento de 29,22% de produto liquido, contendo 37,82% de limoneno, indicando boa
eficiéncia do método. Para as mesmas condi¢des de tempo e poténcia, os gases produzidos na
reacdo foram compostos por 86% didéxido de carbono (CO2) e 14% monoxido de carbono (CO),

enquanto os solidos sdo majoritariamente matéria volatil (61,35%) e carbono (34,04%).
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Visando provar a eficiéncia do método de extragdo por micro-ondas, fez-se uma analise
comparativa com o método de destilagdo a vapor. Os resultados obtidos pelo experimento estao
apresentados na Tabela 9.

Tabela 9: Comparagao entre o método de destilagao a vapor e extragdo por micro-ondas

Destilagao a Extragao por micro-

vapor ondas

Tempo (min) 150 12,5

Poténcia (W) 500 500

Consumo de energia (KWh/kg) 41,67 3,47
Rendimento de limoneno (%) 2,02 3,10

Rendimento por unidade de energia consumida

(%/KWh) 0,048 0,893

Fonte: Adaptado de Song ef al., 2022.

Pelos resultados obtidos, observa-se que, em um tempo significativamente menor, o
rendimento de limoneno foi 1,08% superior ao obtido por destilagdo a vapor, além de apresentar
menor consumo energético. Dessa forma, os dados deste estudo indicam que a extragdo por
micro-ondas ¢ mais eficiente para a obtencao de dleos essenciais em comparagdo ao método
tradicional, fato este que pode ser explicado pela elevada taxa de aquecimento proporcionada

pelas micro-ondas.

4.3. MAHD E SFME VERSUS HIDRODESTILACAO

Golmakani & Moayyedi (2015) realizaram um estudo comparativo da hidrodestilacdo
convencional com as técnicas de hidrodestilagao assistida por micro-ondas e de extragdo por
micro-ondas sem solvente, para obtencdo dos 6leos essenciais das cascas de limdo siciliano
(Citrus limon).

Inicialmente, parte das cascas foram mantidas em condi¢des ambientes por trés dias para
o processo de secagem. Em seguida, os teores de umidade das cascas frescas e secas foram
medidos, apresentando valores de aproximadamente 84,8% e 5,3%, respectivamente.

Na MAHD, 50 g de casca seca de C. limon foram adicionadas a 450 mL de agua
destilada no reator e submetidos a irradiacao por micro-ondas com poténcia de 1200 W durante
15 minutos. No caso da SFME, embora ndo se utilize solvente para a extra¢do, os autores
empregaram uma propor¢ao de cascas frescas e d4gua de 1:1 —em contraste com a razdo de casca
e dgua de 1:9 utilizadana MAHD — com o objetivo de evitar a carbonizagao das cascas e garantir
a umidade necessaria ao processo. Em ambos os casos, a cada intervalo de 5 minutos, o 6leo
essencial formado na mistura 6leo-agua foi decantado e coletado. Na HD, utilizaram-se a

mesma razdo entre casca e agua da MAHD, substituindo o forno micro-ondas por um
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aquecedor. O oleo foi extraido em intervalos de 30 minutos, por 120 minutos. Ao final do
processo os OE obtidos pelos trés métodos foram secos com Na;SO4 e armazenados a 4°C para
posterior analise.

Ao analisar os resultados, os autores verificaram que a temperatura de extracdo em todos
os métodos foi de 100°C. No entanto, essa condicdo foi atingida em um tempo
consideravelmente inferior para a MAHD e a SFME, o que pode ser justificado pela
combinagdo de trés mecanismos de transferéncia de calor presentes nesses métodos —
irradiagao, condugdo e convecgao — em contraste com a HD, que se baseia apenas na condugao
e conveccao (GOLMAKANI & REZAEI, 2008).

O rendimento em fun¢do do tempo também evidenciou diferengas relevantes entre as
técnicas. A HD necessitou de 120 minutos para alcancar aproximadamente 1,22%, enquanto a
MAHD e a SFME atingiram valor proximos (1,18% e 1,36%, respectivamente) em apenas 15
minutos. Em relagdo ao consumo energético, a HD demandou 0,67 kWh e a MAHD ¢ a SFME
consumiram apenas 0,30 kWh. Por outro lado, a analise da composi¢ao quimica dos OE de C.
Limon por CG-EM indicou perfil semelhantes entre as trés técnicas. O limoneno foi identificado
como composto majoritario em todos os casos, representando aproximadamente 63% no 6leo
obtido por HD, 61% por MAHD e 58% por SFME.

Dessa forma, os resultados desse estudo evidenciam a superioridade dos métodos
avangados quando comparados aos métodos convencionais de extragao em termos de eficiéncia

de tempo e energia, sem causar alteragcdes consideraveis na composi¢ao quimica dos 6leos.
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5. VANTAGENS E DESVANTAGENS DOS METODOS DE EXTRACAO

A avaliagdo conjunta dos métodos de extragdo ¢ essencial para identificar suas
potencialidades e limitagdes. Nesse sentido, a Tabela 10, abaixo, apresenta as principais
vantagens e desvantagens dos métodos estudados, possibilitando uma visao comparativa entre
as técnicas.

Tabela 10: Comparacao entre os métodos de extracdo dos 6leos essenciais

Método Vantagens Desvantagens
Hidrodestilagao / Fécil operagdo, baixo custo, ndo  Longo tempo de operagdo e alta
Destilagao por toxico, alta reprodutibilidade perda de aroma
arraste a vapor
Extragdo por Maior rendimento, baixo custo, Uso de solventes toxicos e
solvente organico  escaldvel em processos industriais, inflaméaveis e dificuldade de
flexibilidade de condigdes separar o solvente do soluto e
operacionais reciclar o mesmo, podendo

trazer efeitos negativos para a
saude humana

Extragao por fluido Velocidade de extragdao mais Alto custo de equipamentos,
supercritico rapida, maior rendimento, menor controle rigoroso de pressdo e
perda de ingredientes ativos, nao temperatura, escalabilidade
deixa residuos de solventes, baixa  industrial complexa e potencial
temperatura e pressao critica risco a seguranga
Extracdo assistida  Alta taxa de extragdo, menor tempo  Alto custo de equipamentos e
por micro-ondas de operacdo, menor consumo de dificuldade de aplicar em
solvente, maior rendimento de processos industriais de grande
compostos-alvo escala
Hidrodestilagao Em relagdo a hidrodestilacao Dificuldade de aplicacdo em
assistida por convencional, demanda menor escala industrial, equipamentos
micro-ondas tempo de extragdo, menor consumo mais caros que a
de energia, melhor preservacdo de  hidrodestilagdo convencional,
compostos termossensiveis € maior possibilidade de hidrolise
rendimento parcial de compostos sensiveis
Extragdo assistida Nao utiliza solvente e nem agua Requer matéria-prima com alto
por micro-ondas adicionada, reduz a degradagao teor de umidade, alto custo de
sem solvente térmica, menor tempo de extracao equipamento, demanda alto
e menor geracao de residuos controle de parametros

operacionais, limitagdes em
escala industrial

Fonte: Adaptado de Zhou, 2023.

Conforme apresentado na Tabela 10, os métodos convencionais de extragdo, como a
hidrodestilacdo, destilacdo por arraste a vapor e a extragdo por solventes organicos, embora
ainda sejam amplamente utilizados devido a simplicidade operacional e ao baixo custo,
apresentam limitacdes significativas, como longos tempos de extragdo, maior degradacdo de

compostos termossensiveis e o uso de solventes toxicos. Em contrapartida, as técnicas verdes
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de extragdo, como a extragdo por fluido supercritico e a extragdo assistida por micro-ondas,
oferecem vantagens expressivas, como maior eficiéncia, menores perdas de compostos
bioativos, redu¢ao do tempo de operacao e auséncia de residuos de solventes. Apesar das
barreiras associadas a aplicacdo em escala industrial, esses métodos sdo alternativas
promissoras e alinhadas as demandas atuais por processos mais sustentaveis, seguros € capazes

de preservar a qualidade dos 6leos essenciais extraidos
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6. CONCLUSAO

Este trabalho buscou analisar comparativamente os métodos convencionais e avancados
da extragao de oOleos essenciais de frutas citricas, abordando aplicagdes, influéncia dos
parametros na eficiéncia do processo, vantagens e desvantagens e técnicas analiticas de
separagdo e purificacdo. Ao longo da pesquisa, verificou-se que, embora os métodos
tradicionais, como hidrodestilagdo, destilagdo por arraste a vapor e extracdo por solventes
organicos, ainda sejam amplamente empregados devido a simplicidade operacional e ao baixo
custo, eles apresentam limitagdes quanto a eficiéncia da extracdo, seletividade e impacto

ambiental.

Por outro lado, técnicas modernas como a extragcdo por fluido supercritico, extracao
assistida por micro-ondas e a combinagdo entre as técnicas convencionais ¢ avangadas — como
a hidrodestilagao assistida por micro-ondas e a extragao assistida por micro-ondas sem solvente
— demonstraram maior eficiéncia, seletividade e redug¢ao no tempo de processamento, além de
se mostrarem mais sustentaveis. Ademais, o estudo buscou enfatizar a importancia da aplicagao
de técnicas analiticas para o processo de separagdo e purificagdo dos componentes, visto que

elas possuem influéncia direta na qualidade do produto gerado.

Assim, conclui-se que a modernizagdo dos processos de extragdo representa nao apenas
um avango tecnolodgico, mas também uma estratégia alinhada as demandas atuais de
sustentabilidade e de geracdo de subprodutos a partir dos residuos gerados pelos processos
industriais. O estudo refor¢a a necessidade de investimentos em tecnologias verdes e eficientes,

capazes de conciliar qualidade e responsabilidade ambiental.

Como limitagao, ressalta-se o elevado custo dos equipamentos associados aos métodos
avancados, bem como a necessidade de controle rigoroso dos parametros operacionais, fatores
estes que ainda dificultam a aplicacdo em escala industrial. Nesse sentido, recomenda-se que
pesquisas futuras avancem na realizacao de andlises técnico-econdmicas e estudos de avaliacao
de riscos, de modo a verificar a viabilidade pratica da adog¢do dessas tecnologias e identificar

estratégias que tornem sua implementagdo mais acessivel e segura.
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