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Resumo

Com o objetivo de avaliar o rendimento e a composi¢ao quimica do 6leo essencial de camomila submetida
a um sistema de extragdo por arraste de vapor, em escala comercial, monitorou-se periodicamente o
processo realizado, no municipio de Campo Largo — PR, num modelo utilizado pela “CHAMEL Ind. e
Com. de Produtos Naturais Ltda.”, na safra de 2005. As determinagdes analiticas foram realizadas em
laboratdrios da UFPR, por meio da hidrodestilagao e cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de
massas. Os dados obtidos indicam que o 6leo essencial da camomila extraido por meio do modelo de
destilador utilizado apresentou qualidade aquém das expectativas. Grande parte do 6leo essencial, inclusive
seus principais componentes, estava sendo perdida junto ao hidrolato. No processo de destilagdo o
monitoramento periddico de indicadores de qualidade e de eficiéncia ¢ imprescindivel para estabelecer
condi¢des adequadas de operacionalizacao.
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Abstract

The distillation process was periodically monitored, on Campo Largo-PR, in “CHAMEL Ind. e Com. de
Produtos Naturais LTDA.”, in the 2005 harvest. The hydrodistillation and GC-MS analyses were done in
the UFPR Laboratories. The obtained data indicate that the chamomile essential oil extracted through the
distiller model used presented low quality. Great part of the essential oil, besides their main components,
it was being lost with the hidrolato. In the distillation process the periodic evaluation of quality and
efficiency indicators is indispensable to establish appropriate operational conditions.
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Introducio

Os 6leos essenciais sao misturas complexas, com
muitos constituintes, contendo proporgdes variaveis
de ésteres, éteres, alcoois, fenois, aldeidos, cetonas
¢ hidrocarbonetos de estrutura aromatica ou terpénica
(POVH et al., 2001; SIMOES; SPITZER, 1999). A
maioria deles ¢ constituida de derivados
fenilpropanoides ou de terpendides.

A composicdo dos 6leos essenciais pode ser
influenciada pelos métodos de extrag@o, os quais
quando empregados de forma simplificada podem
gerar produtos alterados e, conseqiientemente, ter
suas propriedades bioativas comprometidas. Além do
método, as condi¢des operacionais empregadas para
extracdo de 6leos essenciais, poderdo alterar suas
caracteristicas fisico-quimicas e também seus efeitos
terapéuticos (POVH et al., 2001). Devido a labilidade
dos constituintes dos 6leos volateis, a composicao
dos produtos obtidos por arraste de vapor de dgua
difere da mistura dos constituintes inicialmente
presentes nos 6rgdos secretores do vegetal
(SIMOES; SPITZER, 1999).

Durante o processo de destilacdo, a agua, a acidez
e a temperatura podem provocar a hidrolise de
¢ésteres, rearranjos, isomerizagdes, racemizagodes e
oxidagdes (SIMOES; SPITZER, 1999). Métodos
mais rapidos de extracdo, com o intuito de baratear
o produto, poderdo alterar drasticamente suas
qualidades terap€uticas para um tratamento. O calor
e a pressao usados no ato da extracdo podem, por
exemplo, interferir na qualidade final do dleo
essencial, pois no momento da extracdo as sensiveis
moléculas de um principio ativo podem ser quebradas
e oxidadas em produtos de menor eficacia, ou as
vezes até toxico (SIMOES; SPITZER, 1999).

Em sua maioria, os 6leos essenciais sdo obtidos
por destilagao a vapor ou hidrodestilagao (CASTRO;
JIMENEZ-CARMONA; FERNANDEZ-PEREZ,
1999; GUENTHER, 1952; OTTE, 1994; POVH et
al., 2001). Neste método, eles sao vaporizados quando
a matéria-prima € submetida a uma corrente de vapor
¢ amistura dos vapores de 6leo e 4gua, ao condensar,

separa-se em camadas, pela diferenca de densidade.
No método por hidrodestilacio o material a ser
destilado permanece diretamente em contato com a
agua em ebulicdo. Enquanto que no método por
arraste de vapor a matéria-prima ¢ colocada sobre
uma placa perfurada, a certa distancia do fundo do
extrator, de modo a evitar o contato direto com a
agua em ebuli¢do; ou ainda, pode-se introduzir vapor
de agua, gerado a partir de caldeiras ou autoclaves,
em uma camara de expansdo do extrator, antes de
passar pela placa perfurada, onde ¢ colocada a
matéria-prima. Embora seja o mais antigo método
de destilacdo, o mais versatil, comercialmente o mais
usado e, normalmente, empregado como um processo
artesanal por nao necessitar de elevados
investimentos, apresenta, porém, alguns efeitos
pejorativos a qualidade do o6leo essencial sdo:
hidrodifusao, hidrolise e decomposigao pelo calor.

Para as drogas vegetais constituidas de 6leo
essencial, a Farmacopeia Brasileira (1996) preconiza
que a principal determina¢do quantitativa ¢ o
doseamento deste 6leo, extraido por arraste de vapor
d’agua, em aparelho do tipo Clevenger modificado,
conforme Wasicky (1963). Assim, torna-se o método
mais utilizado como referéncia em nivel experimental.

Dada sua importancia terap€utica, o 6leo de camomila
esta entre os mais utilizados e, consequentemente, os
mais valorizados 6leos essenciais em nivel internacional.
Dentre os componentes identificados no 6leo essencial
desta espécie, destacam-se o camazuleno e o alfa-
bisabolol como as substancias que apresentam
propriedades mais bioativas (CURIONI;
ALFONSO, 1996). Para ser considerada uma droga
vegetal, a Farmacopeia Brasileira (1996) determina
que a camomila deva apresentar teor minimo de 6leo
essencial de 0,4%. No entanto, ndo constam valores
relacionados a concentragdo de sua composigao
quimica. Diante da vulnerabilidade das substancias
que compdem o 6leo essencial da camomila, tanto a
fatores intrinsecos quanto a extrinsecos, ¢ comum
encontrar relatos na literatura relacionados a
variagdes de rendimento ¢ de sua composicdo
quimica, tanto em seu habitat quanto em condi¢des
experimentais (SALAMON, 1994).
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Guenther (1952) descreve uma variagao de 0,25
a 1,35% no rendimento de 6leo essencial da camomila
em seu habitat. Em relagdo ao camazuleno, que ¢
um de seus principais componentes, sua concentragao
pode variar de 1 a mais de 15%, dependendo da
origem e da idade dos capitulos florais. O conteudo
de 6leo essencial da camomila brasileira estd em
torno de 0,43-0,85 e sua composi¢do ¢ de
aproximadamente 1,91-35,02% de camazuleno,
16,2% de 6xido de bisabolol A, 25,83% de 6xido de
bisabolol B ¢ 7,31-16,05% de alfa-bisabolol (COSTA,
2001; DONALISIO, 1985; MATOS et al., 1993;
POVH et al., 2001).

A literatura também relaciona o rendimento e a
composi¢ao quimica do 6leo essencial da camomila
com a utilizacdo de diferentes métodos e
procedimentos para sua extragao, mostrando que, na
maioria das vezes, ha variagdes significativas
(LAWRENCE, 1996; SALAMON, 1994). Povh et
al. (2001) avaliando trés métodos de extracao do 6leo
essencial da camomila,constatou que a destilagdo por
arraste a vapor (0,0012 g/g) apresentou menor
rendimento em relacdo as extragdes com etanol
(0,041 g/g) e com CO, supercritico (0,033 g/g). A
composi¢do quimica do 6leo essencial da camomila,
para os trés métodos de extragdo, apresentou
cromatogramas similares, cujos componentes
principais identificados foram: gama-cadineno, alfa-
farneseno, acetato de linalila, 6xido de bisabolol B,
alfa-bisabolol, camazuleno e 6xido de alfa-bisabolona
A. Além disso, o camazuleno foi detectado somente
neste método, pois € um artefato produzido pelo calor
durante a destilacdo. A composi¢ao obtida esta de
acordo com estudos realizados por Raal et al. (2003).

As potencialidades para atividade farmacologica
¢ a vulnerabilidade das sustancias quimicas que
compdem o Oleo essencial de plantas aromaticas e
medicinais tem despertado interesse de alguns
pesquisadores preocupados com a obtencdo de
produto de qualidade. O processo de extracdo tem
se destacado com um dos principais fatores que
influenciam o rendimento ¢ a composi¢do quimica
do oleo essencial destas espécies. Em geral,

vislumbra-se estabelecer melhores condigoes de
destilagdo em funcgdo da espécie estudada e,
consequentemente da vulnerabilidade de seus
componentes majoritarios. Assim, o objetivo do
presente estudo foi avaliar o rendimento ¢ a
composi¢ao quimica do 6leo essencial da camomila
submetida ao processo de extragdo por arraste de
vapor d’agua, em escala comercial.

Material e Métodos

No Municipio de Campo Largo-PR as colheitas
da camomila [Chamomilla recutita (L.) Rauschert]
foram feitas entre os meses de outubro e dezembro
do ano de 2005, com plataforma de tragdo mecanica,
sendo imediatamente transportada a unidade de
beneficiamento onde foi submetida a trés
experimentos de destilagdo. No primeiro
experimento, a camomila foi classificada por meio
de peneiras com furos circulares de 0,02 m de
diametro, separando os capitulos florais soltos
(denominada comercialmente “camomila de
primeira”) que foram levados ao destilador. Nos
demais experimentos ndo houve prévia classificacao
da camomila (denominada neste estudo de “‘camomila
integra”), sendo, portanto submetida diretamente a
destilacdo. A diferenca entre o segundo e o terceiro
experimento foi apenas a €época de colheita, em que
o ultimo correspondeu ao final da safra.

A destilacao foi efetuada por meio de um modelo
de extragdo por arraste de vapor d’agua, em escala
comercial, utilizado pela “CHAMEL Ind. e Com. de
Produtos Naturais Ltda.”. O referido modelo
diferencia-se dos demais equipamentos normalmente
utilizados, simplesmente pelo fato de que seus
componentes principais (caldeira, dornas,
condensador, separador, tubulagdes, registros e
relogios) estdo montados sobre um chassi de dois
eixos, podendo ser deslocado por meio de
tracionamento por cavalo mecanico comum.

Utilizou-se aproximadamente 1500 kg de
camomila, depositados em dorna de ago inoxidavel,
uniformemente distribuidos e compactados por meio
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de pisoteio. Em seguida, foi iniciado o processo de
destilagdo ajustando a pressdo da caldeira em torno
de Skgf. Periodicamente, durante todo o processo
de destilagdo, foi monitorado o volume de hidrolato e
de 6leo essencial na saida do condensador e no vaso
Florentino, respectivamente. Para a determinacdo do
rendimento e composi¢ao quimica do 6leo essencial
da
periodicamente durante todo o processo de
destilagao. Contudo, antes do inicio do processo foram
coletadas amostras de camomila (tempo zero -
considerado testemunha) e encaminhadas para
determinagdo dos teores de 4gua (BRASIL, 1992) e
de 6leo essencial por meio da hidrodestilacdo,
utilizando o aparelho do tipo Clevenger (WASICKY,
1963), com quatro horas de extragdo. Amostras de
hidrolato coletadas periodicamente durante todo o
processo de destilagdo por arraste de vapor foram
re-destiladas por meio do Clevenger.

camomila, amostragens foram feitas

Amostras de 6leo essencial foram destinadas ao
Laboratorio de Analises de Combustiveis —
LACAUT, da UFPR, para determinacdo analitica
quantitativa e qualitativa. Para a identificacdo dos
componentes do 6leo essencial da camomila, por
meio da cromatografia gasosa acoplada a
espectrometria de massa, foi utilizado equipamento
Varian GC-MS, modelo CP 3800/Saturn 2000, com
ion trap, com coluna capilar Chrompack de silica
fundida (CP-SIL PONA CB, 0,25 mm de didmetro
interno, 100 m de comprimento ¢ 0,5 um de filme
liquido). Foi injetado 0,5 pl de amostra de 6leo
essencial em razao de split 1:100, com Temperatura
wmicias 120°C, com Tempo inicial: 22 min., Rampa de
Aquecimento: 10°C.min.”", Temperatura _:230°C,
Tempo de corrida total: 53 min.. A vazdo de gas de
arraste (Helio) foi de 2 mL.min."!, e temperatura de
injetor de 200° C, a temperatura de transfer line de
200° C, a temperatura de manifold de 120° C, a
temperatura de ion trap de 170°C, a pressdo na coluna
de 49,5 psi, a energia de ionizacdo de 60 eV, por
meio de impacto de elétrons e modulagdo axial de 4
V. O espectro de massa de cada componente do 6leo
essencial da camomila foi criteriosamente analisado

em comparagdo aos espectros do acervo das
bibliotecas Saturn (GC-MS versao 5.51) e Nist (98
MS, versao 1.7).

A quantificagdo dos componentes do o6leo
essencial da camomila foi realizada por meio da
cromatografia gasosa, utilizando equipamento Varian,
modelo CP 3800, com detector de ioniza¢ao de chama
(CG-FID), com coluna capilar Chrompack de silica
fundida (CP-SIL 88 for FAME, 0,25mm de didametro
interno, 50 m de comprimento e 0,2 pm de filme
liquido). Amostras de 6leo essencial de camomila
foram pesadas em balanga analitica de precisdo e
diluidas em 1 mL de solvente (hexano). Deste
montante, 1 L foi injetado em razao de split 1:100,
com Temperatura, . :
min., Rampa de Aquecimento: 10°C.min.", Temperatura
anats 230°C, Tempo de corrida total: 53 min.. A vazdo de
gas de arraste (Helio) foi de 1 mL.min.”, e temperatura
de injetor de 250°C, a temperatura de FID de 300° C, a

pressao na coluna de 25 psi. Gas de make up: ar

120°C, com Tempo inicial: 22

sintético, nitrogénio e hidrogénio.

Resultados e Discussao

No momento em que estava sendo colocada no
destilador, a camomila apresentava umidade média
igual a 86,5%. Para os trés experimentos, o periodo
de destilacao por arraste de vapor d’agua foi de 10
horas, obtendo-se vazao média de condensagdo igual
a 93,8 L.h"'. O rendimento do 6leo essencial da
camomila obtido foi de apenas 0,2%b.s., bem menor
que o obtido por meio da hidrodestilagdo (0,91%b.s.)
em aparelho do tipo Clevenger. Nas amostras de
hidrolato coletadas na saida do separador foi
constatado elevado teor de o6leo essencial (0,06%)
por meio da re-destilagdo. Estes fatos indicam que
embora o processo de destilagdo por arraste de vapor
tenha sido eficaz, apresentou grande perda de 6leo
essencial durante o processo de separagdo, o que
comprometeu sua eficiéncia.

Os teores de 6leo essencial obtidos para a
camomila no presente estudo estdo coerentes com a
literatura (COSTA, 2001; GUENTHER, 1952;
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POVH et al., 2001; SALAMON, 1992), porém
aquém do seu potencial de até 1,8% (BORSATO,
2006; BORSATO; DONI-FILHO; AHRENS, 2005a;
2005b). Provavelmente, o rendimento de 6leo
essencial extraido por meio do modelo de destilador
utilizado poderia ter sido maior ou pelo menos
equivalente ao obtido pela hidrodestilagdo
(testemunha). Para isso, poderia ter sido reduzida a
quantidade de vapor d’agua que consequentemente
reduziria a vazdo de condensacdo e, com isso
favoreceria o processo de separacao entre hidrolato
e 6leo essencial. Contudo, seria prudente evitar com
este procedimento o aumento excessivo do periodo
de destilagdo, de modo a ndo inviabilizar o processo.

Ao utilizar camomila “de primeira” recém colhida
para a destilacdo, observou-se a possibilidade de
ocorréncia de compactacdo excessiva dentro da
dorna, dificultando a passagem uniforme do vapor
d’agua, possivelmente devido ao excesso de umidade
associado a maior densidade do material, comparado
com a camomila “integra”. Isto indica que seria
prudente etapas de
acondicionamento prévio do material a ser destilado,
de modo a contribuir para maior eficiéncia do
processo de extragdo. Possivelmente a retirada
parcial da umidade da camomila poderia favorecer o
processo de extragdo (GUENTHER, 1952; POVH
et al., 2001). As propriedades do material e as
condi¢des do processo de destilagdo ainda carecem

realizar algumas

de maiores estudos.

Em relagdo a composi¢do quimica do o6leo
essencial da camomila foram identificados 12
componentes em todas as amostras analisadas, que
embora apresentem diferentes concentragdes

(Tabelas 1 e 2), estdo coerentes com a literatura
(BORSATO, 2006; DONALISIO, 1985;
GUENTHER, 1952; MATOS et al., 1993; POVH et
al.,2001; RAAL etal., 2003; SALAMON, 1992). A
seqliéncia de elui¢do dos componentes do o6leo
essencial da camomila também pode ser visualizada
no perfil cromatografico (Figura 1), que representa
todas as amostras analisadas, uma vez que seus
cromatogramas diferem apenas em concentragao dos
componentes.

Constatou-se que no processo de hidrodestilagao
houve maior predominancia dos principais
componentes (sesquiterpenos) da camomila como o
camazuleno, alfa-bisabolol e seus derivados 6xidos.
Entretanto, no processo de extragdo por arraste de
vapor observou-se predominancia do cariofileno.
Este fato indica que a sintese do cariofileno pode ter
sido favorecida pela maior periodo de exposi¢ao da
camomila ao calor na destilacdo. Radiinz et al. (2002)
avaliando temperaturas de secagem, também
observaram aumento significativo desta substancia
no oleo essencial de alecrim-pimenta (Lippia
sidoides Cham).

Ao comparar com dados referentes ao tempo
zero, na extragdo por arraste de vapor obteve-se
maiores concentracdes para alfa-farneseno, 6xido de
cariofileno, cariofileno, alfa-pineno, artemisia cetona,
3-careno e azuleno e menores concentragdes para
oxido de bisabolol B, alfa-bisabolol, 6xido de
bisaboleno, 6xido de bisabolol A e camazuleno. Para
a maioria das amostras o percentual de identificacao
foi maior que 85%, coerente com a literatura
(DONALISIO, 1985; MATOS et al., 1993; POVH
etal., 2001; RAAL etal., 2003; SALAMON, 1992),
assim como suas concentracdes.
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Tabela 1. Médias (%) referentes a composi¢ao quimica do 6leo essencial da camomila “de primeira” (capitulos florais

e hidrolato), durante o processo de destilagao, em escala comercial.

Tempo de extracao (h)

Oleo essencial (capitulos florais)

oleo essencial (hidrolato)

Tempo de

Retencao (min.)l

0’ 2 4 8 10 1 2 4 8 10 CPSil 88 Pona

Alfa-Farneseno 0,32 287 291 2,68 2,66 1,67 2,59 3,06 1,80 0,77 5,04 38,76
Oxido de Cariofileno 0,26 351 3,18 248 2,08 306 564 351 215 1,14 6,50 38,02
Cariofileno 10,42 31,69 31,19 31,03 32,29 36,75 20,93 31,15 27,47 21,85 9,68 37,42
Alfa-Pineno 2,19 575 576 579 6,01 746 392 572 526 4,27 12,10 18,67
Artemisia cetona 2,12 3,65 3,51 3,30 3,05 2,54 2,55 237 1,59 0,73 12,29 19,17
3-Careno 1,84 447 444 4,16 4,16 397 399 4,14 343 2,13 12,75 20,01
Azuleno 0,83 1,99 1,84 1,72 1,66 1,92 1,36 140 1,14 0,76 13,82 43,32
Oxido de Bisabolol B 23,57 13,15 13,33 13,26 13,27 9,42 17,92 15,46 20,20 21,65 25,68 43,81
Alfa-Bisabolol 11,37 6,14 6,40 6,54 6,81 503 582 6,08 7,30 8,71 26,75 44,33
Oxido de Bisaboleno 2,84 2,10 2,17 2,18 223 1,97 2,07 2,11 239 2,63 27,72 44,60
Oxido de Bisabolol A 20,95 6,44 7,01 738 7,77 240 8,66 5,17 9,14 17,60 31,59 46,51
Camazuleno 8,96 324 3,68 3,76 391 1,65 3,19 343 3,19 3,06 33,34 47,01
Outros 14,33 15,01 14,61 15,72 14,10 22,18 21,36 16,40 14,95 14,70 - -

! Coluna capilar Chrompack de silica fundida para cromatografia gasosa; > Testemunha — extra¢do por hidrodestilagdo (Clevenger).

Tabela 2. Médias (%) referentes a composi¢do quimica do 6leo essencial da camomila “integra” e “integra - final”,

durante o processo de destilagdo, em escala comercial.

Tempo de extracio (h)

Tempo de

oleo essencial (integra) oleo essencial (integra - final) Retenciio (min.)"
2 4 8 10 2 4 8 10 CPSil88 Pona
Alfa-Farneseno 2,89 1,41 1,30 0,27 2,45 0,37 0,71 0,42 5,04 38,76
Oxido de Cariofileno 6,21 2,34 1,56 0,77 2,65 0,59 043 0,39 6,50 38,02
Cariofileno 23,13 36,47 4521 22,05 42,00 3691 21,29 46,73 9,68 37,42
Alfa-Pineno 434 8,66 11,75 6,06 597 7,17 4,80 8,13 12,10 18,67
Artemisia cetona 1,63 1,38 1,40 1,60 LI5S 1,22 1,21 1,23 12,29 19,17
3-Careno 4,60 3,62 3,0l 1,87 4,74 4,16 1,58 3,21 12,75 20,01
Azuleno 1,27 1,20  L,14 0,61 0,96 1,08 042 0,96 13,82 43,32
Oxido de Bisabolol B 15,46 13,32 9,88 25,29 4,64 1541 22,87 8,79 25,68 43,81
Alfa-Bisabolol 394 473 386 6,18 3,09 5,63 7,49 5,62 26,75 4433
Oxido de Bisaboleno 1,92 1,91 1,72 2,99 1,08 2,66 2,80 1,90 27,72 44,60
Oxido de Bisabolol A 6,42 729 529 1592 2,12 7,75 18,28 5,14 31,59 46,51
Camazuleno 0,95 1,51 L,14 0,88 0,81 1,34 0,81 1,51 33,34 47,01
Outros 27,24 16,15 12,15 15,51 28,33 15,71 17,32 15,95 - -

! Coluna capilar Chrompack de silica fundida para cromatografia gasosa; > Testemunha — extra¢do por hidrodestilagdo (Clevenger).
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Figura 1. Perfil cromatografico do 6leo essencial de camomila obtido por meio de cromatografia gasosa, utilizando
equipamento Varian, modelo P 3800, com detector de ionizagdo de chama (CG-FID), com coluna capilar Chrompack de
silica fundida (CP-SIL 88 for FAME, 0,25mm de diametro interno, 50 m de comprimento e 0,2 mm de filme liquido).

Estes fatos indicam que, em geral, o 6leo essencial
da camomila obtido por meio do modelo de destilador
utilizado apresentou qualidade inferior aquele obtido
pela hidrodestilagdo. Além disso, analisando amostras
de hidrolato foi constatada a perda de 6leo essencial,
incluindo seus principais componentes em
concentragdes significativas. Isto ratifica a
necessidade de maiores estudos em relagdo as
condi¢oes de extragdo e outros fatores que
influenciam na qualidade final do 6leo essencial.

Ao comparar com dados referentes a camomila
“de primeira”, para a camomila “integra” foram
obtidas maiores concentragdes de cariofileno e
menores de camazuleno (Tabela 2). Enquanto que
os demais componentes nao diferiram de forma
significativa. Entre as épocas de colheita para a
camomila “integra” foi constatado aumento na
concentracdo da maioria dos componentes em
funcdo do periodo de extragdo, principalmente dos
o6xidos e monoterpenos. Ja para a camomila “de
primeira” a composi¢do quimica do 6leo essencial
ndo foi alterada de forma significativa.

Em sintese, os dados obtidos indicam que o 6leo
essencial da camomila extraido por meio do modelo
de destilador utilizado apresentou qualidade aquém
das expectativas, uma vez que os componentes
camazuleno e alfa-bisabolol deveriam ser
majoritarios, assim como foi obtido por meio da
hidrodestilagao. Além disso, grande parte do 6leo
essencial, inclusive seus principais componentes,
estava sendo perdida junto ao hidrolato. Para que
seja obtido um produto de qualidade satisfatoria ¢
fundamental a continuidade dos estudos referentes
as condi¢des de extracdo do modelo utilizado,
incluindo as propriedades da matéria prima em etapas
que antecedem a destilagdo. No processo de
destilagao o monitoramento periddico de indicadores de
qualidade e de eficiéncia ¢ imprescindivel para
estabelecer condigdes adequadas de operacionalizagao.
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