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RESUMO

Os processos industriais para extragdo de Oleos essenciais por destilagdo a vapor
d’agua apoiam-se em sistemas produtivos com significativo potencial de atualizacao
tecnologica. Apresentam variacbes no ciclo extrativo, incertezas de rendimento
MAssico e energético e ocorréncias operacionais indesejadas, ndo detectadas e,
portanto, ndo corrigidas. Neste segmento, estudos sobre aplicacao de tecnologia nao
sdo abundantes, o que oportunizou a presente pesquisa. Grande parte desta industria
é formada por pequenos e médios produtores, com instalacdes caracterizadas pela
falta de instrumentacdo e sistemas de controle basicos. A presente tese tem por
objetivo criar uma proposta para melhoria deste processo extrativo, através da adi¢cao
de tecnologias digitais inteligentes, tornando-o flexivel, adaptativo, autoconfiguravel e
com uma operacao que resulte em melhores rendimentos e menor consumo de agua,
gue gere produtos ndo degradados por prolongada exposi¢cao térmica e que tenha o
tempo de extracdo e tecnicamente determinado. A etapa experimental, realizada em
equipamento em escala piloto, na extracdo de capim-limédo (Cymbopogon citratus),
com capacidade aproximada para 10 kg de erva, obtiveram melhoria média superior
a 24% no rendimento em massa, reducao superior a 50% no tempo de processo e no
consumo de energia. A qualidade do produto, evidenciada por andlises
cromatograficas, revelou aumento de até 10% no teor de Citral, componente de maior
interesse neste Oleo essencial. Sensores instalados de forma a obter dados de
temperatura diretamente da massa vegetal, um sistema de processamento de imagem
e 0 controle e monitoramento da condensacao permitiram a deteccéo e correcdo de
caminhos preferenciais de vapor, a finalizacdo automéatica do processo no ponto
econdmico e a condensacdo de maiores teores de Citral, respectivamente. A etapa
experimental permitiu um melhor entendimento do processo, possibilitando
demonstrar significativos ganhos de produtividade e de melhoria da qualidade.
Maiores rendimentos e melhor qualidade sdo ganhos potenciais para esta industria
com custos de producédo reduzidos e maior valor.

Palavras-chave: tecnologias digitais inteligentes, Oleos essenciais, destilacéo,
caminhos preferenciais de vapor, duracao econémica, controle, condensacao.



ABSTRACT

A PROPOSAL FOR PRODUCTIVITY AND QUALITY IMPROVEMENTS IN
ESSENTIAL OIL DISTILLATION BASED ON INTELLIGENT DIGITAL
TECHNOLOGIES

Essential oil steam distillation extraction processes rely on production systems with
significant potential for technological updating. They present variations in the extractive
cycle, mass and energy yield uncertainties and undesired operational occurrences, not
detected and therefore, not corrected. In this area, studies on the application of
technology are not abundant, which provided the opportunity for this research. A large
part of this industry is formed by small and medium size producers, with facilities
characterized by the lack of instrumentation and basic control systems. The present
thesis aims to create a proposal to improve this extractive process, through the addition
of intelligent digital technologies, making it flexible, adaptive, self-configurable and that
the operation results in better yields, less water consumption, which generates non-
degraded products by prolonged thermal exposure and have the extraction time
technically determined. The experimental activities, carried out in a pilot-scale
equipment, having lemongrass (Cymbopogon citratus) as raw material, with an
approximate capacity of 10 kg of green matrix, obtained an average improvement
greater than 24% in mass yield, a reduction greater than 50% in process duration and
energy consumption. The quality of the product, evidenced by chromatography,
revealed an increase of up to 10% in the Citral content, a component of greatest
interest in this essential oil. Sensors installed in order to obtain temperature data
directly from the plant mass, an image processing system and the control and
monitoring of condensation allowed the detection and correction of steam channels
(channels) through the raw material, the automatic termination of the process at the
economic point and the condensation of higher levels of Citral, respectively. The
experimental phase allowed a better understanding of the process, making it possible
to demonstrate significant gains in productivity and quality improvement. These higher
yields and better quality are potential gains for this industry with reduced production
costs and higher value.

Keywords: smart digital technologies, essential oils, steam distillation, channeling,
economic duration, control, condensation.
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1 INTRODUCAO

Esta pesquisa destina-se a aplicacdo de tecnologias digitais a destilacdo de
Oleos essenciais (OE) por arraste a vapor d’agua. Aborda uma proposta que visa
trazer, aos processos extrativos, flexibilidade, adaptabilidade e configurabilidade
autbnoma, sob o enfoque da gestédo de tecnologia para este segmento industrial.

Atualizacdes tecnolégicas, trazidas neste trabalho, em uma planta piloto
experimental, visaram comprovar beneficios como maiores rendimentos, maior
eficiéncia energética e menor consumo de agua, além de menor tempo de processo.
No tocante a qualidade visaram reduzir perdas de componentes volateis de interesse
da industria e aumentar seus teores.

Tratando-se de uma pesquisa de engenharia e tecnologia de processos,
realizada no ambito da gestéo de tecnologia, tratou de buscar lacunas e demonstrar

incrementos nos indicadores-chave desta industria.

1.1 Contextualizacao

Oleos essenciais sdo produtos naturais extraidos de partes das plantas (flores,
cascas, caule, folhas, raizes, frutas e sementes) com importantes aplicacdes na
industria. Quimicamente, sdo compostos por uma gama de fracdes, da familia dos
terpendides, em mistura homogénea, desde as mais volateis até as mais pesadas.
Apresentam aroma pronunciado, muitas vezes agradavel ao olfato humano. Tém, com
raras excecoes, densidade menor que a agua, com coloracao caracteristica de cada
espécie, variando em intensidade (CHAVEZ, 2007, GUENTHER; ALTHAUSEN,
1948).

A International Organization for Standardization (ISO) define os OE como
“‘produtos naturais obtidos de matérias primas vegetais [...] através de processos
fisicos” (1ISO, 2013). Cerca de 3000 mil tipos sé&o conhecidos e, destes,
aproximadamente 300 sdo empregados em fragrancias, esséncias alimenticias,
cosmeéticos, produtos farmacéuticos, alimentos e bebidas (PREEDY, 2016). Também
tém uso direto em aromaterapia, como conservantes e pesticidas.

Estas substancias sao identificadas e tém sua qualidade avaliada por

cromatografia gasosa e espectrometria de massas (CHAMORRO et al.,, 2012,
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PREEDY, 2016). Sua composicéo pode variar de acordo com o método de extracao,
a geografia da plantacao, a estacdo do ano, a pluviometria ou mesmo em funcéo do
ciclo circadiano das plantas (CERQUEIRA, 2009; CASSEL et al., 2009).

Relativamente ao método de extragdo, a destilacdo de OE por arraste a vapor
d’agua é classificada como convencional por Preedy (2016) que ainda salienta “uma
aparente simplicidade”. Contudo, este mesmo autor menciona fatores complexos e
criticos como a possibilidade de exposicdo prolongada a temperaturas demasiado
altas, o que promove a degradacéo de componentes de interesse, bem como a grande
variedade de espécies vegetais processadas, cada qual comportando-se de forma
especifica durante a extracdo, por exemplo, com tempos de extracdo especificos por
colheita, o que configura elemento adicional a busca por um sistema produtivo
operacionalmente flexivel e autoconfiguravel tanto para diferentes matérias-primas e
até para uma mesma espécie provinda de condicdes de plantio diferenciadas.

H& amplo conhecimento sobre como produzir OE através do fluxo de vapor de
agua e posterior condensacao. No entanto ndo houve mudanca significativa no campo
de monitoramento e controle do processo (CHAVEZ, 2007, CASTILLO
CASSTELLANOS; RODRIGUEZ MURCIA, 2021), pontos importantes que levam ao
cerne desta pesquisa. Thanh, Duc e Dung (2017) pontuam que, apesar da importancia
deste método extrativo, ha caréncia de estudos sobre otimizac&o dos fundamentos da
destilacéo a vapor d’agua, das praticas operacionais, do controle de processo e até
do conceito das instala¢des industriais utilizadas.

Significativa parcela da industria extrativa de 6leos essenciais por arraste a
vapor d’agua esta baseada em processos com potencial para desenvolvimento
tecnologico, calcando-se em instalagBes ainda primarias e sem o efetivo uso de
elementos tecnoldgicos, ja disponiveis e aplicados em outros ramos industriais. Esse
cenario requer atencao operacional constante, fazendo com que a méo-de-obra fique
comprometida ao executar controles que poderiam ser realizados automaticamente
(CASTILLO CASSTELLANOS; RODRIGUEZ MUCIA, 2021).

Cabe ressaltar que as diferentes condi¢des de solo, clima, tratamento do solo,
fases de crescimento e mesmo intensidades pluviométricas e de insolacdo levam a
comportamentos diferenciados no processo de extracdo (GUENTHER; ALTHAUSEN,
1948; BARBIERI, BORSOTTO, 2018). Durante 0 processo extrativo, tais diferencas,

advindas tanto das varias ervas aromaticas processadas como de uma mesma
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espécie obtida em condicfes de plantio e colheita diferenciados, precisam ser levadas
em conta. O contetdo de 6leo essencial depende destas condi¢cdes (SANTOS, 2016)
e, com isso, 0s parametros do processo extrativo deveriam ser adaptados, mediante
a especificidade de cada caso.

O tempo de processo é um destes importantes parametros. Thanh, Duc e Dung
(2017), em seus experimentos, estabeleceram o tempo de extragcdo em 180 minutos.
Contudo, tempos de extracdo padronizados e fixados devem ser fortemente
questionados, uma vez que a obtenc¢éo do conteudo de 6leo essencial varia de acordo
com a espécie processada e da porcdo de erva utilizada, podendo atingir o nivel
econdbmico antes ou apoOs este padrdo estabelecido. Portanto, a acao correta seria
basear a decisdo de continuar ou interromper 0 processo extrativo em um
monitoramento automatico de rendimento. Isto, entdo, leva a busca de um processo
eficiente e eficaz, com a adi¢cao de tecnologias adequadas que garantam a interrupcao
da extracdo no ponto economicamente mais interessante. (MACHADO et al. 2021).

Ainda sobre a duragéao da extracdo, quando estabelecida somente com base
em observacdes historicas ou praticas e procedimentos fixos, deixa de respeitar as
diferencas mencionadas, podendo ser curta ou longa em relacdo a um tempo
economicamente viavel. Se este tempo € curto, o processo deixa de extrair todo o
conteudo da matéria-prima, se longo expdem-na a altas temperaturas, além do tempo
necessario, podendo causar degradacdo de fracbes de interesse e, obviamente,
gastando mais energia, agua e capacidade fabril (MACHADO et al., 2022).

Relativamente ao trabalho sobre controle de temperatura do vapor, realizado
por Automatik e Minyak (2013), este ainda ndo lancou luz sobre a sua trajetéria ou
distribuicdo através do leito verde. Ainda neste estudo, a extracdo foi prolongada até
120 minutos, que foi além do tempo necessario para o atingimento do volume maximo,
pois a curva de rendimento se estabiliza em um instante anterior, cerca de 80 minutos,
no trabalho destes autores. A partir deste ponto ja ndo houve aumento de rendimento
e, assim, tanto o gasto energético, de tempo e de agua foram improdutivos, além de
expor a matéria-prima desnecessariamente as altas temperaturas. Entdo, por
desconsiderar a singularidade de cada carga vegetal no vaso extrator, mesmo que da
mesma erva aromatica, tais pesquisas tém validade particular aquela porcédo de

matéria-prima, naquela determinada condicdo de plantio e colheita.
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Relativamente ao processo, fatores que influenciam o rendimento extrativo,
além do tempo de extracao, sdo: temperatura, vazao e pressao do vapor, tamanho da
particula (preparacdo da matéria-prima). Yusoff et al. (2012) abordaram tais fatores
tendo concentrado sua ateng&o no controle de temperatura do vapor.

Outro fator impactante no rendimento e na qualidade do 6leo essencial € 0
fenbmeno conhecido por “channeling”, intimamente ligado a anisotropia do meio
vegetal. Trata-se da formagédo de caminhos preferenciais, formados pelo vapor
através da massa de erva aromética, através dos espacos intersticiais naturais de um
meio nao isotropico (BEIS, et al., 2000). Tal como o tempo muito longo de extracao,
este fendmeno expde a matéria-prima a altas temperaturas por onde o fluxo de vapor
€ mais intenso e deixa de atingir o maior rendimento onde o caudal é menor. Segundo
Machado et al. (2022), este desvio passa sequer sem ser detectado, portanto nao
corrigido.

O processo extrativo ideal seria, entdo, aquele autonomamente adaptavel tanto
as espécies como as variagcdes dentro de uma mesma espécie. Os elementos
tecnologicos trazidos pela quarta revolugdo industrial podem ser de grande
importancia para o segmento dos 6leos essenciais, industria que se encontra em um
territdrio de conhecimento proximo ao da agroindustria, ja tdo desenvolvida, entretanto
sem ter sido abordada num mesmo nivel e, portanto, ainda um desafio para inovacéo
e modernizacdo (WAHYUDI et al., 2020).

Este trabalho visa contribuir com uma proposta para aplicacdo de tecnologias
digitais inteligentes na determinacédo do tempo economicamente viavel de processo e
corregdo do “channeling”. Também abordara as melhorias no processo de
condensacdo e a busca por parametros continuamente melhorados para os

processos.

1.2 Apresentacéo do Problema

A industria dos Oleos essenciais emprega extensivamente o método de
extragcdo por arraste a vapor d’agua, pela sua simplicidade e necessidade de
investimentos iniciais menores, comparativamente aqueles requeridos por outros
meétodos, na mesma escala (KASUAN et. al., 2013, KUMORO et. al., 2021). Esta

industria possui um complexo portfélio de produtos e, portanto, uma grande variedade
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de ervas aromaticas € processada, cada uma delas com seu comportamento
especifico durante o processo (UHLENBROCK et. al., 2018).

O processo consiste em fazer fluir vapor d”agua por um leito de erva aromatica.
A energia do vapor aquece o leito vegetal e induz a liberag&o do 6leo essencial que €
carreado por este fluxo ascendente, em direcdo ao condensador. Vem, entdo, a etapa
de condensacao da mistura vapor-6leo essencial. O condensado € coletado e ocorre
a separacédo do oleo essencial por diferenca de densidades (KUMORO et. al. 2021).

A Figura 1 traz um esquema para melhor visualizacgéo.

Figura 1. Esquema basico da destilagdo a vapor d’agua.
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Fonte: (MARTIN, 2017).

O Hidrolato (ou hidrosol ou 4gua de cheiro) € uma suspenséo coloidal, ou seja,
a parte mais densa da condensacao (TAVARES et al., 2022). H& raros casos de 6leos
essenciais mais pesados que o hidrolato.

O significativo potencial de atualizacdo tecnoldgica, uma caréncia de fato,
requer mao-de-obra intensiva, durante toda a duracdo da operacdo, com constante
atuacdo de controle e monitoramento manuais (CHAVEZ, 2007; PREEDY, 2016).
Instrumentagéo, controles automaticos e monitoramento de processo Sseriam as
ferramentas para alavancagem de melhores produtividade e qualidade (MACHADO;
DE ANDRADE; LEPIKSON, 2019, JOHARI et al., 2020, MUHAMMAD et al. 2015,
TAJJUDIN et al. 2012, KASUAN; TAIB; RAHIMAN, 2011).

As ja mencionadas diferencas de comportamento durante o processo impdem
a necessidade de acdes de controle especificas (AUTOMATIK; MINYAK, 2013).
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O fluxo homogéneo de vapor, através da matéria-prima, permite melhorias
gquantitativas e qualitativas, por ndo haver pontos estagnados ou degradados por
sobre-exposicao a altas temperaturas. (DOBRNJAC et al., 2017; ERMINAWATI et al.,
2021). Fatores importantes, que determinam a distribuicio homogénea ou nao do
vapor, sdo a anisotropia do meio vegetal e a forma como a erva aromatica foi
acomodada no interior do vaso destilador (com maior ou menor compressao, picada
ou inteira, seca ou fresca). Isto faz com que o vapor encontre por¢gdes com menor
resisténcia ao fluxo (menos compactadas) e venha a formar e manter caminhos
preferenciais, (channeling) (BEIS et al. 2000; MALEKYDOZZADEH et al. 2012; Da
Silva et al., 2021).

Assim, naquelas por¢des por onde fluxo de vapor for mais intenso (porc¢oes de
menor resisténcia ao fluxo) pode ocorrer a degradacdo de alguns constituintes
qguimicos do OE. Ja por onde a vazéo de vapor € menor (por¢des mais compactadas,
com maior resisténcia ao fluxo) o rendimento da extracao fica prejudicado (MACHADO
et al., 2022).

Assim, o desenvolvimento de controladores (atuadores) automaticos para este
processo, com foco na distribuicdo do vapor, visando a obtencao de maior rendimento
e melhor qualidade do OE (TAJJUDIN et al. 2012), torna-se ponto importante desta
pesquisa. A fragilidade, ou seja, a instabilidade das moléculas presentes nos 6leos
essenciais, quando em processos ndo controlados (em suas variaveis principais:
temperatura e tempo de extracdo), acaba levando a degradacdo do produto
(GUIMARAES, 2007, KASUAN; TAIB; RAHIMAN, 2011). Ainda em decorréncia deste
conjunto de fatores citados, os resultados analiticos do OE, quando da auséncia de
sistemas de controle, poderédo acusar degradacdo com consequente diminuicdo do
valor de mercado (AUTOMATIK; MINYAK, 2013, KAYA et al., 2020).

A agua, fluido de controle no processo de condensacéo, € utilizada comumente
por esta industria, a temperatura ambiente e sem controle acurado de vazao, pontos
estes relevantes para o processo de condensacédo. Dias mais quentes ou mais frios
do ano, ou mesmo diferentes horarios de extragdo causam diferengcas na
condensacéo (PREEDY, 2016). Pode, entéo, ocorrer perda de fracdes volateis do 6leo
essencial, por evaporacdo, quando a temperatura desta agua, nas condicdes
ambientes, ndo for capaz de condensa-las ou manté-las condensadas (SHAGHALEH,
et al.; 2018).
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Nos processos extrativos por destilagdo a vapor, os consumos de agua e
energia, em geral, ndo sdo monitorados e, portanto, ndo controlados. A duracédo do
processo segue procedimentos fixados para cada tipo de erva, sem maior atencao
para a determinagao do ponto final econdmico da extracdo (MASANGO, 2005).

A questdo a ser investigada cristaliza-se em torno deste cenario em que a
apropriada aplicacao de tecnologia seja a tonica da solucéo, levando a formulacao da
seguinte questdo principal de pesquisa: Como 0 processo extrativo de Oleos
essenciais, por arraste a vapor d’agua, pode ser aprimorado com a adigdo de
tecnologias digitais inteligentes?

Esta questdo abriu caminho para outros desdobramentos, que alimentaram a
investigagdo em suas dimensodes relevantes ao conhecimento do processo nesta
inddstria:

e Quais sao as principais oportunidades de melhoria na destilacdo de OE?
Como aproveita-las incrementando rendimento e melhorando
qualidade?

e Em que grau as tecnologias habilitadoras da indastria 4.0 podem trazer
melhorias efetivas para a producao de 6leos essenciais?

e Como a deteccdo e correcdo de caminhos preferenciais de vapor
(“channeling”), a determinagéo do ponto econémico de conclusdo da
extracdo e o0 uso de agua de condensacao com temperatura controlada
impactam no rendimento e na qualidade nos processos relativos a
obtencao de Oleos essenciais?

A relevancia e o foco do trabalho, sem a pretensédo de solucionar todos 0s
problemas ou mesmo de aproveitar todas as oportunidades de melhoria possiveis no
meétodo de extracdo por arraste a vapor, chamam a atencdo para a importancia da
tecnologia empregada, explorando configuracbes inovadoras de processo e
automacao.

Segundo a FORTUNE BUSINESS INSIGHTS (2021), o mercado global de
Oleos essenciais foi valorado em US$ 6,03 bilh6es em 2018 e US$ 8,74 bilhdes (todas
as cifras em dolares americanos) em 2020. As projecfes sédo de US$ 9,62 bilhdes e
de US$ 18,25 bilhBes para 2021 e 2028, respectivamente. Um mercado promissor e

importante, cuja relevancia justifica o presente trabalho.
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Realizada sob a égide da gestéo de tecnologia, esta tese visa concretizar uma
proposta, um elemento motivador e norteador ao avan¢o da industria de Oleos
essenciais. Nao ha abundancia de trabalhos académicos a respeito deste tema —
tecnologia aplicada aos processos extrativos de 0leos essenciais por arraste a vapor
d’agua — o que reforca a oportunidade da pesquisa (CHAVEZ, 2007, SARTOR, 2009;
TAJJUDIN et al., 2012; KASUAN; TAIB; RAHIMAN, 2011, CHEMAT et al., 2019).
Andlise de anterioridade feita em bancos mundiais de patentes também detectou a
oportunidade do tema (MACHADO et al., 2022), o que viabilizou depésito de patente

da tecnologia desenvolvida.

1.3 Objetivo geral

O objetivo geral deste trabalho € o de desenvolver uma proposta para a
melhoria de produtividade e qualidade nos processos de destilacdo de O6leos

essenciais (arraste a vapor) baseada em tecnologias digitais inteligentes.

1.3.1 Objetivos especificos

1) Identificar os principais fatores que impactam no desempenho do
processo extrativo de OE por destilacdo a vapor d’agua.

2) Analisar o processo de destilacéo de OE, identificar variaveis relacionadas
aos fatores identificados no item (1) e propor formas de monitora-las e
controla-las, com uma de abordagem tecnoldgica apropriada.

3) Testar e mensurar resultados operacionais em extracdes experimentais,
com a tecnologia embarcada, em ambiente relevante, comparando-os aos
resultados da instalacdo original, sem tecnologia embarcada.

4) Analisar os dados obtidos, com vistas a validacao da proposta tecnoldgica
de monitoracdo e controle e criar base para determinacédo de parametros

aprimorados de processo.
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1.4 Relevancia e Motivacao da Pesquisa

A abordagem tecnoldgica desta tese objetiva trazer, a industria de destilagéo
de Oleos essenciais, melhores resultados de produtividade, qualidade, eficiéncia
energética e gestao de capacidade produtiva. A busca por maiores rendimentos (yield)
e eficiéncia energética, de melhoria de qualidade do produto, de tempo de processo e
ainda um melhor desempenho ambiental sdo as principais justificativas para o
desenvolvimento da pesquisa, ainda com maior propriedade em uma inddstria que
apresenta oportunidades de atualizacdo tecnoldgica tao significativas.

Em um momento de profundas, abrangentes e rapidas mudancas tecnoldgicas,
o atual ambiente de negdcios, nacional e global, demanda processos em que
monitoramento, controle e melhoria continua sejam a ténica da industria. A relacédo
fornecedor-cliente neste cenario requer um patamar mais elevado, com maiores e
melhores confiabilidade, pontualidade e qualidade de fornecimento, provindas de um

processo produtivo que tome proveito de tecnologias disponiveis.

1.5 Limites e Limitacbes

A pesquisa fica delimitada pela extracao de OE, por arraste a vapor d’agua, em
bateladas, na escala piloto. Os experimentos foram desenvolvidos com uma erva
especifica, porém, a presente proposta € generalizavel e tem aplicacdo as demais

ervas aromaticas, com as parametrizacdes cabiveis.

1.6 Aspectos Metodoldgicos

Para estabelecimento de uma rota metodoldgica, fez-se necessario o
entendimento de alguns pontos basicos:
= Oleos Essenciais e sua contextualiza¢&o quimica e bioldgica.
= Métodos extrativos: uma breve revisao dos diversos métodos.
= O método de extracdo por arraste a vapor d’agua.
= As oportunidades detectadas, relativas a adicdo de tecnologia para este

setor industrial.



24

= As tecnologias digitais propostas ao processo de destilacdo: a
arquitetura de sensores, monitoramento e controle do processo;
aprimoramento dos parametros de processo.

O plano experimental foi desenvolvido visando criar dados para analise em
resposta ao problema de pesquisa. O levantamento de dados, a analise das
deficiéncias e lacunas na operacdo, permitiram abordagens tecnolégicas para o
processo com a adocao de instrumentacdo, automacéao, obtencdo e anélise de dados
e por parametros aprimorados.

Um equipamento em escala piloto e de uso comum na indUstria, com
capacidade aproximada para 10 kg de erva foi utilizado, sendo que as primeiras
extracOes foram executadas no modo manual, ou seja, com 0 processo no estado
usual desta industria, possibilitando o levantamento de dados para fins comparativos.
Entdo, em fase posterior, foram instalados sensores, controladores e sistema para
operar a abordagem inteligente proposta, visando a avaliacdo de pontos de interesse
da sequéncia produtiva.

Os dados das extracoes, sem e com tecnologia embarcada, foram levantados
com a finalidade de permitir comparacdes, quantitativas e qualitativas, e viessem a
dar corpo a afirmacéo de que a implementacao tecnoldgica possibilita melhorias de

produtividade, eficiéncia energética, além de propiciar melhor qualidade do produto.

1.7 Organizagéo da Tese

Este trabalho contempla seis capitulos e esta estruturado da seguinte forma:

Capitulo 1 — INTRODUCAO

Traz o contexto geral, o problema da pesquisa, 0s objetivos, sua relevancia,
limites e limitagcBes, aspectos metodoldgicos e estrutura da tese;

Capitulo 2 — REVISAO DE LITERATURA E ESTADO DA ARTE

Dedicado a revisdo de literatura pertinente e a prospeccao em portais de
patentes, inicialmente oferece um panorama dos diversos métodos extrativos e
aprofunda o entendimento do método de arraste a vapor d’agua. Em seguida, explora
o estado da arte e o panorama tecnologico que oportunizam a criagao da proposta da

tese.
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Capitulo 3 — ABORDAGEM PROPOSTA

Fundamenta a base tecnoldgica da tese, a partir do apreendido no Capitulo 2.

Capitulo 4 — MATERIAIS E METODOS

Expde, de forma sistematizada, a selecdo da matéria-prima e a especificacao
dos elementos componentes da configuracdo tecnoldgica da tese

Capitulo 5 — RESULTADOS E DISCUSSAO

Confronta resultados obtidos nos dois estados: anterior e posterior a introducao
dos elementos tecnoldgicos propostos, e 0s respectivos avangos em seus indicadores
operacionais quantitativos e qualitativos.

Capitulo 6 — CONCLUSOES

Apresenta as conclusoes, sua aplicabilidade académica e industrial, producéo
académica associada, além dos préximos passos sugeridos em continuidade a esta

pesquisa.
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2 REVISAO DE LITERATURA

Neste capitulo sdo apresentados o0s aspectos relevantes da revisdo de
literatura e, também, da analise de anterioridade (prospeccdo em bases de patentes),
tendo como pano de fundo o desenvolvimento tecnologico na destilagcdo de OE e a
aplicacao destes avancos na melhoria da produtividade e qualidade.

A contextualizac&o inicial permitird melhor entendimento da relevancia do tema
e das oportunidades de pesquisa advindas destas buscas. Serdo abordados os

seguintes pontos:

(1) Os dleos essenciais, o cenario de mercado e aplicagdes, os diversos
métodos extrativos e o foco na extracao por arraste a vapor d’agua.

(2) O estado da arte da destilacdo, através de revisdo de literatura e de
verificacdo de anterioridade.

(3) Tecnologias com potencial aplicabilidade no processo de extracdo de

Oleos essenciais por arraste a vapor d’agua.

2.1 Contextualizacédo

O entendimento dos 6leos essenciais em seus ambitos quimico-biolégico,
mercadologico e de aplicacbes trarA ao leitor a base necessaria para o
desenvolvimento da tese, seguido de breve descricdo da erva aromatica utilizada na
etapa experimental: o capim-lim&o ou capim santo. A continuac&o, seréo descritos os
diversos métodos extrativos e o aprofundamento na destilagdo por arraste a vapor

d’agua.

2.1.1 Os 6leos essenciais

Ha evidéncias historicas da utilizac&o de 6leos essenciais tanto na Grécia como
na Roma antigas. Herodoto (484-425 a.C.), na Grécia, Plinio (23-79 d.C.) e
Dioscorides (40-90 d.C.) em Roma, este ultimo autor do tratado “De Matéria Medica”
gue dominou terapias por mais de 1500 anos. Nele é citado o 6leo terebentina (6leo
essencial de coniferas) e seu processo de obtencdo. A primeira citacdo detalhada do
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processo extrativo por destilacdo pertence a Arnald de Villanova (1237-1311), que
utilizou outras ervas além das coniferas e pode ser atribuido a ele o reconhecimento
da destilacdo nas terapias europeias da época (GUENTHER; ALTHAUSEN, 1948).

A composi¢do quimica dos OE consiste, basicamente, de um grupo de
compostos denominados terpenos que, por sua vez, sdo divididos em duas classes
dominantes: os hidrocarbonetos terpénicos e os terpendides, alcoois terpénicos
simples, aldeidos, cetonas, fendis, ésteres, peroxidos, furanos, acidos orgéanicos e
cumarinas que sao derivados de hidrocarbonetos que apresentam fungdes organicas
como cetonas, alcoois, éteres, ésteres, aldeidos e fendis (PREEDY, 2016; OLIVEIRA,
2017; AKHTAR; SWAMY; SINNIAH, 2019).

Estes extratos sdo amplamente utilizados nas areas farmacéutica,
odontoldgica, de cosméticos, perfumaria, agricola, sanitaria, limpeza e alimenticia,
pelas propriedades que l|he s&o caracteristicas: antibacterianas, antifingicas,
antivirais, antiparasitarias, antidiabéticas, anticancer (citotoxico), repelente de insetos,
aromatizante, para uso em aromaterapia e antioxidante. (AKHTAR; SWAMY;
SINNIAH, 2019).

2.1.2 Aspectos quimico-bioldgico e fatores que afetam o rendimento extrativo

Oleos essenciais s&0 compostos volateis que estdo intimamente ligados as
funcdes das plantas. Estudos demonstram suas variagées quantitativas e qualitativas
em funcdo do estagio em que a colheita tenha sido realizada: anterior, durante ou
posterior a floracdo, por exemplo (GUENTHER; ALTHAUSEN, 1948). Sdo produtos
do metabolismo secundario dos vegetais e estocados em estruturas histolégicas
especializadas. Enquanto o metabolismo priméario produz macromoléculas (proteinas
e polissacarideos) para fun¢des vitais basicas do organismo vegetal, no metabolismo
secundario sdo produzidos compostos quimicos como alcaldides, terpendides,
glicosideos, que tém o papel de protecdo contra patégenos, alelopatia® e/ou atragédo
de agentes polinizadores (ROCHA, 2011, ROJAS et al., 2014, AKHTAR; SWAMY;
SINNIAH, 2019).

1 Alelopatia é a capacidade de as plantas produzirem substancias que, quando liberadas no ambiente,
influenciam no seu proprio desenvolvimento (ALMEIDA-BEZERRA, 2020).
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Tais metabdlitos secundarios, sintetizados em diferentes partes do organismo
vegetal e armazenados em células secretoras, canais, células epidérmicas ou
tricomas glandulares, atuam como mecanismos de protecéo e resisténcia a fatores
ambientais e tém acado antibacteriana, antifiingica, antiviral e de atracdo ou repulsédo
de insetos, a depender de sua utilidade ou nocividade ao organismo vegetal em
guestdo, respectivamente. Atuam na comunicacdo planta-planta e protegem o
organismo vegetal da perda de dgua e sobreaquecimento (SILVA et. al, 2019).

Assim, os OE tém varios papéis nos organismos vegetais, atuando como
mensageiros internos e externos, como substancias defensivas contra inimigos
naturais e na atracao de insetos polinizadores (BASER; BUCHBAUER, 2015).

Santos (2016), trabalhando a extracdo de espécies da familia Myrtaceae,
menciona os principais fatores que podem influenciar os metabdlitos secundérios
obtidos: tipo de solo, sazonalidade, altitude, temperatura média da regido, indice
pluviométrico, irradiacdo luminosa, ataque de patdgenos, idade do organismo vegetal,
disponibilidade de agua, micro e macronutrientes, tratamento pés-colheita e método
de extracgéo utilizado, além do ritmo circadiano. Lima et al. (2016) citam que o horario
da colheita € um importante fator de influéncia, determinante para o teor de 6leo a ser
extraido da planta.

Ribeiro, Bonilla e Lucena (2018) estudaram o rendimento e a composicao
quimica de Oleos essenciais sob a o6tica do ciclo circadiano e sazonalidade,
confirmando o impacto destes fatores, também estudados por Furlan et al. (2010) e
por Galvao et al. (2021).

Fatores operacionais sao trazidos como impactantes no rendimento das
extracdes. O tamanho da particula da erva aromatica, quando picada, a temperatura
e o tempo da destilacdo s&o citados como fatores influentes sobre os teores obtidos
(AKHIHIERO, AYODELE, AKPOJOTOR, 2013). O percentual de enchimento do
volume util do vaso extrator, a duragédo do processo extrativo e o tamanho da particula
da erva picada foram estudados por Kaya et al. (2020), tendo estes pesquisadores
estabelecido 100%, 75 minutos e 20 mm, respectivamente, como parametros para
obtencao dos melhores rendimentos naqueles experimentos.

Johari et al. (2020) focalizaram a destilagdo a vapor do capim-liméo
(Cymbopogon citratus), para obtencdo de OE, com o desenvolvimento de um controle
acurado de temperatura através de acao Proporcional, Integral e Derivativo (PID) com
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Modelo Interno de Controle (MIC), o que reduziu significativamente o tempo de
correcdo da temperatura. Perceberam, em seus experimentos, a influéncia, além da
temperatura do processo, do tamanho da particula e do tempo de processo. Estes
autores fixaram quatro tempos de processo, 30, 60, 90 e 120 minutos. Cabe afirmar
que, ao fixarem tais valores de tempo para a duracao da extracdo, ndo observaram o
crescimento do volume extraido, o que teria permitido finalizar a extracdo em um
instante em que n&o mais houvesse aumento significativo de volume extraido.

A Figura 2 mostra o comportamento tipico de uma extracdo quanto ao volume
obtido (MACHADO et al., 2021a; MACHADO et al., 2021b). Tempos fixados poderiam
ser curtos (t1) e outros longos (t3) (ou seja, aquém e além do economicamente viavel),
deixando de extrair 6leo essencial ou expondo a planta aromatica ao risco de
degradacdo, respectivamente. Esta € uma oportunidade de proposta de tecnologia
para determinacdo do instante em que, na curva de extracao, ap0s a rampa inicial de
maior coeficiente angular (t1), atinge-se uma fase assintética e uma estabilizagéo (t2),

sendo este 0 ponto economicamente viavel para a conclusao do processo.

Figura 2. Curva de extracado: fases de crescimento e estabilizagéo de volume.

Volume
extraido

tl t2 t3 tempo

Fonte: autoria propria (2021)

Fitri et al. (2017), através de experimentos com diferentes ervas e variagdes de
tempos de extracdo, concluiram que a duracdo da extragcdo € um fator a ser
determinado caso a caso, 0 que, mais uma vez, confirma um caminho para a presente
pesquisa.

A importancia do processo de secagem, isto &, da reducao parcial e controlada

do teor de agua livre da erva aromatica, € justificada pela busca da reducédo do risco
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de qualidade do produto, ja que a umidade, se mantida prolongadamente, antes da
extracdo, poderia levar a degradacdo do OE por acdo enzimatica. Por outro lado, o
processo de secagem, com ar aquecido, pode também levar a perda de rendimento e
degradacdo, por exposicdo excessiva a temperaturas altas (ROCHA, 2011,
MAHARAJ; MCGAW 2020). Zaman, Jaffel e Abdelmageed (2022) testaram diversos
tempo de secagem do capim-limdo, chegando a conclusdo de que o tempo de 48
horas foi 0 mais efetivo.

O tipo de matriz vegetal também influencia nos processos de extragdo. Esta

questao é discutida a seguir para o capim-limao.
2.1.3 A matriz vegetal capim-lim&o

Um pré-requisito importante para obtencdo de produtos uniformes reside na
identificacdo assertiva da erva a ser utilizada, para que ndo haja mistura com ervas
com aparéncia semelhante, que contaminariam os resultados da extragdo (BASER,;
BUCHBAUER, 2015). Para comparacdes experimentais plausiveis o suprimento da
erva aromatica, com origem controlada, ou seja, cultivada em uma mesma area e em
condicBes de plantio similares, é de grande importancia.

O capim-liméo, também conhecido como capim-santo, capim-de-cheiro, capim-
cidreira, dentre outras denominacdes regionais no Brasil, € uma espécie cuja
denominacéo cientifica € Cymbopogon citratus. Trata-se de erva graminea tropical
perene, cultivada em paises como Brasil, México, india e Vietnam e possui grande
resisténcia climatica e contra pragas. Cresce em moitas de folhas estreitas, com
comprimento entre 0,6 e 1,0 m, &speras e cortantes. A sua inflorescéncia é constituida
por paniculas amareladas. O rendimento do plantio esta entre 50 e 60 toneladas por
hectare. (AZAMBUJA, 2019). A fotografia da Figura 3 mostra uma touceira da planta.

Figura 3. Touceria de capim-limao (Cymbopogon citratus)

Fonte: (AZAMBUJA, 2019).



31

Além de seu 6leo essencial, esta planta é também utilizada na medicina
popular. Suas folhas, em infusdo, tém propriedades febrifugas, sudorificas,
analgésicas, calmantes, antidepressivas, diuréticas e expectorantes, além de ser
bactericida, protetora hepatica, antiespasmaédica, estimulante da circulacao periférica,
estimulante estomacal e da lactacdo. (AZAMBUJA, 2019).

O OE do capim-limdo € composto por substancias volateis de coloracao
amarelada em diversas tonalidades e sollveis em solventes orgéanicos. Trata-se de
uma mistura complexa de monoterpenos, sesquiterpenos e seus derivados
oxigenados: alcoois, aldeidos, ésteres, cetonas, fendis e 6xidos (AKHTAR; SWAMY;
SINNIAH, 2019, OLIVEIRA, 2017, SILVA, 2019).

O principal componente quimico do 6leo essencial de capim-lim&o é o citral que
€ uma mistura dos isdbmeros neral (cis-citral ou Zcitral) e geranial (trans-citral ou E-
citral), (COSTA et al. 2005; LEWINSOHN, et al. 1998), apresentando ainda o mirceno
como segundo componente, em termos quantitativos (GUIMARAES et al., 2011).
Outros constituintes presentes no 6leo essencial sdo: 3-metil-2-heptanona, 6-metil-5-
hepten-ona, metil-heptenol, a-pineno, canfeno, B-pineno, limoneno, mentol, citronelol,
citronelal, linalol, 6xido de linalol, acetato de geranila, isovaliraldeido, n-decilaldeido,
nerol, geraniol, farnesol e terpineol (SOUZA et al., 1991; MARTINAZZO et al., 2013).

Rocha (2011), em sua tese, menciona os riscos de volatilizacdo e degradacéao
dos Oleos essenciais do capim-limdo quando expostos prolongadamente a altas
temperaturas, quer na secagem prévia, quando realizada através de ar quente, quer
durante o processo de extracdo. Ainda sobre a degradacdo, Guimaraes et al. (2011)
estudaram-na sob os efeitos do tempo e da luz.

Thanh, Duc e Dung (2017) ao modelarem a cinética de extracdo do Oleo
essencial de Ocymbopogon citratus prepararam esta erva aromatica de diversos
modos: inteira e fresca, picada com 2 cm, moida (esmagada), seca, de forma natural,
por 48 horas. O equipamento extrator tinha capacidade de 15 kg e o aquecimento foi
realizado por uma resisténcia de 6 kW. Com uma carga de 8,5 a 9,5 kg (peso de erva
fresca), processaram a destilacdo por 180 minutos. O rendimento foi calculado pelo
guociente entre o volume de 6leo extraido, em mililitros, e a massa de erva, em
guilogramas. Os rendimentos obtidos por estes pesquisadores variaram de 1,68
mL/kg a 2,88 mL/kg, sendo o maior aquele obtido com a erva desidratada a sombra
por 48 horas, picada com 2 cm de comprimento.
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Mu’azu et al. (2019a, 2019b) abordaram o processo extrativo de 6leo essencial
de Cymbopogon citratus e Eucaliptus citriodora sob a oOtica do que chamaram de
intensificacdo de processo. Cronometraram etapas, mediram gastos energéticos,
além de terem selecionado as melhores folhas para alimentar o extrator, com uma
carga de 20 kg. Puderam perceber que grande parte do volume de 6leo (superior a
90%) é extraido nos primeiros 60 minutos de processo. Essa observacdo também
reforca a atencdo da pesquisa sobre a determinacdo do tempo econdémico de
processo.

Este fato traz implicacBes relativas ao mercado e as aplicacbes do Oleo

extraido.

2.1.4 Mercado e aplicagbes dos OE

O crescente interesse por extratos naturais, em substituicdo aos aditivos
sintéticos, tem gerado demanda incremental ao mercado de Oleos essenciais
(PERINO, CHEMAT, 2019). Seu uso vai de atender, como ingrediente, as industrias
alimenticias, de cosméticos, de limpeza e farmacéutica até o seu emprego direto,
como na aromaterapia, por exemplo (PREEDY, 2016).

Ao olhar o mercado sob a optica dos processos de manufatura, Bozovi¢ et al.
(2017) mencionaram o método da destilacdo por arraste a vapor como o0 mais
difundido globalmente, com 93% do volume global.

Rocha (2011) também aborda a importancia dos produtos naturais, dentre eles
0s extratos vegetais e 0s 0leos essenciais, para as industrias dos ramos farmacéutico,
aditivos nutricionais, cosméticos, esséncias, dentre outros. Uhlenbrock et al. (2018)
citaram os valores globais de alguns destes mercados atendidos pelas empresas que
oferecem produtos naturais. A época da publicacdo o tamanho destes mercados era:

e Agroquimicos: US$ 1 bilhdo
e Cosmeéticos: US$ 200 bilhdes
e Aromas, esséncias e nutricdo: US$ 10 bilhdes

e Farmacéutico: US$ 107 bilhdes
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Outras fontes dimensionam o tamanho do mercado global de OE em US$ 10,3
bilhdes em 2021 e é esperado atingir US$ 16,0 bilhdes até 20262 . O aumento do
consumo de produtos naturais, devido a seus beneficios para a saude, tem motivado
os fabricantes a investir em OE'’s ao invés de usar substéncias artificiais em seus
produtos cosmeéticos, farmacéuticos, alimentos e outros. Portanto, espera-se um

crescimento continuo no mercado de EQO3 .

2.1.5 Métodos extrativos de 6leos essenciais

Uma breve descricdo dos métodos extrativos de Oleos essenciais trara o
entendimento das vantagens e desvantagens de cada um deles e da ampla utilizacao
da destilacédo a vapor d’agua. De uma forma geral, tais vantagens e desvantagens do
processo estdo ligadas aos tempos de extracdo, mais ou menos longos, a
possibilidade de degradacdo dos produtos e as possibilidades para a elevacgéo
daqueles métodos chamados alternativos a escala industrial (RICHA et al., 2020;
SHARMEEN et al., 2021).

Dentre os diversos métodos utilizados para a extracéo, além da destilacdo por
arraste a vapor, podem-se destacar aguela com solventes organicos e a prensagem
a frio, denominadas convencionais. Os métodos de extracdo com o emprego de fluido
supercritico, extracdo assistida por ultrassom e por micro-ondas séo classificadas
como nao tradicionais ou alternativos (PREEDY; STRATAKOS; KOIDIS, 2016,
RICHA, et al., 2020, VALDERRAMA; RUIZ, 2018).

Justifica-se o interesse pela pesquisa da destilacdo através do emprego de
vapor d’agua por ser o mais difundido, com os jA mencionados 93% do volume mundial
produzido (MASANGO, 2005, PREEDY, 2016, PREEDY; STRATAKOS; KOIDIS,
2016).

A destilagdo e hidrodestilagdo sdo métodos proximos entre si que guardam

algumas diferencas. Na hidrodestilacdo o material vegetal € imerso na agua, que

2 Essential Oils Market Essential Oils Market by Type (Orange, Lemon, Lime, Peppermint, Citronella,
and Others), Application (Food & Beverage, Cosmetics & Toiletries, Aromatherapy, Home Care,
Health Care), Method of Extraction, and Region—Global Forecast to 2026. Disponivel em:
https://www.marketsandmarkets.com/Market-Reports/essential-oil-market-119674487.html. Acesso
em 3. mar. 2022.

8 Grand View Research. Essential Oils Market Size, Industry Report, 2021-2028. 2021. Disponivel
em: https://www.grandviewresearch.com/industry-analysis/essential-oils-market. Acesso em 28.
Fev.2022.



https://www.marketsandmarkets.com/Market-Reports/essential-oil-market-119674487.ht
https://www.grandviewresearch.com/industry-analysis/essential-oils-market

34

entrard em ebulicdo. Na destilacdo, o vapor fluira de uma fonte externa (caldeira,
resisténcia elétrica ou chama direta no fundo do vaso, sem contato direto da erva
aromatica com a agua da qual sera gerado o vapor) através da massa verde que
estari assentada sobre uma placa perfurada para suporta-la e permitir a passagem
do vapor, conforme mostrado anteriormente no esquema da Figura 1.

O fluido destilado sera, entdo, condensado e passara por separacdo, pela
diferenca de densidades. O 6leo essencial ficara sobrenadante, na parte superior,
enquanto a chamada agua de cheiro, hidrosol ou hidrolato € retirada pela parte inferior
do separador.

A destilacdo por arraste a vapor € um processo amplamente empregado na
indastria por requerer investimentos e custos operacionais mais baixos quando
comparada a outros métodos, por exemplo, com a extracdo com fluido supercritico
(MASANGO, 2005, CASSEL; VARGAS, 2006, PREEDY, 2016; VALDERRAMA; RUIZ,
2018; KUMORO et al. (2021).

Outro processo de extracdo é o realizado por solventes, que é feito através de
maceragao em, por exemplo, hexano, benzeno, metanol, etanol, propanol, acetona,
pentano e diversos solventes clorados. Geralmente tem-se preferéncia por solventes
apolares. A erva aromaética libera seu 6leo essencial, requerendo processo posterior
de separacdo, que pode ser a vacuo para remocao do solvente e destilacdo suave,
obtendo-se os 6leos essenciais. E um método aplicado aos casos em que altas
temperaturas seriam indesejaveis, como pétalas, que perderiam suas propriedades
aromaticas.

A selecdo do solvente deve levar em conta a compatibilidade com o produto a
ser obtido, para evitar contaminacdes, degradacdes por reatividade quimica,
dificuldades de separacéo, além do custo do préprio solvente. Uma das dificuldades
trazidas pelo emprego de solvente, além da necessidade de separacao, € o arraste
de ceras e pigmentos que séo considerados contaminantes e quantidade residual do
solvente podera ser encontrada no produto (SILVEIRA et al., 2012, BURGER et al.
2019).

Jéa a prensagem a frio € amplamente utilizada para extragcéo de 6leos essenciais
de cascas de frutas citricas. Este método consiste em, apés moagem da massa de
cascas, prensa-la mecanicamente, centrifuga-la em duas fases: a primeira para

retirada de sélidos e a segunda para que a emulsao resultante seja tratada e permita
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gue as fracoes mais leves sejam liberadas (BASER; BUCHBAUER, 2015, BURGER
et al., 2019)

A extracdo por dioxido de carbono no estado supercritico é caracterizada por
utilizar tal fluido em um ponto de temperatura, acima do qual ndo possa ser liquefeito
por compressao isotérmica: o chamado ponto critico. O estado do gas, quando
apresenta tanto pressdo como temperaturas superioras aos valores criticos, €
chamado de supercritico, com baixa viscosidade e elevada densidade, condicdo
necessaria para extracao. (SARTOR, 2009).

A utilizacdo do géas carbbnico supercritico como solvente apresenta-se como
um meétodo extrativo aparentemente limpo e tecnologicamente eficiente, quando
comparado aos convencionais. O CO:2 carreia consigo o extrato essencial e,
posteriormente, com o ciclo fazendo o gas liquefeito retornar ao estado gasoso, deixa,
em vaso separador, o 6leo essencial. O ciclo é reiniciado com a compresséo do gas
carbénico. E um método em que os investimentos requeridos e custos operacionais
podem ser altos, principalmente na escala industrial. O dito baixo impacto ambiental
merece ser melhor avaliado, dado o requerimento energético para a obtencéo do gas
(SILVEIRA et al. 2012).

A utilizacdo do ultrassom pode melhorar a velocidade, o rendimento e a
qualidade dos Oleos essenciais assim obtidos, além de buscar reduzir o consumo
energético. O método consiste em criar borbulhamento na 4gua que, ao colapsar por
cavitacdo, da lugar a micro jatos que destroem as estruturas onde o 6leo essencial se
encontra alojado no vegetal. A haste de geracdo do ultrassom deve ser
cuidadosamente selecionada para evitar contaminacao por metais. Importa saber que
a escala de producéo, os investimentos e custos operacionais sao consideravelmente
maiores que aqueles da destilacdo a vapor (LI; FABIANO-TIXIER; CHEMAT, 2014,
BELWAL et al., 2020).

A extragao realizada em um reator com micro-ondas, sem contato com a fonte
de calor, pode ser adicionada como coadjuvante na geracao de calor para a destilacao
convencional a vapor ou utilizada separadamente, o que diminui sobremaneira o
tempo de extragcdo. Quando utilizada separadamente da destilagdo convencional
apresenta vantagens de tempos de processo reduzidos e facilidade de limpeza. No
entanto, escalas industriais requerem investimento intensivo de capital inicial (LI,
FABIANO-TIXIER; CHEMAT, 2014).
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O quadro 1 expde, resumidamente, a denominacéo, meio extrativo, vantagens

Quadro 1. Comparativo entre métodos de extracéo de 6leos essenciais.
[ METODO DE EXTRACAO | | MEIO |  VANTAGENS |  DESVANTAGENS |

Destilacédo a vapor

Vapor + hidro-destilacdo

Hidrodestilacao

Agua fervente;
vapor

Simplicidade, baixo
investimento inicial

Tempos prolongados de
processo, possivel
degradacéo de
componentes.

Solventes orgénicos

Maceragdo em

Tende a evitar

Residuos de solventes,

ultrassom

com vapor ou
solventes
orgéanicos

Menor investimento
de comparado com
EFSC

solventes degradagéo Material residual
organicos guimica perigoso, Inflamabilidade
e Prensagem afrio Prensagem Simplicidade, Restricdo de aplicagéo,
mecanica especificidade para | normalmente para citricos.
determinadas
matérias-primas
e Extracéo por fluido Fluido em Fluido é inerte, ndo Altos investimentos e
supercritico EFSC estado toxico e ndo- altos custos de
(di6xido de carbono) supercritico inflaméavel manuteng&o
e Extracao assistida por Em combinacéo | Integridade dos OE, | Equipamento de pequena

escala, foco no
ingrediente especifico de
interesse

Extrac&o assistida por
micro-ondas

Vapor, agua ou
sem solventes.

Tempo curto de
processo, melhores
propriedades
sensoriais dos OE

Pequena escala industrial

Fonte: Adaptado de Chemat, et al (2019) e Belwal (2020).

2.1.6 O método de destilagado a vapor d’agua e as abordagens de controle de processo

O método extrativo pelo arraste com vapor d’agua é considerado tradicional. A
Figura 4 mostra a sequéncia de processo em que o vapor d’agua atravessa o leito
vegetal, tendo duas fun¢des principais: aquecimento da massa para promover a
ruptura das estruturas celulares onde o OE é estocado no organismo vegetal e o
carreamento até o condensador. O processo de condensacéo é realizado em trocador
de calor (condensador). Agua e OE, imisciveis nas condi¢cbes ambientes, separam-se
apos a liquefacao,

A separacao dos fluidos, por diferenca de densidade ocorre em vaso receptor
do liquido condensado: o sobrenadante é o OE e a parte mais densa é o hidrolato
(também chamado hidrossol ou agua de cheiro) (CHEMAT; BOUTEKEDJIRET, 2015,
MAHARAJ; MCGAW, 2020).
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Figura 4. Processo basico: extracao de OE por arraste a vapor d’agua.

‘—( Agua Fria - Entrada

Destilador
D-10

——{ Agua Fria - Saida

+<—— Condensador

]

Vapor

Vaso
Coletor/separador

Fonte: autoria propria.

O aprimoramento deste modo extrativo e as melhorias nos resultados
operacionais traz uma promissora expectativa de melhoria de desempenho, tanto em
tempo de extracdo, qualidade final dos produtos (composicdo e andlise sensorial) e,
principalmente, rendimento (yield) (CHAVEZ, 2007). Kaya et al. (2020) estudaram o
rendimento sob a influéncia de trés fatores: ocupac¢éo volumétrica do vaso extrator,
tamanho da particula e duragdo da extracdo, obtendo os melhores resultados para
100%, 20 mm e 75 minutos, respectivamente.

O tema, destilacdo ou arraste a vapor, foi amplamente estudado. Diversas
abordagens foram encontradas na literatura: modelagem para predicéo de teores e
curvas de extracao (rendimento versus tempo); estudos sobre definicbes e controles
de temperatura e seus efeitos; determinagdes de tempos de processo e formas de
acomodacédo da erva utilizada; efeito do tamanho de particula. (FITRI et al., 2017,
GUENTHER; ALTHAUSEN, 1948, CASSEL et al., 2009, WENG et al. ,2015, MAIA et
al.,, 2001, MAHARAJ; MCGAW, 2020). Cabe, no entanto, ressaltar que tanto a
identificacdo dos caminhos preferenciais de vapor, sua corre¢ao ou atenuagao, bem
como a determinac&o do ponto 6timo (técnico e econdmico) de finalizacao da extracao
nao foram abordados.
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A Importancia deste método, por ser o mais difundido, traz o apelo para
aprofundamento no tema e a busca de oportunidades de contribuicdo tecnoldgica para
o desenvolvimento desta industria (BASER, BUCHBAUER, 2015, MAHARAJ;
MCGAW, 2020).

Entretanto, Chavez (2007), em sua tese, enfatiza a escassez de estudos sobre
os fendmenos determinantes para o efetivo controle, simulacdo e otimizacdo dos
processos extrativos por destilacdo, aplicaveis a diversidade de ervas aromaticas
empregadas. Este autor desenvolveu interessante trabalho de modelagem, cujas
correlagdes demonstraram precisdo de reproducao da realidade, para a predicdo da
evolucao da destilacéo e do rendimento final. Cabe, no entanto, a observacao de que
um modelo matematico como este objetiva a predicdo de rendimento de uma
determinada extracdo, de uma determinada espécie vegetal, de uma colheita
especifica. A pesquisa de Chavez (2007) tem importante valor para a defini¢éo inicial
de parametros operacionais de processo, contudo um posterior refinamento e
redefinicao, em termos praticos e especificos para cada matéria-prima e cada colheita
se fazem necessarios.

Maharaj e Mcgaw (2020) propuseram modelagem matematica para extracao
dos componentes de OE das folhas secas de manjericao (Ocimum basilicum), através
de trés hipoteses basicas:

(1) difuséo do 6leo até a superficie da folha;
(2) vaporizacéo do 6leo que atingiu a superficie da folha;
(3) Conveccdo e arraste do 6leo pelo vapor.

Os resultados por eles obtidos atingiram correspondéncia precisa para 0S
principais componentes quimicos daquele 6leo essencial.

Chéavez (2007) menciona a aparente simplicidade do método de extracdo por
arraste a vapor, sem deixar de ressalvar a complexidade que so € percebida quando
se aprofunda no estudo: matérias-primas com teores diferentes; um amplo portfélio
de produtos, com comportamentos diferenciados durante a extracao; a degradacao
de componentes quimicos dos 0leos essenciais expostos a temperaturas excessivas
prolongadamente, dentre outros. Tais colocagdes abrem espago para propostas de
tecnologias que habilitem os processos extrativos a se autoconfigurarem e poderem,

entdo, trabalhar com a grande maioria das ervas aromaticas.
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Dentre tantos autores que afirmam o efeito da sobre-exposicédo prolongada a
altas temperaturas, também Kasuan et al. (2015) reforcam este ponto. Adnan et al.,
(2020) enfatizam a necessidade de controle acurado para a temperatura de vapor,
visando a integridade do 6leo essencial. Estes autores, entretanto, colocam atencao
no controle da temperatura do vapor a entrada do processo, sem um aprofundamento
na deteccao das temperaturas no interior da massa vegetal.

Dentre tantos fatores influentes no rendimento da extracdo, Lourencgo (2007)
menciona a, chamada por ele, janela de colheita e a aplicagcdo das boas praticas
agricolas. Este autor ainda cita a agressividade da colheita mecanizada, quando
comparada a manual, e que este fator resultaria em perdas de rendimento. O mesmo
autor discute sobre o comportamento dos 6leos essenciais ao receberem energia do
vapor d’agua quando migram das estruturas histolégicas onde estavam alojados para
a superficie da folha. Dai advém a importancia da distribuicdo eficiente do vapor
guando flui pela massa vegetal, durante a destilacédo

Preedy (2016) menciona diversos fatores importantes ao desenvolvimento das
plantas arométicas e, portanto, incidentes sobre o volume extraido e a qualidade dos
Oleos essenciais. Fatores ambientais como temperatura, radiacdo, duracdo do dia,
altitude, pluviometria, dentre outros. Fatores relativos a colheita no tocante a
geografia, estacdo, idade da planta. Relativos ao solo, fertilizantes e preparo, além da
apropriada selecdo de cultivares. Tais fatores causais levam a erva aroméatica a teores
variaveis. Assim, o processo de extracdo adequado seria aquele adaptavel a estas
variacfes naturais.

Mufioz Lopez de Bustamante (1996) traz o impacto da logistica de
abastecimento como influente na eficicia dos processos extrativos. Chega mesmo a
recomendar um raio de 40 km. Coloca ele, como bastante provavel, que além desta
distancia do ponto de colheita, fatores como o tempo entre colheita e processamento,
além das condi¢Bes de transporte e estocagem sejam demandantes de atengéo pelos
produtores, pois podem afetar a matéria-prima. O pronto abastecimento, desde o
ponto de colheita até o processo de extracéo, €, também condicéo para obtencéo de
teores similares e qualidade consistente.

Cannon et al. (2013) pesquisaram o rendimento e a composic¢ao obtidos a partir
de diferentes tempos de processamento. A mensuracdo do tempo de extracdo é
iniciada a partir do momento em que a primeira gota de condensado € produzida.
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Mejri et al. (2014) ao estudarem a hidrodestilacdo, realizaram experimentos
com ervas colhidas em diferentes épocas do ano, obtendo diferencas no rendimento.
Neste estudo a duracdo de extracdo foi de 180 minutos. Nota-se, entretanto, ao
analisar as curvas de rendimento destes autores que este tempo de processo foi além
do necessario para o atingimento do rendimento maximo, ja que as curvas levantadas
atingiram o patamar de estabilizacdo da extracdo em instante anterior. Assim, no
intervalo de tempo adicional, pode ter ocorrido degradacdo de fracdes do Oleo
essencial extraido, por sobre-exposicdo a altas temperaturas e evaporacado dos
componentes volateis daquele OE. Fatores como gasto energético e de agua, além
de uso do equipamento por tempo além do necessario, geram deficiéncias para a
indUstria em aspectos como gestdo de capacidade e ambientais.

Dobrnjac et al. (2017) mencionam em seu trabalho a necessidade da
distribuicAo homogénea de vapor pela massa vegetal, assim como, 0 que é
decorréncia desta afirmacédo, da homogeneidade de temperaturas. Ao inverter o fluxo
de vapor, ou seja, fazendo-o fluir do topo para a base, estes autores demonstram
impactos na qualidade, na quantidade e nos consumos de vapor e agua de
condensacdo, indicadores estes melhorados quando se obtém melhor uniformidade
no fluxo de vapor. Os resultados analiticos obtidos por estes pesquisadores indicaram
maior quantidade dos componentes quimicos de interesse da inddstria cliente deste
setor, fator de competitividade. Também obtiveram menor consumo energético e
menor duragao da extracao e mencionaram a degradacéao do OE por sobre-exposi¢cao
a altas temperaturas por periodos além do necessario.

A modelagem proposta por Chavez (2007) adota, como hipétese simplificadora,
a matéria-prima da extracdo homogeneamente porosa e sem deformacao. No entanto,
o leito vegetal comporta-se naturalmente como meio poroso anisotrépico e deforma-
se, continuamente até um determinado limite de compactacdo provocada pela
passagem do vapor.

Yusoff et al., (2012) dizem que, com o proposito de assegurar a qualidade do
Oleo essencial, um controle robusto de temperatura € aplicavel com controlador
proporcional, integral e derivativo (PID). Contudo, este controle € monitorado através
de tomadas de temperatura na entrada do vapor e ndo no seio da massa vegetal.

Pesquisas realizadas em escala de laboratorio, com quantidades diminutas de
erva (CASSEL et al., 2009, CASSEL; VARGAS, 2006) (massa inferior a 500 Q)
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culminaram em propostas de modelos matematicos para exprimir os teores obtidos. A
extensado para escalas produtivas ou experimentais maiores foi proposta para estudos
posteriores.

Busato et al. (2014), em revisado bibliografica, realizaram um levantamento de
diversas estratégias de modelagem aplicadas a extracdo de o6leos essenciais por
arraste a vapor: fenomenoldgica (tedrica), empirica, hibrida, deterministicos (uma
Unica resposta) ou estocasticos (uma distribuicdo de probabilidades). Estes autores
compararam tais estratégias sem, contudo, indicarem aquela que apresentasse
alguma vantagem sobre as demais. Salientaram, a partir das modelagens estudadas,
alguns fendmenos que regem o processo de destilacdo a vapor d’agua: vaporizacéo
instantdnea do OE da superficie do material vegetal e o vapor ao redor, a transferéncia
de para a fluxo do vapor e a exsudagdo do 6leo dos tricomas glandulares, até a
superficial do material

As hipoteses adotadas nas modelagens realizadas por Sartor et al. (2011)
foram:

(a) representar o 6leo extraido como um Unico pseudo-componente e ndo
uma mistura complexa;

(b) o vapor d'agua uniformemente distribuido nas secdes radiais do extrator
e com velocidade constante;

(c) a porosidade do leito ndo afetada pela compactacéao;

(d) o equilibrio de fases dado por uma correlacdo linear da concentracao
de soluto;

(e) as concentracfes de 6leo no fluido e no soélido dependendo do tempo
de extracao e da coordenada axial do extrator;

(f) a disperséao axial foi negligenciada,;

(g) a temperatura e a pressdo sdo consideradas constantes durante a
extragao.

ExtracOes em escalas maiores, sob tais simplificacdes, poderéo ter a exatidao
de sua representacdo comprometida.

Sartor (2009) ainda ressalta a natural diferenca entre as extracdes nas escalas
de laboratorio e industrial, pois no primeiro ha uma selecéo e preparacdo da erva o

gue proporciona melhores rendimentos.
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Valderrama e Ruiz (2018) propuseram modelagem para melhoria de
rendimento e consumo energético. Nesta abordagem os autores observaram a
trajetoria do vapor como fator determinante para o atingimento daqueles objetivos,
sem, contudo, terem trazido modos de detecgé&o e correcao em caso de desvios. Estes
autores aplicaram as seguintes hipoteses simplificadoras: sistema isotérmico e
isobarico; o leito de folhas considerado uma batelada com porosidade e posi¢ao das
folhas estaveis; a fase vapor no interior do vaso extrator foi considerada perfeitamente
distribuida e constante; todo o 6leo essencial contido na planta (matriz vegetal)
considerado extraido no processo; condensado e Oleo perfeitamente imisciveis,
dentre outras.

O controle robusto de temperatura de extracdo €, mais uma vez mencionado
pelos autores: Automatik e Minyak (2013). Estes obtiveram qualidade dita superior em
seus experimentos, devida ao processo com temperatura controlada, quando
comparada aquela obtida em processo sem tal controle acurado. Contudo, a
temperatura foi controlada, mais uma vez, a entrada do vapor e ndo no seio da
matéria-prima, onde efetivamente ocorre a extracao.

Bozovi¢ et al., (2017) ao descreverem o processo de destilagdo, colocaram a
possibilidade de se utilizar material das plantas fresco ou seco. Trouxeram dois pontos
importantes para a obtencdo da melhor composi¢cédo: o melhor ponto de colheita e a
duracdo 6tima do processo extrativo ja que, como mencionam, 0 aquecimento,
responsavel por manter a pressao de vapor do 6leo essencial, se excessivo, pode vir
a danificar o produto obtido.

Ainda segundo Chéavez (2007), o conhecimento dos processos internos ao
equipamento extrator possibilitaria a melhoria dos resultados obtidos, conforme ja
mencionado: quantidade, qualidade e tempos de processo, 0 que acarretaria
consumos minorados de energia e demais utilidades de processo.

A destilacdo eficiente de diversas matérias-primas em um mesmo sistema
produtivo somente seria viavel mediante aplicacdo de tecnologia para controle
operacional e predicdo de tendéncias de processo (MACHADO et al., 2021).

O interessante valor de mercado dos 0Oleos essenciais, aliado a rendimentos
materiais da ordem de poucos pontos percentuais e qualidade variavel justificam a
investigacdo e aplicacao de tecnologias que possibilitem tanto a efetiva producao do

teor economicamente viavel contido na massa vegetal como evitar degradacao de
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componentes quimicos pela sobre-exposicdo prolongada e desnecessaria a altas
temperaturas, isto é, além do ponto necessario para a extragdo com qualidade
(PERINO-ISSARTIER, 2013).

Resumidamente, quando o vapor atinge a células da matéria-prima (erva)
carreia o Oleo essencial, sendo, portanto, fundamental, um eficiente contato entre o
vapor e o leito vegetal. Embora haja influéncia de outros fatores como forma de
colheita, fatores sazonais e geograficos, dentre outros, o atingimento da massa
vegetal pelo vapor de forma uniforme é definitivo para a efetividade do processo
(ERMINAWATI et al., 2021).

Uhlenbrock et al., (2018) enfatizam a importancia de um projeto de processo
robusto para garantir qualidade. Em uma ampla abordagem, também colocaram o
aumento da area de contato, através de moagem, por exemplo, com o solvente como
um fator de aumento de rendimento.

Todos estes aspectos do processo extrativo reforcam sua complexidade e a demanda
por inovacdes neste campo, pontos estes que alimentaram a busca por trabalhos na

area de adicao de tecnologia a tal processo.
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2.2 Reviséo de literatura e avaliacao de anterioridade em portais de patentes

As possibilidades de implementacdo de tecnologia na indastria de Oleos
essenciais foram as bases para estabelecer o espaco de pesquisa a ser explorado.
Os progressos realizados até entdo, bojo da revisdo de literatura e da avaliacdo de
anterioridade em portais de patentes, demonstram haver caminho promissor para
avangos neste ramo industrial, que se encontra em crescimento constante.

Como ja citado, muitas pesquisas foram realizadas com foco em modelagens,
tempos e condi¢des gerais de extracdo, controles acurados de temperatura de vapor,
busca por tamanho 6timo da erva picada, dentre outros, o que demonstra a relevancia
e oportunidade da presente pesquisa sobre aplicacdo de tecnologias ao processo de
destilagédo por arraste a vapor d’agua para torna-lo adaptavel a cada matéria-prima e

as variacfes de uma mesma erva aromatica provinda de diferentes colheitas.

2.2.1 Revisao de literatura

As primeiras analises exploratérias contaram com direcionamentos, isto é,
formulacdo de descritores iniciais, a partir de consultas a pesquisadores da area e
industrias deste ramo.

O Prof. Dr. Farid Chemat, da Universidade de Avignon (Franca), estudou a
intensificacdo dos processos extrativos, com vistas a melhoria dos rendimentos e
consumos energético e de agua, além do foco na chamada “extracéo verde”. Com a
consulta a este pesquisador adveio o entendimento da importancia das reducfes
destes consumos e outros insumos, intimamente conectados a duragdo do processo.

A Profa. Dra. Maria Angela Meireles, da Universidade Estadual de Campinas,
trouxe a visdo de métodos extrativos ndo convencionais e do impacto das altas
temperaturas sobre a qualidade dos OE. Assim o controle da exposicédo a altas
temperaturas e o controle da condensacéo foi integrado ao planejamento da pesquisa.

Ja a contribuicdo do Prof. Dr. Martins Cerqueira, da Universidade Federal da
Bahia, foi sobre os diversos fatores que impactam os volumes extraidos quando os
organismos vegetais apresentam diferencas de condigcbes gerais de plantio,
manutencao e colheita, fazendo com que cada uma delas tenha um comportamento

especifico durante a extragéo.
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Com mais uma contribuicdo importante, o Dr. Nilson Bolina, do Instituto
Agronémico de Campinas, trouxe a importancia da distribuicio homogénea do vapor
e da sua trajetoria através do leito vegetal. A anisotropia do meio acaba por provocar
0 aparecimento de canais preferenciais no fluxo de vapor (denominados channeling).
Um promissor caminho de pesquisa se abriu para a confirmacdo, a deteccédo e a
correcdo deste desvio.

A pesquisa por referencial teorico atualizado teve continuidade até agosto de
2022 através de acessos aos portais Google Académico, IEEE, Scopus, Science
Direct e CAPES.

Como critério para as buscas, foram considerados teses, dissertacdes e
artigos, na lingua inglesa (pois o resumo e palavras-chave sdo, na grande maioria das
publicacdes, escritos nesta lingua), publicadas no periodo compreendido entre 2017
e 2022, considerando qualquer parte do texto (titulo, resumo, palavras-chave e texto
completo). O operador booleano “NOT” poderia ter sido utilizado para excluir aqueles
trabalhos que abordaram outros métodos extrativos. Porém, foi bastante comum
encontrar termos relativos a outros métodos em contextualizagées introdutérias, o que
levaria a perda de material importante.

A estratégia de busca criada se utilizou das seguintes palavras-chave,

conforme o Quadro 2:

Quadro 2. Palavras-chave utilizadas na pesquisa sistematica

Descritores (portugués)

Descritores (inglés)

Oleo essencial

Essential oil*

Destilagédo a vapor

Steam distillation

Controle de processo

Process control

Tecnologia

Technology

Manufatura 4.0 OU indUstria 4.0

Manufacturing 4.0 OR industry 4.0

Caminhos preferenciais de vapor

Channeling

Duracéo do processo ou tempo de destilacdo

Process duration OR distillation time

Fonte: autoria proépria.

Descritores mais ajustados a pesquisa obtiveram um ndamero pequeno de
resultados. Um exemplo destes descritores seria o0 seguinte: “essential oil” AND
‘steam distillation” AND “process control” AND (channeling OR “duration” OR

“distillation time”)
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Entdo, para alargar o horizonte de busca e obter resultados que permitissem
material para a pesquisa, foi criada a estratégia, mais abrangente, numero (1) na
Tabela 1. Ainda nesta tabela, outros descritores testados permitiram entender a baixa
disponibilidade de trabalhos no tocante a aplicacdo de tecnologia neste tipo de

extracdo, mostrados nas demais estratégias de busca.

Tabela 1. Resultados das pesquisas

) Google IEEE Science
Descritores ) Scopus ) CAPES
Académico  Xplore Direct
1. "essential oil*" AND "steam
distillation” AND "process 159 18 36 25 18

control"

2. “essential oil*” AND “steam
distillation” AND “process
control” AND technology AND 27 0 1 4 2
(channeling OR “process

duration” OR “distillation time”)

3. "essential oil*" AND "steam
distillation" AND "process

control” AND (“manufacturing 10 0 0 0 !
4.0” OR industry 4.0)
4. "essential oil*" AND "steam
distillation” AND “process
control” AND (channeling OR 30 0 1 6 1

"process duration" OR

“distillation time”)

5. "essential oil*" AND "steam
distillation™ AND “process
control” AND (channeling OR
"process duration" OR 35 0 1 0 1
“distillation time”) AND
("manufacturing 4.0" OR
“industry 4.0”)

6. "essential oil*” AND "steam
distillation™ AND (industry 4.0" 24 0 1 1 1
OR manufacturing 4.0”)

Fonte: autoria propria.

Os trabalhos obtidos nos demais portais de pesquisa foram repeticoes
daqueles resultantes da pesquisa no Google Académico. A estratégia de busca (1),
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apesar de abrangente, resultou em apenas159 trabalhos que, como ja dito, continham
os dos demais sites de busca. Estes foram verificados através de titulos e/ou resumos.
A leitura completa foi realizada naqueles com potencial para aproveitamento.

Excetuando-se publicagbes deste autor (num total de 7, sendo 5 como autor e
2 como coautor), os demais trabalhos ndo abordaram o controle de processo na
destilacdo de Oleos essenciais, nem a deteccdo ou a corregao do “channeling’,
tampouco a determinagcdo do ponto economicamente viavel para finalizacdo do
processo.

Os achados ficaram assim distribuidos: 23 relacionados ao controle de
temperatura do vapor; 20 relacionados a modelagens diversas; 15 com
sustentabilidade; 15 com controle de qualidade ou qualidade assegurada; 11 para
aplicacdo como agentes microbianos, bioativos, anti-inflamatorios; 7 relativos ao
consumo de energia; 7 sobre o uso de micro-ondas; 6 abordaram otimizacdo de
processo convencional, sem implementacdo de tecnologia; 6 com aquecimento
ultrassénico ou 6hmico; 5 sobre preparacdo da matéria-prima; 5 trabalhos com
objetivos diversos (comunicacao industrial, processo de extracao continuo, bebidas,
uso de agua subcritica); 3 sobre fatores influentes na extracdo (tempo, pressao
temperatura); 3 para protecado de alimentos e plantas; 2 sobre extracdo com fluido
supercritico; 24 trabalhos ndo estavam relacionados ao tema (terapias, perfumaria,
etc.).

Desta pesquisa 0 que pdde ser depreendido é que ha uma quantidade
consideravel de resultados tratando de modelagens e controles das condi¢cées do
vapor, com maior concentracdo na variavel temperatura. Porém, quando o descritor
foi elaborado com foco especifico a adicdo de tecnologias ao processo, 0s resultados
foram reduzidos.

A seguir, no texto, serdo destacados trabalhos cujos temas confirmaram as
lacunas que a presente tese buscou preencher. Especificamente, a distribuicao
homogénea de vapor, com a detec¢ao e minimizagao do “channeling”; a determinacao
do tempo economicamente viavel de processo e a reducdo das perdas por
evaporacao pos condensacao.

Shariff et al. (2021) reforcam a importancia do controle de temperatura para
garantir rendimento e qualidade (ao se evitar a degradacao por sobre-exposicao a

altas temperaturas). Chegam a condicionar somente a este controle tais resultados de
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processo. No entanto, estes autores deixam de observar que, no interior da massa de
erva aromatica, podem ocorrer por¢des por onde o fluxo de vapor é mais intenso
(channeling).

Belwal et al. (2020) trazem seu aprendizado na busca por escalas industriais
para os meétodos extrativos chamados nao-convencionais. Deste trabalho apreende-
se a importancia da adicdo de tecnologias aos processos extrativos, no que toca a
obtencdo de rendimentos e perfis analiticos melhores, também corroborado por
Chévez (2007), em relacdo a destilacdo a vapor, quando salienta a necessidade de
melhores monitoramento e controle de processo

Stashenko (2018) enfatiza a qualidade e custos de producéo, fatores-chave de
competitividade, como o temética fundamental para a busca de otimizacbes nos
processos industriais deste setor.

Sartor (2009) cita a caréncia tecnoldgica como um dos fatores para ndao haver
uma descricdo precisa dos processos extrativos de 0leos essenciais por arraste a
vapor d’agua. Enfatiza ainda a falta de dados experimentais sobre o comportamento
da extracdo no seio da massa vegetal.

Cannon et al. (2013) exploraram o impacto da variavel tempo (duracdo do
processo) sobre os rendimentos materiais e composi¢cdes dos o6leos essenciais
obtidos, em pequenas quantidades laboratoriais. Esta pesquisa chamou a atencéo
sobre possibilidades de otimizacdo do rendimento energético quando o tempo de
extracdo é controlado.

Segundo Tajjudin et al. (2012), pode ocorrer degradacao do 6leo essencial
devida a excessiva exposi¢ao ao calor, durante a destilacdo com vapor. Este autor é
mais um a propor o controle da temperatura do vapor e menciona a reduzida literatura
disponivel no tocante ao desenvolvimento de controles. Contudo, a trajetéria do vapor,
ou seja, o estudo da homogeneidade em sua distribuicdo e a eventual formacao de
caminhos preferenciais, néo foi estudada. A ndo-uniformidade levaria por¢oes da erva
aromatica a exposicao prolongada e indesejada a altas temperaturas e em outras a
caréncia de fluxo de vapor.

Diversos autores mencionaram essa possibilidade de degradag¢ao do produto
em condi¢des de processo, principalmente por falta de controle e duragao excessiva,
Belwal et al., (2020) dentre eles. A fragilidade das moléculas aromaticas dos 6leos

essenciais demanda controle das condicdes de processo com Seus principais
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parametros: temperatura, pressao, tempo de destilacdo, tamanho de particula da erva
e a quantidade de vapor utilizada (KASUAN; TAIB; RAHIMAN, 2011).

Wahyudi et al. (2020), ao tratar da baixa qualidade do 6leo de citronela na
Indonésia, salientam a simplicidade da tecnologia empregada e as limitacbes de
capacidade. Tais restricdbes tecnoldgicas, quando resolvidas, poderiam trazer
aumento de produtividade e melhoria da qualidade. Mencionam ainda a importancia
da informagéo de processo em tempo real, comunicagédo, internet das coisas e
sistemas de sensores em sistemas fabris de facil operacao, rpidos e de baixo custo
operacional.

Com os conceitos de intensificacdo de processos na industria de extracao,
Chemat et al. (2019) reforgaram a necessidade de um movimento na direcdo de seu
aprimoramento, com vistas a extragdo verde ou ambientalmente amigavel. Ainda
segundo eles, tais melhorias habilitam rendimentos melhorados e tempos de extracéo
otimizados, com diretos impactos no desempenho desta industria. A Figura 5 ilustra
0os principios da extracdo verde preconizada por estes autores, que colocam o
processo como ente central, dada a sua importancia.

Figura 5. Principios da extragéo sustentavel

SOLVENTE

Principio 2
MATERIA-PRIMA EXTRATO
Principio 3 Principio 6
y ~====)  PROCESSO = @

Principio 5

RESIDUOS E SUBPRODUTOS
Principio 4

Fonte: adaptado de Chemat et al. (2019).
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Embora estes autores abordem o tema de modo geral para processos
extrativos, a aplicacao dos principios da extracdo verde ao caso do arraste por vapor

d’agua leva a considerar:

Principio 1: Uso efetivo da energia: processos que evitem perdas e tenham a
duracéo determinada pelo ponto economicamente viavel do volume extraido;
Principio 2: a utilizacdo de agua para geracao de vapor e para condensacao
na vazao econémica e sem desperdicios;

Principio 3: Matéria-prima preparada (moagem, secagem, picagem) de forma

a gerar a maior quantidade de 6leo essencial com a mesma quantidade de erva,

com diretos efeitos na reducdo da area de plantio e consumo de insumos

agricolas;

Principio 4: Como decorréncia do principio 3, visando a maximizagdo da

extracao, este principio leva a geracdo de menores quantidades de residuos e

subprodutos, para uma mesma quantidade de 6leo essencial extraida.

Principio 5: O processo é onde ocorre a extragdo, permitindo — se bem

projetado - materializar melhores rendimentos material e energético, além de

melhor qualidade dos produtos.

Principio 6: O 6leo essencial extraido, quando com qualidade superior, tera

melhor aceitacdo no mercado, sem correr riscos de rejeicdo nas analises — o

gue significaria devolucdes, retrabalhos ou mesmo disposicdo e tratamento

como efluente.

Tais principios, na realidade da industria de OE, refletem o movimento em
direcdo a intensificacdo de todos os processos, desde o plantio e suprimento das
matérias-primas, destilacdo e destinacdo de produtos e efluentes.

Donelian et al. (2009) realizaram estudo comparativo entre a destilacao a vapor
d’agua e a extragdo com dioxido de carbono supercritico e corroboraram a sobre-
exposicdo as altas temperaturas como fator de degradacdo do OE. As contribui¢cdes
da chamada onda 4.0 para a industria, trazidas por Dalenogare et al. (2018), quando
propostas para o cenario tecnolégico do segmento de 0leos essenciais, oportunizam
a proposta desta tese.

Peguenas e médias empresas, tipicas e maioria no mercado de OE, com baixo

faturamento e forca de trabalho de até 80 empregados, carecem de acesso a
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conhecimento ja disponivel e, consequentemente, de investimentos efetivos, que
atinjam o objetivo de atualizacao tecnoldgica (UHLENBROCK, et al., 2018).

A quase total dependéncia de acdo manual para controle do processo aliada a
procedimentos baseados em praticas costumeiras (e formalizadas, porém sem
evidéncia experimental) de cada industria, levam a perda de oportunidades
importantes. Tempos de processo curtos ou longos, baseados tdo-somente em
praticas historicamente estabelecidas, impedem o atingimento dos rendimentos
materiais otimizados ou desperdicam recursos energéticos, agua e tempo de
equipamento, respectivamente, além do risco de degradacdo de componentes por
sobre-exposicao a altas temperaturas (MACHADO et al. 2021c).

Ocorréncias de processo indesejaveis passam sem ser detectadas, e, portanto,
nao corrigidas. Assim, elas afetam negativamente o rendimento e a qualidade do
produto. O rendimento obtido é um indicador crucial para a determinacéo dos custos
produtivos e, portanto, da competitividade da industria de O.E (CHAKRAVARTY,
PARMAR, MANDAVGANE, 2021).

Pela aparente simplicidade do processo, tecnologias adequadas e cabiveis nao
tém sido empregadas, deixando uma lacuna a ser explorada na gestédo de tecnologia
industrial e também no ambito académico. O método de extracdo de Oleos essenciais
por destilacdo a vapor d’agua requer longo tempo de processo, na maioria dos casos
de uma a duas horas, segundo a espécie e as praticas especificas de cada industria,
e necessita de constante monitoramento humano. O operador é, em grande parte
desta industria, o Unico ente de controle, necesséario para verificar e corrigir o
andamento do processo (JOHARI et al., 2020).

A producéo de extratos vegetais, dentre eles 0s 6leos essenciais, tem por base
as técnicas produtivas tradicionais. Caracteristicas desta inddstria, a natural
variabilidade das espécies vegetais e a extensa gama de produtos compondo seu
portfélio justificam a discussédo de abordagens de manufatura inovadoras, processos
adaptaveis, visando enfrentar os desafios de um mercado mais demandante por
qualidade e aspectos regulatorios cada vez mais exigentes (UHLENBROCK, et al.,
2018).

Dalenogare et al. (2018) enfatizam a contribuicdo da chamada industria 4.0,
com uma manufatura flexivel, que gera custos otimizados, confiabilidade e qualidade

consistente. Lamentam, ainda, a perda de oportunidade no Brasil, quando a reposi¢ao
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de equipamentos e sistemas produtivos ndo aproveita os avancos desta onda 4.0.
Estes autores mencionam a caréncia de ferramentas que possibilitem o avanco
tecnologico em termos de prospeccéo e atualizacéo.

Tais comentarios sdo cabiveis a industria de dleos essenciais no Brasil, uma
vez que se faz “muito do mesmo”, mesmo em novos investimentos, 0 que permitiria
afirmar que a indastria brasileira de 6leos essenciais ainda vive nas eras 2.0 ou, no
méaximo, 3.0, caracterizadas por producdo organizada e automacgdo basica,
respectivamente (DALENOGARE et al. 2018).

2.2.2 Pesquisa em portais de patentes

A prospeccéo em portais de patentes fundamentou o artigo “Steam Distillation
for Essential Oil Extraction: “An Evaluation of Technological Advances Based on an
Analysis of Patent Documents” publicado no periédico Sustainability Multidisciplinary
Digital Publishing Institute (MDPI) e que serviu de referéncia para a sequéncia desta
secado da tese (MACHADO et al., 2022).

Esta prospeccéo, realizada em 30 de novembro de 2021, usou o banco de
dados Derwent World Patents Index (DWPI), Thomson Innovation© (Toronto, ON,
Canada), licenciado pelo Centro Universitario SENAI CIMATEC (Salvador, Brasil).

Inicialmente, foi construida uma tabela-escopo contendo as diferentes
estratégias avaliadas e o nimero de documentos de patentes recuperados. Essa
avaliacdo incluiu uma busca por documentos de patentes sobre atualizacbes
tecnoldgicas, como tecnologias digitais aplicaveis ao método de destilacdo a vapor
para extracdo de OE. No entanto, quando os descritores incluiam palavras-chave
associadas com a busca especifica desta tese, como “tecnologias digitais” aplicadas
a “destilacao” de “Oleos essenciais”, ou relacionada a conceitos da industria 4.0
aplicados a destilagdo de OE, nenhum documento foi recuperado.

Entéo, para acessar documentos relacionados ao assunto, uma estratégia mais
abrangente foi adotada. Os documentos de patentes recuperados foram analisados
para avaliar se qualquer tecnologia ou outros tipos de controles de processo estariam
em seu escopo. As seguintes palavras-chave foram utilizadas: “essential oil* AND

extraction AND steam distillation.”
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A busca foi realizada nos campos de titulos, resumos e reivindicacdes dos
documentos de patentes, sem restricdo quanto ao periodo de coleta de dados. Foram
avaliados os seguintes indicadores: ano de publicacdo e ano de expiragdo, principais
requerentes, principais inventores, principais paises e os principais cédigos da
Classificacdo Internacional de Patentes (IPC) utilizados na classificacdo do
documento.

A busca de patentes relativas ao método de destilacdo a vapor de extracdo de
OE encontrou 490 documentos. Entre estes, 294 (60%) documentos estavam ativos,
enquanto 187 (~38,16%) documentos haviam expirado e outros 9 (~1,83%)
documentos tinham validade juridica indeterminada.

Os primeiros documentos foram publicados em 1997. A partir deste ano, houve
um crescimento no depdésito e publicacdo de documentos de patente relacionados a
aplicacado do método de destilacdo a vapor de extracdo de OE. O pico de publicacdes
ocorreu no ano de 2020 com 81 publicaces. J&4 em 2021, houve reducéo, com 62
publicagdes. E cabivel explanar que apos o depdsito do pedido de patente ha um
periodo de sigilo, imediatamente anterior a publicacdo, cuja duracéo depende de cada
escritorio de patentes. Na maioria dos paises a patente € publicada em cerca de 18
meses apds a data do primeiro depdsito. Portanto, documentos do ultimo periodo
podem néo ter sido recuperados nesta busca de patentes.

Outro indicador importante foram os dados de expiracdo dos documento de
patente, analise esta que permite acessar tecnologias previamente protegidas,
disponibilizando-as ao dominio publico e fornecendo informacfes técnicas e
cientificas que poderiam ser usadas por outras empresas para melhorar seu processo
de destilacdo de OE, ou aplicado a outros tipos de processos.

Dos documentos analisados, 41 deles expiraram em 2021 e suas tecnologias
cairam em dominio publico. Isso significa que as informacdes contidas nesses
documentos poderiam ser exploradas por pesquisadores e empresas, com o objetivo
de extrair alguns indicadores importantes. Além disso, patentes expiradas podem
levar a novas oportunidades de negdcios e pode ser usado em beneficio do publico.

O Quadro 3 mostra a andlise dos 490 documentos recuperados e analisados.



54

Quadro 3. Analise dos documentos de patentes para avaliar os patentes que aplicaram
tecnologia na atualizacbes dos processos

- n N. de
Iltem Classificacéao
Documentos
Salde humana e animal; cosmeéticos; repelente; melhora do paladar;
desinfetante; agente esterilizante; acaricida; cuidados com a pele e acne;
1 A o e i 320
aroma de tabaco; aditivo para bebidas; purificador de ar; conservante de
alimentos; perfume de lavanderia.
Preparacao da matéria-prima e pés-tratamento do produto (membrana;
2 |purificac@o; fracionamento; ultrassom; fermentacéo; concentragcéo; expressao 33
mecénica).
Extracdo com solventes organicos; uso de tensoativos; vacuo; solucéo salina. 29
4 Destilador mecanicamente melhorado; melhoria do fluxo; procedimentos 27
otimizados.
Destilacdo a vapor multiuso com solventes ou pré-tratamento com ultrassom. 25
Concentre-se em matérias-primas (por exemplo, pistache; tangerina; alho;
6 [cha verde; casca de carvalho; maracuja; canela; lavanda; cardamomo; 20
angélica; canfora).
7 |CO2 em estado supercritico e 4gua em estado subcritico. 12
8 |Foco em hidrosol e agua de cheiro. 5
Outros foram os seguintes: aditivo de papel; retardante de fogo; purificador de
9 far (bactericida); aditivo de combustivel; corante natural; fertilizante; aditivo de 14
borracha de silicone.
10 |Pré-tratamento microbiano para melhorar o rendimento. 2
11 [Extrato seco. 1
12 |Controle da presséo do vapor d’agua. 1
13 |Método analitico. 1

Fonte: Autoria propria (2022)

A maioria dos documentos (320) estava relacionada a formulagbes visando
cuidados de saude e cosméticos. Em seguida, com 33 documentos, estavam aqueles
relacionados a preparacdo das matérias-primas e especificidades tratamento pos-
extracdo dos OE. Sobre o uso de outros métodos de extracdo, em conjunto com
destilacdo a vapor, 29 documentos foram encontrados. Sobre destiladores
mecanicamente melhorados e otimizagéo de fluxo 27 patentes. Destilacdo a vapor
multipropésito com solventes e/ou pré-tratamento ultrassénico 25, aqueles com foco
na propria matéria-prima 20, o uso de outros métodos de extracdo como CO:
supercritico ou agua subcritica 12, e outros temas, 14.

De fato, o subgrupo 4 foi o Unico que apresentou algumas patentes relativas a
melhorias de processo, visando aumento de rendimento e qualidade com base em
melhorias mecénicas e otimizagdo do fluxo de vapor. No entanto, nenhum trabalho
abordou a aplicacao de tecnologias digitais, principalmente para deteccéo e corre¢cao
dos caminhos preferenciais de vapor ou determinacdo do ponto de concluséo
economicamente viavel da extracdo (MACHADO et al., 2022), assim reforcando a

oportunidade e relevancia desta pesquisa.
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2.3 Tecnologias digitais inteligentes aplicaveis ao processo de arraste a vapor

d’agua

Aqui serdo abordados elementos de tecnologia apropriados a extracdo de OE
com vistas a melhoria de rendimentos e qualidade, quer por inovacdo no modo de
aplicacao ao processo ou por adaptacdo de outros setores industriais.

Tratando da industria alimenticia, Rezek Jambrak et al., (2021) trouxeram
pontos relevantes, com plena aplicabilidade a industria de 6leos essenciais, no tocante
ao uso de elementos tecnolégicos para melhoria de desempenho operacional. Dentre
eles os autores abordaram o controle inteligente e monitoramento dos processos, a
otimizagdo a partir de analise de banco de dados e ressaltaram aspectos de
sustentabilidade. E por eles trazida a importante contribuicdo da aplicacdo de
tecnologia para reducdo de ineficiéncias através, por exemplo, dos sensores
inteligentes. Salientam, ainda, o positivo impacto na relacéo da eficacia nas operacdes
da cadeia de suprimentos com o atendimento e servigo aos clientes.

A seguir, alguns elementos com potencial aplicabilidade a atualizacéo

tecnoldgica da destilacdo a vapor, serdo abordados.

2.3.1 Sensores e atuadores

Schutze e Helwig (2018) afirmam que a instrumentacgé&o e a ciéncia da medigéo
como basilares para a chamada industria 4.0, além da necessaria flexibilidade e
caracteristicas de autoconfiguracao de processos.

Seréo elencados alguns elementos convencionais que, se aplicados de acordo
com um conceito de processo adequado e inovador, poderdo trazer beneficios

interessantes.
(1) Elementos sensores de temperatura:
Assim como outros autores, ja mencionados neste texto, Dobrnjac et al. (2017)

e Valderrama e Ruiz (2018) também enfatizam a importancia da distribuicéo

homogénea de temperaturas e, em consequéncia, do vapor.
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No entanto, os estudos pesquisados utilizaram sensores de temperatura
instalados de forma a monitorar o vapor na entrada do vaso extrator. Nao foi abordada
a insercao de tais sensores diretamente do seio da matéria-prima. Uma estrutura de
termopares, por exemplo, em uma instalagdo multiponto distribuidos no seio da massa
vegetal daria uma perspectiva da distribuicdo do vapor durante o processo de
extracdo. Assim, a instalacdo destes elementos de medicéo, expostos diretamente ao
processo — por onde flui o vapor no interior da massa vegetal -, isto €, sem 0s usuais
pocos termomeétricos, permitiria a obtencdo de dados de temperatura com menor
inércia de transmissédo. Tal forma de instalacéo, daria maior agilidade de acesso aos
dados, visando detectar as indesejadas diferencas de temperatura, que refletem a
distribuicdo ndo homogénea do vapor.

Muitas hipéteses simplificadoras, adotadas por diversos autores, colaboram
para entendimento de algumas partes do processo. Hipoteses como: 0 uso de escala
de laboratdrio, diminuta, com folhas selecionadas; a isotropia do meio; o fluxo de vapor
perfeitamente distribuido radial e axialmente, ou seja, uma distribuicdo homogénea de
vapor; a inexisténcia de correntes preferenciais de vapor através de determinadas
porcdes da erva; a consideracdo de que o 6leo essencial extraido se comporta como
uma soO substancia e ndo como uma mistura complexa de componentes quimicos,
dentre outras. (ROMDHANE; TIZAOUI, 2005, HUANG, 2015, CASSEL; VARGAS,
2006, CASSEL, et al., 2009, XAVIER et al., 2011, MEZIANE et al., 2019, MAHARAJ;
MCGAW, 2020).

(2) O motor de passo como atuador de processo:

Motores de passo, elementos necessarios quando requeridos movimentos de
rotacao precisos, permitem posicionar 0 seu eixo em qualquer angulo, variar ainda
velocidade, torque e sentido. (ATHOS ELECTRONICS, 2021).

Como um atuador, o motor de passo assume a funcdo de posicionar um
elemento rotativo, um eixo acoplado ou um dispositivo que requeira precisao
posicional (KIM; CHO, 2018). Fonseca et al., (2017) utilizaram motor de passo como
atuador no controle de turbidez de corrente de 4gua para fins de potabilidade, por

exemplo.
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(3) Sensores de vazéo e massa

Os sensores de vazdo e massa podem ser aplicados como medidores no
processo de extracdo. Em um sistema de condensagao, em conjunto com sensores
de temperatura, atuam na determinacédo do desempenho térmico do sistema.

Um sensor de vazdo muito utilizado € o tipo turbina e tem uma teoria de
operacéo relativamente simples: o fluido passa pelo medidor, impele as laminas da
turbina que giram com velocidade angular proporcional a velocidade do fluido.
(EMERSON ELECTRIC, 2021).

Balancas de processo, também conhecidas como células de carga, permitem
instalacdo com flexibilidade da aplicacdo e indicam peso instantaneo através de
transmissdo de dados a um controlador I6gico de processo, por exemplo. Estes dados
instantaneos de massa podem ser processados para obtencédo de informacao sobre

o fluxo de massa.

2.3.2 Controle e monitoramento de processos

A arquitetura de controle e monitoramento de processos € desenhada para
atender especificamente a necessidade da aplicacdo e tem sua importancia para a
acuracidade do controle das variaveis criticas relacionadas com seguranca, qualidade
e eficiéncia do processo: quanto mais robusta, melhor sera o desempenho do
processo (UHLENBROCK et al., 2018).

Nicola et al., (2017) enfatizam a importancia do sistema supervisorio, de
controle e de aquisigdo de dados denominado em inglés “Supervisory, Control and
Data Acquisition” (SCADA). Sua adaptabilidade aos mais diferenciados processos,
expansibilidade, controles graficos e amigavel interface homem-maquina tornam-no
de grande utilidade a industria.

O Controlador Logico Programavel - CLP realiza o papel de controlador das
variaveis digitais e analégicas, em malhas abertas ou fechadas, com possibilidades
amplas de adaptacao a quaisquer processos. Jaimand et al., (2020) utilizaram SCADA
e CLP para otimizagdo da extracdo de Oleo essencial de alecrim. Os autores

descreveram o CLP como um computador industrial que continuamente controla e
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monitora as entradas e saidas de processo, acdes estas baseadas em um programa
customizado caso a caso.

A Figura 6 mostra um exemplo de arquitetura de controle, aplicada - com menor
complexidade — a um processo de extracdo de 6leos essenciais. Compdem-na o
SCADA, o CLP e os sensores e atuadores do chéo-de-fabrica. O IHM é elemento
integrante do SCADA e serve como Interface Homem-Maquina.

Figura 6. Arquitetura de controle.

SCADA & IHM

Fonte: autoria propria.

2.3.3 Processamento de imagem para deteccdo de volume extraido

Chen et al., (2020) aplicaram um sistema de processamento de imagem para
medic&o de nivel com o intuito de um acompanhamento frequente desta variavel e da
busca por ndo dependéncia de mao-de-obra, apresentando boa precisdo. DU, Li e
Meng (2017), ao estudarem tecnologias de processamento de imagem, aplicaram-nas
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na deteccdo das bordas de ondas e mencionaram sua ampla aplicabilidade na
deteccao da interface do liquido com o meio que o circunda.

Goncalves et al., (2015) aplicaram esta tecnologia na aquisicao e controle de
caracteristicas da producado de fios (massa e disturbios na superficie) com positivo
impacto na qualidade do produto téxtil.

O processamento de imagem, aplicado a extracdo de Oleos essenciais, pode
trazer os beneficios obtidos por estes autores, acima mencionados, com a vantagem
de acompanhar continuamente o progresso da operagdo até o atingimento do ponto
economicamente viavel. A Figura 7 mostra, esquematicamente, o avanc¢o da extracao

e seu volume extraido, acompanhado pelo sistema de processamento de imagem.

Figura 7. Controle do rendimento de extragdo com processamento de imagem.

Tubo transparente
Coleta de dleo essencial

S ‘ Coleta de Hidrolato

-——"’__——_‘_‘-‘I'u _,”/ [
‘. g

Fonte: autoria prépria

2.3.4 Gémeo Digital

O gémeo digital € uma ferramenta de modelagem virtual de um sistema,
processo ou servico e, para tanto, necessita de seu gémeo fisico para aquisicao de
dados. Reflete o desempenho e permite programar atividades com base no
comportamento do ambiente operacional (MADNI; MADNI; LUCERO, 2019). Seria
uma ferramenta poderosa para a previsdo e modelagem em processos extrativos de
OE.

Parrott e Warshaw (2017) definiram o gémeo digital de forma bastante
interessante: “Um gémeo digital pode ser definido, fundamentalmente, como a
evolucao digital do perfil historico e do comportamento atual de um objeto fisico, que
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contribui para otimizar o desempenho dos negécios” (PARROTT; WARSHAW, 2017,
Traducdo nossa).

A Figura 8 mostra a interacdo entre o produto ou operacdo real e sua
representacao virtual. Desde a aquisicdo de dados, com a operagcdo ou uso do
produto, até tratamento e analise destes dados, o gémeo digital habilita avaliacdo de
simulacdes para obtencdo de melhores parametros e alimenta o processo ou produto

real com estes valores ou parametros aprimorados para ajustes necessarios.

Figura 8. Interacdo entre os espacos: operacional fisico e digital.

FISICO DIGITAL

Fonte: Adaptado de Parrott e Warshaw, (2017).

No ambito fabril, a incorporacdo de sensores para obtencdo de dados do
processo fisico, permite o acesso do modelo virtual a realidade fisica, integrando-os e
habilitando o monitoramento e analise de dados em tempo real e percepcdes sobre o
comportamento do sistema (XIA et al., 2020).

Xia et al. (2020) adentram na manufatura baseada em tecnologias digitais
inteligentes com o aprendizado de maquina e o gémeo digital. A abordagem baseada
em dados, como representacdo da manufatura, permite progressiva melhoria, de
forma adaptativa, do meio fabril. A comunicacdo entre um meio digital e uma fabrica -
gue possua uma arquitetura de controle e monitoramento instalada— habilita o acesso
aos dados de operacado, assim ocorrendo a conexao entre a automacao fisica e a
automacao cognitiva.

A integracdo dos sistemas virtuais e fisicos abre novas portas para a chamada

manufatura inteligente, baseada em dados para representar e simular células de
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manufatura e controlar, de forma adaptativa, as variaveis manipuladas (XIA et al.,
2020).

A Figura 9 representa a interagdo entre os mundos fisico e virtual, ou seja, entre
0 gémeo fisico e o digital. Nela, os sensores mandam sinais para o Controlador Légico
Programavel (CLP) e este os processa, ho ambiente fisico. A inteligéncia artificial
realiza analise destes dados e os “outputs”, parametros aprimorados, sdo enviados
ao gémeo real. O software SCADA atua como supervisorio e Interface Homem
Maquina (IHM), coleta dados e informa o operador visualmente ou através de
relatorios (DE ANDRADE; LEPIKSON; MACHADO, 2021 a e b).

Andrade (2021) explora esta tematica em seu trabalho, com um método para
criacdo de gémeos digitais, desenvolvido para um sistema extrativo de Oleos
essenciais.

Figura 9. Gémeo digital: interacdo entre os meios real e virtual.

Mundo Fisico Gémeo Digital
SCADA Recebimento
7'y ‘| de Dados
Y /] v

CLP = > Comunicagdo > Modelo do
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e
Dados

Atuadores

Fonte: adaptado de Andrade, Lepiksonn e Machado (2021).

2.4 Beneficios da gestdo de tecnologia para a industria de OE

A gestédo de tecnologia, para as atividades de manufatura, é fator determinante
da competitividade dos negocios de uma empresa. Fatores chave como custo geral
de fabricacdo, prontiddo para atendimento ou superacdo das expectativas dos
clientes, confiabilidade operacional, qualidade de produto (aderéncia aos padrbes e
especificacdes), seguranca, saude ocupacional e desempenho ambiental, s&o
consequéncias de escolhas e decisdes realizadas quando do projeto de implantacao.

Qian, Zhong e Du (2017) fundamentam a importancia da introdugéo de

tecnologias inteligentes nas industrias de processo ao mencionarem as palavras alta-
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eficiéncia, seguranca, qualidade, otimizacdo energética, sustentabilidade,
atendimento ao cliente, dentre outras.

Migdadi (2020) enfatiza a gestdo do conhecimento através de sua importancia
na gestdo da relacdo com os clientes, o que permitiu a colocacdo: as inovacgoes
trazidas pela introducdo de tecnologia levam a atividades empresariais mais
eficientes.

A industria de Oleos essenciais ndo é excecao a essas demandas de mercado
e competitividade. Seu desempenho tem intima correlagdo com as escolhas
tecnolégicas aplicadas nas instalacdes e, também, ao nivel de exceléncia operacional
gue a organizacdo da manufatura conseguira atingir e manter. Assim, tanto o
desempenho imediato como a perenidade do negdcio estédo intimamente conectados
as andlises de viabilidade do projeto, ou seja, das premissas tecnoldgicas
estabelecidas. (MACHADO et al., 2020).

As boas praticas de manufatura sdo componentes de competitividade.
Metodologias e ferramentas de gestao da manufatura séo o elo entre um projeto cujas
decisbes tecnologicamente bem embasadas e o efetivo atingimento dos objetivos
operacionais (MAHMOOD; ABDULLAH, 2015).

Apoiada em muitas atividades manuais ou semiautomaticas, com caréncia de
sensoriamento de processo e sistemas de controles automaticos, apropriados e
atualizados, a industria de OE apresenta oportunidades nos ambitos previsibilidade,
repetibilidade e rastreabilidade das atividades de manufatura (MOREIRA; RAU, 2014).

Menores custos de fabricacdo serdo obtidos quando a qualidade da matéria-
prima (erva) possibilitar maiores rendimentos, quando o tempo de processo e a
qguantidade de energia forem administrados apropriadamente e 0s recursos de
fabricacao forem consumidos na medida exata. Também a capacidade produtiva sera
aumentada, com tempos de processo menores, reducdo ou eliminacdo de tempos
mortos entre bateladas, a¢cdes corretivas de processo, realizadas automaticamente,
independendo de agcdo humana (MACHADO et al. 2021a).

A qualidade do produto esta intimamente ligada a deteccdo e correcdo de
desvios no processo. Para os OE a degradacgéo € um dos maiores problemas, quando
o vapor € mal distribuido ou o tempo de processamento vai além do necessario,

causando a degradacao do Oleo essencial.
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A intensificacdo de processos, ou seja, a constante busca por aprimoramento
das operacdes extrativas, buscara maximizacdo de eficiéncias energéticas, de
rendimentos, de espaco e de tempo (ANASTAS; ZIMMERMAN, 2003, CHEMAT, et
al., 2019, PERINO; CHEMAT, 2019).

De modo geral, possibilidades de aprimoramento da cadeia de valor na
producado de OE foram trazidas por Uhlenbrock et al. (2018) que menciona a aplicacao
de atualizacao tecnoldgica.

Abordagens interessantes, tais como um robusto controle de temperatura do
vapor, trazido por Automatik e Minyak (2013) e Johari et al. (2020), ainda ndo lancaram
luz sobre o curso ou distribuicdo do vapor através do leito verde. Tampouco a duracao
da extracdo foi abordada sob a Otica de tecnologias que habilitassem sua

determinacao automaticamente.
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3 ABORDAGEM PROPOSTA

Neste capitulo € apresentada a abordagem tecnoldgica deste trabalho, em
resposta a questdo de pesquisa e aos objetivos da tese e a ser comprovada na etapa
experimental.

A partir da revisdo de literatura e da prospeccdo em portais de patentes foram
detectadas lacunas que deram base a criagdo do conceito tecnoldgico aplicado a
destilacdo de OE. Este conceito foi materializado nas seguintes propostas: a
determinacao do ponto 6timo para concluséo da extracao; a acao para reduzir a perda
de componentes quimicos volateis do OE, com o uso de agua de condensacao
controlada; a deteccéo e correcéo (atenuacdo) dos caminhos preferenciais de vapor.
Ainda a proposta se apoia no aprimoramento de parametros de processo baseado em
tecnologias digitais.

A exposicdo prolongada a altas temperaturas tem como fatores influentes a
propria temperatura do vapor e o tempo de processo. Comumente, nestas operacoes,
a duracao da extracao € baseada somente em praticas histéricas, com tempos fixos
de processo, sem acompanhamento (manual ou automético) do progresso da
extracdo, ou seja, do volume extraido. Porém, existe um ponto a partir do qual torna-
se improdutiva a continuidade do processo, vide Figura 2, pois ndo ha incremento
significativo do volume obtido.

Ao ultrapassar esse instante, a extracao tera prosseguido além do ponto 6timo,
expondo a erva aromatica, desnecessariamente, a altas temperaturas, desperdicando
energia e tempo de processo (capacidade produtiva), além de degradar a qualidade
do produto obtido. Tanto na revisdo de literatura como na analise de anterioridade em
portais de patentes, ndo foram encontrados trabalhos que propusessem um sistema
para deteccdo do volume extraido e a determinacdo do ponto econdémico para
finalizacao da extracao.

Ponto importante a se salientar € que os OE, das diversas ervas aroméaticas,
apresentam densidades diferentes, portanto um sistema de detec¢céo de volume deve
ser adaptavel a todos eles. A coluna de OE extraido fica sobrenadante sobre a coluna
de hidrolato, em um tubo “U”, (vasos comunicantes) e, entdo, ocorrem continuas

variacbes das colunas hidrostaticas, fato que demanda um sistema adaptativo e
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inteligente, capaz de monitorar o nivel de 6leo extraido apesar das flutuacdes da
coluna de 0Oleo essencial.

Com relacao ao “channeling”, estes também expdem a erva aromatica a altas
temperaturas naquelas porgdes através das quais tenham se formado os caminhos
preferenciais de vapor, ao passo que as demais porcdes do leito vegetal ficam
pobremente atingidas pelo vapor, pela sua distribuicdo ndo homogénea. Risco de
degradacdo por um lado e rendimento abaixo do possivel do outro sdo as
consequéncias. Esta ocorréncia de processo € mencionada por diversos autores,
porém nao ha trabalhos sobre a deteccdo e remediacdo ou atenuacdo deste
indesejado fenébmeno. A ocorréncia do caminho preferencial de vapor é representada,
esquematicamente, na Figura 10.

Figura 10. Caminhos preferenciais de vapor (channeling)

Caminho
A preferencial de
£ vapor

Fonte: autoria propria
A proposta, portanto, contera uma abordagem para acompanhar o progresso
da extracdo (volume extraido com o tempo de processo) e determinar 0 ponto
econdmico para finalizacdo do processo, e a deteccdo e correcdo dos caminhos
preferenciais.
Terceiro ponto da proposta, a condensagao da mistura vapor d’agua / éleo

essencial buscara melhorar esta parte critica do processo. Na industria de OE, a
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temperatura do fluido de controle (Agua de condensacao) €, comumente, a ambiente,
provinda de tanque de armazenagem ou, no melhor dos casos, de torre de
refrigeracdo. Assim, nos dias mais quentes ou mais frios, o comportamento da
condensacdao varia em funcao da variacdo da temperatura da agua de condensacéo.

A temperatura ambiente, nos dias mais quentes, possibilitara a perda de
fracOes volateis do 6leo essencial impactando a qualidade do produto e os volumes
extraidos. Assim, a abordagem proposta nesta tese, criada a partir das lacunas
encontradas, apoia-se em quatro blocos fundamentais: 1 - busca por parametros de
processos melhorados; 2 - controle da temperatura da agua de condensacéao; 3 -
deteccdo e correcdo do channeling; 4 — determinacdo da duracdo economicamente

viavel do processo, (Figura 11).

Figura 11. Blocos da abordagem proposta.
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3.1 Tecnologias propostas para melhoria do processo

A proposta desta tese nao tem a pretensédo de esgotar as possibilidades de
adicdo de tecnologia aos processos de extracdo por destilagdo a vapor d’agua. E,
antes, uma abordagem que propicia melhorias da extracdo e abre caminho para
futuros progressos.

A Figura 12 mostra o arcabouco da proposta tecnolégica: partindo do projeto
de instrumentacdo e da programagdo do controle de processos, com 0S
Controladores Logicos Programaveis (CLPs) passando pelo sistema supervisorio, de
controle e de aquisicdo de dados de processo Supervisory, control and data
acquisition system; interface homem-maquina (SCADA-IHM) e culminando com a
alimentacao de dados aprimorados para as futuras extragcoes.

Figura 12. Visdo da proposta da tese
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Banco de dados: parametros Anilise de dados de
aprimorados para futuras parametros para
extracoes melhoria de processo

Y

Fonte: autoria prépria (2021)

Nesta proposta, o ambiente fisico consiste dos elementos bésicos do processo
extrativo dos 6leos essenciais (vaso extrator, condensador e separador), com a adi¢cao
de sensores, atuadores e controladores légicos programaveis. O sistema supervisorio
SCADA e a IHM, no topo desta arquitetura de controle de processos, adquire dados e

cria um histérico.
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3.1.1 Sensores e atuadores

Os sensores propostos, elementos comuns disponiveis no mercado, foram os
seguintes:
(1) Sensores de Temperatura
(2) Sensores de Vazao
(3) Sensor de imagem
(4) Atuadores (motor de passo)

3.1.2 Programacéao do Controle do processo

(1) CLP’s — Controladores Logicos Programaveis
Controladores logicos programaveis foram os elementos empregados para a
programacao da rotina de controle do processo. Estes controladores tém a
capacidade de processar a sequéncia operacional, atendendo a programacao no
tocante a segurancga, qualidade, controle direto de parametros operacionais, com

programa desenvolvido especificamente para a finalidade da pesquisa.

(2) SCADA - Sistema supervisorio e de aquisicdo de dados

O SCADA permitiu realizar operacdes de aquisicdo e remessa de dados de e
para as areas de memoria de dados. Tem ainda o papel de interface entre o operador
e controle de processo, servindo também, dentro deste papel, como sinético, ou seja,

informagao visual, do processo.

3.1.3 Parametros de processo continuamente melhorados

O aprimoramento dos parametros de processo requer, em primeiro lugar, uma
instalacdo que conte com sensores e atuadores, controladores logicos e softwares
supervisorios, projetados e instalados e que permitam a criacdo de banco de dados,
para cada uma das ervas aromaticas, e, entdo, através da busca por correlacbes e
tendéncias, estabelecem-se novos valores para as variaveis de processo que ainda

poderdo ser aprimoradas e servirdo de valores iniciais para as proximas extracoes.
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Dois momentos importantes da extracdo devem ser demarcados ao se programar o
sistema de controle e definir critérios para a analise de dados:
(1) Inicio do processo, demarcado pelo acionamento da resisténcia de
aguecimento;
(2) Iniciado o processo, entre 0 momento do acionamento da resisténcia e a
efetiva geracdo de vapor e inicio da condensacao, decorre um intervalo de
tempo.
O ponto inicial de contagem do tempo de destilagédo é o ponto da primeira
gota de condensado (ZHELJAZKOQV et al., 2013; DAO et al. 2021).
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A proposta foi validada em um conjunto de experimentos realizados na

Fazenda da empresa Akd — Oleos Essenciais, situada no municipio de Morro do

Chapéu — BA.

A sequéncia da pesquisa € mostrada na Figura 13, a partir da revisdo de

literatura e estado da arte até a conclusdo da tese, como perspectiva para

fundamentar a abordagem e a concepc¢éao da planta piloto com tecnologia embarcada.

Figura 13. Fluxograma: sequéncia da pesquisa
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Fonte: autoria propria (2021)

4.1 Matéria-prima

Para a realizacdo da etapa experimental, o suprimento de matéria-prima em

s

quantidade suficiente e qualidade constante é fator definitivo. Esta condicéo

praticamente obrigou a realizacdo dos experimentos na area agricola. O local de

realizacdo dos experimentos, contiguo a area de plantio (distancia inferior a 300

metros), eliminou os indesejados fatores logisticos, ja que entre a colheita e a extragédo

nao houve necessidade de transporte, estocagem, operacdes de carga e descarga,
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que poderiam afetar as caracteristicas da planta aromatica. Além da influéncia
logistica citada, a utilizacdo de uma mesma area de plantio minimiza outros fatores,
gue poderiam afetar a comparagéo de resultados.

A definicdo da espécie Ocymbopogon citratus (capim-limao) deu-se em funcao
da plena disponibilidade na fazenda onde os experimentos foram realizados. A
preparacao da matéria-prima é importante fator, tanto para o teor obtido como para o
tempo da extracdo. No caso do capim-limdo (também valido para algumas outras
ervas), a operagao de picar objetiva reduzir o fator anisotropia, pois o material
particulado ocupa de forma mais eficiente o volume do vaso extrator.

A secagem a sombra por 48 horas permitiu a perda parcial da agua do material,
acdo que facilita a migracdo do 6leo essencial até a superficie das folhas. As folhas,
apos secagem e antes da picagem, passaram por processo de limpeza: retirada de
impurezas, tais como torrdes de terra, verificacdo da presenca de insetos e eventual

presenca de restos de outras ervas.

4.2 Arranjo fisico

O arranjo fisico, projetado e construido para a etapa experimental, partiu de
uma montagem convencional onde foram idealizados experimentos iniciais para a
obtencdo de dados em condicdo comumente encontradas nas industrias e que
serviram de base para comparacao.

Sobre esta instalacéo original foi entdo desenhada a proposta tecnolégica, com
a adicdo dos sensores e atuadores, dos elementos de controle, de monitoramento, e
a logica utilizada para comando do processo. Ainda a geometria do topo do vaso
extrator foi alterada tendo como principal propésito a instalacdo destes elementos,
porém ja favorecendo um fluxo mais suave de saida do vapor.

O projeto desta instalacdo € considerado resultado da pesquisa, ja que se
constituiu fator habilitador dos resultados operacionais. Porém, esta detalhado neste
capitulo para a consolidacao de materiais e equipamentos em um sé espaco do texto.
A instalacdo concebida visou a comprovacao da abordagem proposta no Capitulo 3:

e parametros e processo aprimorados pela analise do banco de dados
¢ a efetividade do controle da temperatura da agua de condensacéao

e adeteccao e correcdo do “channeling”,
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e adeterminacao do ponto econémico para a duracdo do processo extrativo,
4.2.1 Instalacdo convencional — base para comparacdes

A instalacdo basica de processo, convencional de mercado, (vaso extrator,
condensador e vaso separador), sem a adigdo dos elementos tecnoldgicos desta tese,
foi fabricada pela empresa Linax Industria e Comércio de Oleos Essenciais Ltda.,

(Votuporanga — SP). Nela foram gerados os resultados no modo operacional manual,
conforme a Figura 14.

Figura 14. Esquema do arranjo fisico original.
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Fonte: autoria propria (2021).

O conjunto destilador em sua configuracao original, mostrado na montagem da
Figura 15.

Figura 15. Conjunto de destilacdo - planta piloto

Tampa Superior

Vaso Destilador D-10

Fonte: autoria prépria
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Tal arranjo é utilizado para destilacdo de pequenos volumes de plantas
aromaticas, porém ja com dimens&o piloto ou industrial de pequeno porte. E formado
pelo vaso destilador (denominado D-10 na Figura), condensador e separador.

O funcionamento bésico deste sistema é o seguinte:

e alimentar agua ao extrator D-10, localizado na porgéo inferior deste vaso
cilindrico.

e acionamento da resisténcia de aquecimento para geragao de vapor.

e vapor carreando 0leo essencial passara pelo condensador.

e coleta e a separacgdo, por diferenca de densidade, entre 6leo essencial e
hidrolato ou hidrosol, dada a imiscibilidade destes dois produtos nas

condicBes ambientes.

Estas extragOes tiveram seus dados coletados manualmente, agdes manuais
de controle operacional e obedecendo os tempos de processo usuais nesta industria.

O fluxograma da Figura 16 mostra a sequéncia operacional nesta condi¢éo e
reflete a simplicidade da realidade operacional nesta industria.

O evento que define o inicio da contagem do tempo de extracdo € a primeira

gota de condensado.

Figura 16. Sequéncia operacional no modo ndo-automatico
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Fonte: autoria prépria (2021)




A Figura 17 ilustra o processo em andamento.

Figura 17. Processo extrativo basico em operacéo.
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Fonte: autoria propria (2021).

4.2.2 Instalagdo com tecnologia adicionada
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O processo com a adicdo dos elementos tecnoldgicos € mostrado na Figura 18

pelo diagrama de tubulacéo e instrumentos, denominado comumente na inddstria de

Piping and Instrumentation Diagram (PID). A simbologia empregada obedece a nhorma

ANSI/ISA-S5.1. Dados gerados com esta instalacdo visaram andlise comparativa

guantitativa e qualitativamente.

Figura 18. Diagrama de processo e instrumentacao.
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O fluxograma da Figura 19 demonstra a sequéncia de operacdo e controle

neste conceito de instalacao.

Figura 19. Fluxograma das bateladas com tecnologia embarcada.
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Fonte: autoria propria (2021).

A sequéncia de processo, nesta configuracdo, terd& menor dependéncia de
mao-de-obra e requerera do operador apenas verificacdes visuais das condicdes de
seguranca e limpeza, prévias ao inicio do processo e a carga de erva. Uma vez dado
inicio ao processo, ocorre a alimentacdo de agua até atingir o nivel minimo de
seguranca, 0 que permitird a ligacdo da resisténcia de aquecimento. O tempo
decorrido entre a ligacdo da resisténcia e o inicio da circulacdo de agua pelo
condensador tera seu valor definido inicialmente pelo operador e, posteriormente, sera
continuamente aprimorado pela andlise de dados das bateladas anteriores.

Uma vez iniciada a circulacdo de agua, o momento ideal para ligar o
compressor do “chiller” sera anterior a primeira gota de condensado. Este tempo,
portanto, também necessitara de aprendizado através dos dados das extracfes

anteriores. Quando a primeira gota de condensado for detectada pelo sistema de
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processamento de imagem, tera inicio a contagem do tempo de extracdo. O processo
de detecgao e controle do “channeling” é programado para acontecer durante todo o
tempo de extracdo a partir da primeira gota até a finalizagcao da extracao.

A finalizacdo serd determinada pelo processamento de imagem, quando o
volume extraido ndo mais viabilizar a continuidade (valor do OE versus 0s custos

gerais de fabricacao para obté-lo).

4.2.3 Alteracédo da geometria do topo do vaso extrator

A geometria da parte superior do vaso extrator foi reestudada para acomodar o
motor de passo. O novo topo cdnico propicia uma saida menos turbulenta do vapor,
reduzindo vortices em dire¢do ao condensador. A conexao do motor de passo através
de flange requereu tal alteracao ja que, conforme originalmente produzida, era plana
e possuia a saida do vapor (entrada do condensador) descentralizada.

Aquela geometria original em nada facilitava o fluxo suave a entrada do
trocador de calor, gerando voértices e perda de carga que diminuia a eficiéncia do
transporte de massa.

A superficie conica foi projetada para instalacdo do motor de passo e verificada
com o “Computational Fluid Dynamics” (CFD) (Dinédmica de Fluidos Computacional)
contido no software SOLIDWORKS 2021 (Flow simulation — simulagéo de fluxo).
Foram simulados velocidade, presséo, temperatura e vazao massica. Portanto, ndo
se trata da geometria otimizada e sim melhorada e vale mencionar que ainda ha
espaco para futuros aprimoramentos no sistema de fluxo. Na Figura 20 a nova

geometria é mostrada em comparac¢ao com a original.

Figura 20. Conceito antigo e novo da tampa do vaso extrator.

Fonte: autoria propria
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4.2.4 Sensores, atuadores, controladores e arquitetura de controle

Elementos de instrumentacéo, controle e monitoramento foram adicionados ao

vaso extrator com o topo modificado:

Sensores e transmissores de temperatura para o fluido de controle
(dgua de condensacgao), termopares tipo “J”, com transmissores
convencionais, 4 a 20 mA.

Sensores de temperatura (imersos diretamente na massa vegetal,
sem poco termomeétrico) para detectar diferencas de temperatura, que
indicassem caminhos preferenciais do vapor. Foram utilizados
termopares do tipo “J”, com transmissores convencionais (4 a 20 mA).
Sistema de processamento de imagem para acompanhamento do
volume de Oleo essencial extraido e determinacdo do ponto final
econdmico da operacdo, detalhado posteriormente no texto. Foi
utilizado um controlador Raspberry Pi 3 Model B+ e uma camera
module V2 acoplada a um tripé.

Motor de passo (atuador), para reacomodacdo da erva no leito do
vaso extrator, visando debelar os caminhos preferenciais de vapor,
marca Tecmaf, NEMA 34, torque de 120 kgf.cm, com driver e placa
controladora.

Controladores logicos programaveis, para automatizar e sistematizar
a rotina operacional, marca Altus, modelos Nexto Xpress XP340 e XP
315.

Software supervisério (SCADA) que adquire, salva e cria historiador
de dados de processo, marca Altus, modelo Blueplant, versdo de
2018.

A arquitetura de controle e monitoramento foi projetada para controlar e permitir

visualizacdo do processo, além de reducao significativa da dependéncia de acgéo

manual.

A Figura 21 traz uma representacdo esquematica, bastante simplificada, desde

0S sensores e transmissores de temperatura, de vazdo, de massa, processamento de

imagem e do elemento de controle direto (CLP’s). Um nivel acima esta o SCADA ou
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somente sistema supervisorio, que também tem o papel de IHM. O banco de dados

criado permitiu a otimizacdo de parametros de processo.

Figura 21. Arquitetura de controle de processo

SCADA & IHM

Fonte: autoria prépria (2021).

O software supervisério, SCADA, tem sua tela principal representada na Figura
22 traz a indicacéo das temperaturas transmitidas pelos seis termopares inseridos na
massa vegetal, pelos dois termopares de entrada e saida da dgua de condensacao,
sinaliza se o nivel de 4gua esta seguro (para nao afetar a resisténcia por falta de agua)
e 0 peso de hidrolato.

Além disso, serve como interface para que o operador insira 0s pontos de
controle (setpoints) para a agua de condensacdo e acdo do motor de passo. Uma
funcdo importante do SCADA é o de armazenar um historico de dados da batelada

para posterior analise e aprimoramento de parametros de processo.
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Figura 22. Tela principal do SCADA.

Fonte: autoria prépria (2021).

4.2.5 Controle da dgua de condensacao

A temperatura da agua de condensacdo teve seu controle através de agua
gelada obtida de uma unidade de refrigeracao (chiller) com o objetivo de condensar a
maior quantidade possivel de vapor + OE, evitando perdas por volatilidade deste
altimo.

A capacidade térmica desta unidade foi calculada para atender a demanda
gerada pela resisténcia de aquecimento e contou com um pequeno tanque para servir
de pulméo e absorver eventuais variagbes e demandas instantaneas. A Figura 23
mostra a unidade utilizada.
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Figura 23. Unidade de agua gelada (chiller).
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Fonte: autoria propria (2021)

O controle de temperatura da dgua de condensacéo é realizado a partir de
sensores (sinais de temperatura de entrada e saida do “chiller”), processados e
controlados pelo CLP. O fluxograma da Figura 24 mostra o fluxograma da sequéncia
de controle da temperatura de condensac¢do em funcdo do volume extraido. Um
incremento no nivel de 6leo essencial extraido AL significa um aumento do volume
AV. Este volume pode ser comparado com aquele obtido no intervalo anterior e o
sistema podera propor o abaixamento ou a manutencao do ponto de controle de
temperatura da agua gelada (setpoint) visando aumentar o volume de condensados

(6leo e hidrolato), até um limite possivel de "T”, estabelecido em 11 C.
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Figura 24. Fluxograma de controle de temperatura em funcéo do volume extraido
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Fonte: autoria propria (2022)

4.2.6 Deteccéo e correcao do “channeling”

A deteccao e correcao dos caminhos preferenciais de vapor (channeling) visou
identificar diferencas de temperaturas entre sinais dos termopares (sensores) internos
ao vaso extrator (TT1 a TT6). O atuador (motor de passo), foi o elemento de controle.

O detalhe da instalacdo dos termopares objetivou obter dados de temperatura
diretamente nos pontos internos a massa vegetal, sem a barreira dos pocos de
termopares (usuais na industria) que significariam uma inércia adicional na
transmissédo destes valores.

A ancoragem dos termopares, conforme mostrado na Figura 25, permitiu ajuste
de suas posi¢cdes. Delgadas armacdes de arame, em aco inoxidavel, foram utilizadas

para fixacdo dos termopares.
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Figura 25. Esquema e foto da montagem e ancoragem dos termopares, sem poco.
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Fonte: autoria propria (2021).

A detecgao do “channeling” é realizada através do médulo das diferencas de
temperatura entre termopares situados no mesmo nivel do vaso extrator (TT1 e TT2;
TT3e TT4; TT5 e TT6). As indicacbOes destas temperaturas deveriam ser as mesmas
ou muito proximas. Ao se detectar uma diferenca de temperatura, tal fato seria a
indicacao da ocorréncia de caminho preferencial do vapor.

A correcdo proposta foi através do acionamento do motor de passo, que
poderia girar um determinado angulo (A), num intervalo entre cada pulso (I) e sentido
(S) para reacomodar a matéria-prima em seu leito. A Figura 26 ilustra o ciclo de
deteccao e correcao do channeling.

Figura 26. Fluxograma: Deteccéo e correcao do “channeling”.
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Fonte: autoria propria (2021).
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A acdo do motor de passo, como atuador na correcdo dos caminhos
preferenciais, foi definida por duas l6gicas de controle, aplicadas em periodos
diferentes do processo. Primeiramente, na fase de elevacdo da temperatura do
processo, quando o vapor inicia seu fluxo ascendente em dire¢cdo ao condensador, o
‘channeling” se manifesta e se estabelece. Tem inicio a acdo do motor de passo
segundo o que estd definido no fluxograma da Figura 26, ou seja, o médulo das
diferencas de temperatura dispara tal acao de controle.

Posteriormente, em funcdo da conducdo e da conveccédo do calor, no meio
formado pelas folhas ja umidificadas pelo vapor, as temperaturas acabam por se
equalizar. Entdo, a partir desse ponto, a acdo do motor de passo sofre uma alteracéo
em légica e passa a ocorrer por intervalos de tempo definidos e regulares, com
angulos definidos.

O valor “T” é a referéncia (setpoint) para o médulo das diferencas de
temperatura. Atingida a diferenga “T”, isto indicara a ocorréncia do caminho
preferencial do vapor no periodo de aquecimento. O valor inicial de “T” é alimentado
manualmente pelo operador e a apuracéo deste parametro acontecera por iteracdes

sendo, entdo, um valor continuamente melhorado.

4.2.7 Duragéo econdmica da destilagéo

O tempo de destilacdo economicamente viavel € definido pelo ponto a partir do
gual o volume extraido diminui de modo a ndo se mostrar mais viavel, face aos gastos
com energia e demais insumos, além do tempo consumido, ou seja, capacidade de
fabricacéo.

O sistema proposto para a detec¢cdo do volume produzido, e consequente
determinacado do ponto final do processo, foi 0 processamento de imagem. A camera
é utilizada para identificar os meniscos da coluna de 6leo, ou seja, aquelas interfaces
entre o 0leo essencial e o hidrolato (menisco inferior) e entre 0leo essencial e o ar
atmosférico (menisco superior). O 6leo essencial é colhido em tubo transparente, com
capacidade suficiente para receber o volume estimado de OE contido na massa de

erva. A dinamica do comportamento destas colunas hidrostaticas requer um sistema
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inteligente, capaz de detectar reposicionamentos da coluna de OE sobrenadante a
coluna de hidrolato.

A diversidade de matérias-primas envolvidas no portfolio da industria de 6leos
essenciais, cada uma com seu comportamento durante a extracdo e densidades
diferentes, requer sistemas flexiveis e autbnomos. O tubo de coleta, em forma de “U”
(vasos comunicantes) permite a continua saida do hidrolato e mantem o Oleo
essencial sobrenadante, assim a interface (menisco) 6leo/hidrolato varia, a depender
das colunas hidrostaticas de equilibrio (em funcéo da densidade do 6leo e do hidrolato
sendo produzidos). Dai a oportunidade do processamento de imagem, conforme
esquematizado na Figura 27, que mostra a deteccao do nivel de 6leo essencial desde

0 menisco da interface éleo-hidrolato até o topo da coluna.

Figura 27. Sistema projetado para a detec¢éo do nivel de 6leo e hidrolato.
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Fonte: autoria prépria (2021).



85

O algoritmo, desenvolvido em linguagem Python, utilizando a biblioteca de
visdo computacional OpenCV, fez a deteccao de pixels correspondentes a cor do 6leo
que esta sendo destilado. A Figura 27 mostra a aquisicdo do nivel de 6leo, com o
tracado do contorno referente a coluna de OE. O contorno em vermelho representa o
volume extraido e o retangulo em azul ao redor do contorno vermelho tem a mesma
altura da coluna de 6leo em pixels. Uma escala de pixels por milimetro possibilita
determinar a altura da coluna e consequentemente a quantidade de 6leo produzida.

O avanco da extracao, ou seja, o crescimento do nivel de éleo essencial, tem
0s seus dados capturados pelo software supervisério, Supervisory, Control and Data
Acquisition (SCADA) através do sistema de processamento de imagem, acao
representada na Figura 28, tendo nas ordenadas o volume acumulado e nas

abscissas o tempo de processo.

Figura 28. Curva de Extracao: volume extraido versus tempo.
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Fonte: autoria prépria (2021).
O ponto de finalizacdo é definido pelo programa de controle, por exemplo, com
a comparacéo do valor comercial do produto obtido com o custo da energia e outros

insumos utilizados para tal extracdo. O tempo de fabricacdo impactara no valor da
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depreciacdo lancada contabilmente no preco do produto, além de impactar no
planejamento de capacidade.

O instante t1 € o final da rampa de maior declividade na curva de extracao onde
0 processo apresenta a maior taxa de geracao de OE. O instante t2 representa o inicio
do curto periodo assintotico, a partir do qual o controle inteligente comparara o valor
do teor produzido com os gastos gerais de fabricacdo inerentes. O instante t3
representa o tempo usual na industria, que comumente estende a extragdo até
algumas horas, somente baseando-se em praticas e procedimentos fixos. O intervalo
t3-t2 representa desperdicio de tempo, energia e demais gastos de fabricacéo
envolvidos, além de permitir um intervalo onde pode ocorrer evaporacédo do OE.

Ao se iniciar a estabilizacao do volume, na parte assintética da curva, o sistema
determinara o ponto de viabilidade econbmica do progresso da extracdo. O
fluxograma da Figura 29 mostra a sequéncia deste processo decisorio. Nesta Figura
o volume gerado tem seu valor comparado com o valor da energia, porém, é cabivel
seja comparado com 0s gastos gerais de fabricacao especificos envolvidos naquele
periodo adicional. Assim, a l6gica determinou que, se houver repeticdo de valores
extraidos em periodos subsequentes, o processo podera ser encerrado. O algoritmo
acompanha o crescimento do volume e propde a decisdo de encerrar 0 processo
assim que a curva de extracdo inicie sua inflexdo rumo ao periodo em que se
horizontalize.

Figura 29. Duragédo econdmica da extracao.
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Fonte: autoria prépria (2021).
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4.2.8 Parametros melhorados de processo através de analise de dados

O fluxograma da Figura 30 representa, basicamente, a partir da aquisicao de
dados de processo, a sequéncia até a determinacao de parametros melhorados. Estes
parametros sao base para as extracdes subsequentes e, quando alimentados aos
softwares de controle CLP e SCADA, operardo como parametros iniciais, habilitando

novos e melhorados valores.

Figura 30. Fluxograma otimizacdo de parametros de processo.
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Fonte: autoria propria (2021).

4.3 Planejamento das bateladas (extragdes) experimentais

Os experimentos foram idealizados de forma a permitir comparacfes entre
resultados produzidos com as instalagdes originais (convencionais) e aqueles em que
as melhorias tecnologicas propostas tenham sido introduzidas.

Foram idealizadas 19 bateladas experimentais, mostradas na Figura 31.

A forma de alimentagcdo da matéria-prima, conforme estudado no Capitulo 2, é
fator importante na determinacdo do volume extraido. Nos primeiros experimentos,
visou-se a confirmacdo de que a preparacao por secagem e picagem da erva séo
fatores de aumento de rendimento. Além desta confirmacé&o estes resultados também

serviram de base comparativa, isto €, sem e com elementos tecnol6gicos adicionados.
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Assim, nas extracbes experimentais com adicdo de tecnologias foi utilizado o

procedimento de manipulacdo da matéria-prima com melhores rendimentos nos lotes

iniciais.
Figura 31. Bateladas experimentais
Erva Fresca, Inteira, Erva Seca (48 h), Inteira, Erva Seca (48 h), picada, Erva Fresca, picada,
Agua de condensacéo: Agua de condensacéo: Agua de condensagéo: Agua de condensagéo:
temperatura ambiente temperatura ambiente temperatura ambiente temperatura ambiente

(] [7][s][s] 6]

Erva picada, Agua de
condensagdo: temperatura

Erva picada, Agua de
condensagdo:
temperatura controlada

Erva Seca, picada, Agua
de condensacdo gelada,
sem controle. Tampa

Erva Seca (48 h), picada,
Agua de condensacdo:
temperatura ambiente

controlada;

Channeling detectado nova geometria. Tempo

de extracgdo reduzido

|12 || 13 || 14 || 15 || 16 || 17 || 18 || 19 |

Erva seca (48 h), picada; Agua de condensacdo: temperatura controlada;
Channeling detectado e controlado; processamento de imagem
determina final do lote

Fonte: autoria propria (2022)

4.4 Procedimento Analitico (composi¢céo quimica dos Gleos essenciais)

A etapa de analises de laboratorio, realizada na UFMG — Universidade Federal
de Minas Gerais (Instituto de Ciéncias Exatas, Departamento de Quimica/Colegiado
de Extensao), visou quantificar os constituintes do OE de Cymbopogon citratus, com
um cromatografo a gas da marca AGILENT 7820A, equipado com detector por
ionizacdo de chamas (DIC ou, em inglés, FID — “Flame-ionization detection”), e injetor
split/splitless, operando no modo split (1:50) a uma temperatura de 200°C. Foi utilizada
coluna Alltech EC™wax-10 (30m x 0,32mm x 0,25 pm). A programacdo de
temperatura do forno foi de 50°C (5 min), 3°C/min até 200 °C. A temperatura do
detector foi de 220°C. O volume injetado das amostras de 6leos essenciais foi de 1
ML. 2,0% m/v, em acetato de etila. O indice de retencéo (IR) utilizado foi o LTPRI —

“Linear temperature programmed retention index”.
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Sendo o Citral o componente indicador do valor do 6leo essencial, conforme
mencionado no Capitulo 2, 0 aumento deste componente, com a adicao de elementos
de tecnologia ao processo, indicara a efetividade destas melhorias. A presente tese
ndo teve a pretensdo de aprofundar-se no processo analitico e sim valer-se de
resultados comparaveis, nos dezenove experimentos, e possibilitar evidéncias de
melhoria de qualidade.

Estes resultados, bem como de todo o conjunto de experimentos realizado, s&o
apresentados no préximo capitulo.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo os resultados experimentais serdo apresentados e discutidos,
frente ao proposito da tese: uma proposta para aplicacdo de tecnologias digitais
inteligentes a destilagcdo de O6leos essenciais, para melhoria de produtividade e
qualidade. Esta proposta foi materializada no projeto de uma planta, em escala piloto,
para realizacdo de extracbes experimentais que permitiram gerar dados para
confirmacdo dos avancos dela esperados. Cabe reforcar que, no Capitulo 4, o
processo aprimorado foi apresentado como “Materiais e Métodos”, para fins de
consolidag&o no texto. No entanto, o conceito de processo com tecnologia embarcada,
tema central desta tese, é parte integrante dos resultados, uma vez que foi o ente
criado para habilitar as atividades experimentais e, inclusive, deu base a um pedido
de patente (ja depositada).

Os resultados operacionais das bateladas experimentais, obtidos com o
processo evoluindo desde o original, aquele sem qualquer introducéo de elementos
tecnoldgicos, até o estado com a plena aplicacdo da proposta, foram as evidéncias
gue demonstraram a efetividade dos elementos introduzidos.

A pesquisa colocou foco na importancia da distribuicdo homogénea de vapor e
das temperaturas no leito vegetal, através de sensores e atuadores para deteccéo e
do controle (atenuacdo ou eliminacdo) do channeling, respectivamente; na
determinacdo da duracdo economicamente viavel do processo extrativo, através da
aplicacdo de processamento de imagem e tomada de decisdo com sistemas de
controle apropriados; e, na condensacdo com temperatura controlada, através de um
“chiller”. A arquitetura de controle administrou as acées programadas e, também, teve

o papel de historiar dados para andlises posteriores.

5.1 Preparacao da matéria-prima

Nas primeiras extracfes da fase experimental foi utilizada matéria-prima inteira
e fresca (recém-colhida), seguindo a pratica usual nesta industria. Estes experimentos
objetivaram estabelecer valores para posterior comparacdo e ainda confirmar a

efetividade da preparacao da erva.
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No Capitulo 2, trabalhos de diversos autores demonstraram a efetividade no
uso de erva desidratada e picada (com tamanho de 20 mm, na grande maioria dos
trabalhos encontrados) e que confirmaram maiores rendimentos. Experimentos desta
tese vieram a confirmar aqueles trabalhos.

Com o intuito de isolar os resultados devidos aos efeitos da tecnologia
embarcada, os experimentos utilizaram a melhor forma de preparo da erva, que foi
desidratada e picada.

Um ganho adicional obtido com esta preparacdo da matéria-prima € a
ocupacao do volume do vaso extrator com uma massa maior de erva (diga-se, pesada
guando fresca). Quando da desidratacdo controlada (a sombra), ou seja, sem perda
de contetdo de OE na matéria-prima, ha uma diminui¢cdo no volume aparente, o que
permite carregamento mais produtivo e um aumento da capacidade produtiva. Tais
valores serdo discutidos quando da analise de resultados quantitativos. Ainda, tal
preparacao reduz o impacto da anisotropia do meio, contribuindo para a reducao do

fendbmeno channeling.

5.2 Deteccdao e correcdo dos caminhos preferenciais de vapor (channeling)

Resultado importante da pesquisa, 0os sensores de temperatura, instalados
diretamente no seio da massa vegetal (matéria-prima), detectaram diferencas
significativas entre pontos nos quais as temperaturas deveriam ser iguais ou bastante
préximas. Foram 3 pares de termopares instalados em 3 niveis diferentes (fundo, meio
e superior). Assim, cada par de sensores deveria indicar valores muito proximos de
temperatura, caso a distribuicdo de vapor fosse homogénea. No entanto, o que pbéde
ser observado foram rampas de aquecimento com significativas diferengcas nas
temperaturas. A detecg¢ao do “channeling” significou o atingimento de um dos objetivos
da tese, tanto pela confirmacé&o de sua ocorréncia como pela comprovacao da eficacia
da correcéo, conforme sera detalhado mais adiante no texto.

O sistema de detecgdo de “channeling” foi introduzido a partir da extracao
experimental de nimero 11, sendo, assim, a primeira da série em que 0S sensores
foram utilizados. A Figura 32 mostra as diferencas entre termopares instalados no
mesmo plano no interior do vaso extrator: TT1 e TT2; TT3 e TT4; TT5 e TT6. Neste
exemplo (extragdo experimental numero 11), TT5 e TT6, mais ao fundo do vaso, sao
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0os primeiros a indicarem aumento de temperatura. Suas curvas estdo
pronunciadamente descoladas uma da outra, o que indica falta de homogeneidade na
distribuicdo do vapor pelo interior do vaso. Logo apds, os sensores TT3 e TT4 indicam
a rampa de aquecimento, também com diferencas superiores a 20 °C. No caso dos
TT1 e TT2, neste experimento, foi detectada uma mudanca no fluxo do vapor, ou seja,
em dado instante TT2 indica passagem do vapor por ele em primeiro lugar e
posteriormente houve uma alteracdo na trajetéria por onde estava instalado o TT1.
Todos os demais graficos, relativos aos experimentos, encontram-se no

Apéndice A.

Figura 32. Primeira deteccao do “channeling” — extracdo 11.
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Fonte: autoria propria (2021)

A corregao do “channeling”, com a agdo do motor de passo, atingiu a finalidade
de reacomodar a erva aromatica em seu leito, com o intuito de debelar (ou atenuar
continuamente) o caminho preferencial do vapor. As a¢des corretivas contribuiram
para a melhoria do rendimento a partir da extracdo experimental de nimero 12, até a
de numero 19. Nestes experimentos o motor de passo foi acionado segundo sua logica
de controle. Os resultados experimentais quantitativos seréo discutidos a frente.

A logica de acionamento do motor de passo teve, inicialmente, por base o
modulo das temperaturas entre termopares no mesmo nivel. Assim, toda vez que este
valor ultrapassava 5 °C (ponto de ajuste, “setpoint”, inicialmente alimentado ao

SCADA), o motor de passo era acionado para girar um angulo de 5 graus.
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No entanto, foi notada uma equalizacdo das temperaturas, apos a fase de
aguecimento (como se vé na Figura 32). O entendimento foi que, em funcédo da
condugédo e convecgao, nao mais haveria como identificar o “channeling” através do
modulo das diferencas entre as temperaturas de termopares contiguos. Assim, a
rotina deste motor de passo foi alterada para as trés ultimas extracdes, fazendo com
gue o motor se movesse em angulo de 5 graus, a cada 45 segundos, ora no sentido
horario, ora no anti-horario. As trés ultimas extracdes (de numeros 17, 18 e 19)
utilizaram esta logica de agdo do motor de passo obtendo os maiores rendimentos da
série de experimentos.

Apesar de a segunda légica de comando do motor de passo ter se mostrado
mais eficaz, praticamente independentemente dos sinais dos termopares, isto nao
invalida a deteccdo do “channeling”, nesta tese, uma vez que, na literatura, este
fenbmeno ainda ndo havia sido evidenciado através de sensores, tal qual foi no
presente trabalho.

Se a distribuicdo de temperaturas fosse homogénea, as curvas seriam
praticamente sobrepostas, o que indicaria distribuicdo uniforme do vapor. O ponto de
interesse neste grafico, ou seja, a ocorréncia do “channeling”, tem lugar a partir do
momento em que as temperaturas comegam a se elevar, ou seja, com a o fluxo de
vapor ascendente através da massa vegetal. Os dados para construcao do gréafico da
Figura 32 foram obtidos tendo inicio neste momento (que ocorre cerca de 20 minutos
apos o acionamento da resisténcia) quando as temperaturas comecam a se elevar a
partir da temperatura ambiente.

Este periodo tem duracédo de 6 a 8 minutos (360 a 480 segundos). A partir deste
momento, as temperaturas se equalizam, como dito, e jA ndo mais existem o0s
diferenciais. Assim, nas extracdes 17, 18 e 19, houve intensa acao do motor de passo,
reacomodando a erva no leito do vaso extrator desde o inicio da extracdo, ou seja,
desde o acionamento do aquecimento.

Ainda como resultado experimental, as alteracdes realizadas no topo do vaso
extrator, que visaram unicamente a conexdo do motor de passo e seu eixo,
propiciaram melhorias no fluxo de vapor, com menor turbuléncia a entrada do
condensador. As descontinuidades provindas das drasticas mudancas de diametros
e 0 acabamento interno, de soldas protuberantes e de superficies de contato com o

fluido, sem qualquer tratamento de polimento, ainda permanecem carentes de
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melhorias e sédo pontos a serem explorados em futuras pesquisas. Ainda assim, houve
melhoria perceptivel no fluxo, conforme mostra a Figura 33, 0 que representa um
resultado positivo da pesquisa e possibilidades de melhorias futuras.

Figura 33. Melhoria do fluxo de vapor no vaso extrator.

—

Fonte: autoria propria (2021).

Na Figura 34 (a) e (b), os resultados graficos da verificacdo no CFD mostram o
fluxo mais suave na tampa modificada, o que favorece a distribuicio homogénea do
vapor.

Figura 34. Fluxo com tampa original e modificada.

(@) tampaoriginal (b) tampa modificada

Fonte: autoria prépria (2022).

A reducao de perda de carga, obtida com a geometria proposta da parte
superior do vaso destilador, foi calculada pelo CFD e diminuiu de 128,01 Pa para
57,24 Pa.
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5.3 Determinacado da duracdo economicamente viavel da extracéo

Neste topico serdo mostrados e discutidos resultados obtidos com a tecnologia
de processamento de imagem para auxiliar a operacdo de extracdo na determinagao
do ponto final econémico do processo.

Avaliando os graficos, com dados experimentais, do Apéndice A, observamos
que a tarefa de determinacdo do tempo ideal de processo até poderia ser realizada
através de observacdes periddicas do volume extraido, por parte do operador. A cada
intervalo observado, quando ndo houver acréscimo significativo de volume, este € o
momento de desligar a alimentac&o elétrica da resisténcia de aquecimento para a
extragdo em curso. No entanto, no ambiente industrial, quando diversas extracdes
estdo ocorrendo simultaneamente, o operador poderia incorrer em uma espera
exagerada ou mesmo esquecimento, além de, ao dar atencdo a este ponto do
processo, outros riscos de seguranca do trabalho e do processo ndo estariam sendo
observados.

O sistema de processamento de imagem mostrou-se competente para
determinar o final do processo, sendo que ha ainda pontos a serem aprimorados para
gue esta solucdo seja amplamente utilizada na industria. Um destes pontos € a saida
turbulenta do fluido condensado (OE + hidrolato) que provoca movimento e
borbulhamento nos meniscos da coluna de éleo essencial. Os experimentos levados
a cabo com o processamento de imagem tiveram resultados satisfatérios, porém um
fluxo de descida mais suave evitaria tais inconvenientes.

Na Figura 35 o ponto final de conclusédo da extracdo deu-se com o volume de
45,01 mL. As leituras realizadas (visualmente) confirmaram os valores do sistema de
processamento de imagem. A vantagem deste método de deteccdo € a
universalidade, podendo ser empregado a qualquer 6leo essencial, mesmo aqueles
que sejam mais densos que a &gua, bastando uma simples reconfiguracdo do
sistema. Uma biblioteca de cores e padrbes pode ser criada para que, ao informar ao
sistema a erva utilizada, ele ja assuma os parametros cabiveis a deteccéao.

O algoritmo utilizado, utilizou a biblioteca de visdo computacional OpenCV, com
as cores no formato RGB (Red, Green, Blue). Nao ha aprofundamento neste ponto da
pesquisa, uma vez que o intuito é a proposta de aplicacdo de configuracéo tecnoldgica

e ndo o sistema de processamento de imagem em si.



96

Figura 35. Foto tipica: momento final da extragao.

Fonte: autoria propria (2021).

Os tempos de processo foram registrados para as 19 extracfes experimentais

e sdo mostrados na Grafico 1.
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Gréfico 1. Duracdo das extracdes experimentais
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Fonte: autoria propria (2022)

Nos experimentos iniciais de 1 a 6 o tempo padréo de 2 horas (120 minutos) foi

utilizado, obedecendo procedimentos usuais industriais que variam de 2 a 4 horas.

Nas extracOes experimentais de 7 a 11, a decisdo de interrupcéo da extracao foi

realizada por leitura fisica do nivel do OE extraido. Nas extracfes de 12 a 19, o
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sistema de processamento de imagem foi o elemento de controle e decisorio para
conclusao do processo.

A possibilidade de redugéo do tempo de processo de 120 minutos para 40 a 60
minutos, como foi possivel observar nos dados, traz importantes beneficios a industria
de 6leos essenciais, tanto em acréscimo de capacidade produtiva como em reducao
do consumo energeético.

As curvas de progresso do volume extraido versus o tempo seguem um padrao
assintético, em direcdo a um maximo de rendimento da extracéo. O Gréafico 2, relativo
ao experimento de numero 1, reflete este comportamento. Chama a atencao para
alguns pontos importantes. Primeiro, é notdrio que a extracdo poderia ter sido
interrompida com uma duragao entre 40 e 60 minutos, ou seja, a continuidade nao
trouxe qualquer beneficio, além de consumir energia desnecessariamente. Segundo,
houve perda de contetdo extraido (volume caiu de 24 mL para 23 mL), possivelmente

por evaporacdo de fracdes volateis do 6leo essencial, ou seja, perda de produto.

Gréfico 2. Volume da extragdo experimental 1.
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Fonte: autoria propria (2021).

Ja nas ultimas extracdes, a estabilizacao do volume extraido foi detectada pelo
sistema de processamento de imagem que tomou a decisdo de interromper o
processo. HA que se mencionar que havia intertravamento inteligente programado
entre este sistema de imagem e o processo de extracdo, para que a decisao fosse
automatica. O Grafico 3 mostra o grafico da extracdo experimental de nimero 18 e a

Figura 36, mostra a imagem do momento final da extracéo.
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Grafico 3. Volume da extracao experimental 18.
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Fonte: autoria prépria (2021).

Figura 36. Momento final da extragédo experimental 18

Fonte: autoria prépria (2021).

O ponto 6timo de interrupcdo do processo € aquele em que a continuidade da
extragdo nao geraria volume suficiente para arcar com 0S custos operacionais. A
programacao deste ponto de decisdo no SCADA é passo bastante simples, bastando
comparar o valor gerado por 1 mL daquele OE em processo com 0S custos
operacionais especificos para aquela extracéo, conforme mostrado no fluxograma da

Figura 31.
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5.4 Melhoria do Processo de Condensacéao

Na industria de OE é comum a utilizacdo de agua a temperatura ambiente (ou
agua de torre de resfriamento) no processo de condensacao. A perda de componentes
volateis, mais notadamente nos meses mais quentes do ano, entdo, ocorre e afeta
resultados da industria. Este fator € ainda mais intenso quando os tempos de extracao
séo longos, permitindo que o OE extraido fique exposto, evaporando. Vale notar (vide
Apéndice A), nos experimentos iniciais, que houve queda no volume extraido apds
algum tempo, o que indica perda de OE.

Ao utilizar-se agua com temperatura controlada, o proposito foi o de se
condensarem componentes volateis e evitar sua evaporagdo, pelo menos nao
totalmente, para o ambiente. Também a reducédo no tempo de extracdo diminui esta
exposicao entre o final da extracao e o envase do OE.

As analises demonstraram que houve resultado positivo quando do uso de
adgua de condensacdo com temperatura controlada, uma vez que o conteudo do
componente Citral, de grande interesse comercial neste OE, aumentou desde o ponto
onde se iniciou o uso de agua gelada e utilizando-se matéria-prima de mesma origem
(area, data de plantio e cuidados agricolas).

A Tabela 2 traz os resultados das analises cromatogréficas, do OE de
Cymbopogon citratus, com destaque as linhas referentes aos isdbmeros do Citral (Neral
e Geranial).
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Tabela 2. Resultados da andlises por cromatografia do OE de Cymbopogon citratus

Percentuais presentes nas analises (%)
Composto Ordem dos Experimentos

1 2 3 4 5 13 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19

mircenc 16,0 184 158 15,6 16,4 15,1 17,1 16,7 17,5 14,7 13,2 15,4 11,6 13,6 12,3 133 14,0 14,0 12,8
Z-B-ocimeno 0,5 0,6 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,6 0,5 0,5 0,5 0.4 0.4 0.4 0.4 0.4 0.4 0.4
E-B-ocimeno 0,4 0,4 0,4 0,4 0,4 0,3 0,4 0,3 0,4 0,3 0,3 04 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3
6-metil-5-hepten-2-ona 0,9 0,7 0,5 0,7 1,0 0,7 12 1,2 1,4 0,6 0,5 09 0.4 0,4 0,4 0,4 0,5 0,5 0,5
6,7-epoximircenoc 0,1 0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,1 0,2 0,2 0,2 0,2 01 0,2 0,2 0,1 0,2 0,2 0,2 0,2
6xido de limoneno 0,2 0,2 0,1 0,1 0,2 0,0 0,2 2,0 0,2 0,1 0,1 02 2,4 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1
citronelal 0,3 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2
hidrato de cis-sabineno 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3 0,2 0,3 0,3 0,3 0,3 03 03 0,3 0,3 0,3 0,2 0,2 0,2 0,2
cénfora 0,9 0,7 0,8 0,9 0,9 0,9 11 1,0 1,1 0.9 1,0 08 0,9 11 0,8 0,9 1,0 1,0 0,9
a-gurjuneno 1,0 1,0 0,9 1,0 11 0,9 1,1 1,0 1,0 0,8 08 09 0.8 0,8 0,8 0,7 0,7 0,7 0,7
B-el 1,0 0,8 0,8 0,9 1,0 0,9 1,0 1,0 1,2 0,9 1,0 08 1,0 1,1 0,9 1,0 1,1 1,1 0,9
linalool 0,5 0,6 0,7 0,8 0,6 0,8 0,6 0,6 0,7 0,5 0,5 05 0,5 0,6 0,6 0,6 0,6 0,6 0,5
mircenol 0,6 0,6 0,6 0,6 0,6 0,6 0,6 0,6 0,5 0,3 0,3 0,4 0,3 0,3 0,3 0,2 0,2 0,2 0,2

neral 29,4 29,6 29,8 30,5 30,2 29,7 30,6 29,5 30,5 31,5 31,9 31,8 31,9 32,0 32,0 32,3 32,0 32,0 32,1

geranial 39,8 39,4 41,1 40,8 40,2 39,2 39,9 39,2 39,1 42,7 43,9 42,0 43,7 44,1 43,9 44,0 43,6 43,6 43,8
a-farneseno 0,6 0,3 0,4 0,4 0,4 0,3 0,3 0,2 0,2 0,2 0,2 03 0,3 0,2 0,4 0,4 0,3 0,3 0,5
y-cadineno 0,3 0,3 0,2 0,3 0,3 0,2 0,3 0,3 0,3 0,2 0,3 03 0,2 0,3 04 0,3 0,3 0,3 0,3
nerol 0,7 0,8 0,8 0,9 0,9 0,8 0,6 0,7 0,6 0.4 0,4 0.4 0.4 0,4 0.4 0.4 0,3 0,3 0,3
geraniol 4,8 3.9 4,0 3.9 3.7 4,0 3.4 3.0 3.4 3.6 3.6 3.6 3.4 31 31 3.6 3.7 3.7 4,0
benol 0,0 0,1 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,1 0,0 0,0 0,0 0,0 0,1 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
a-cadinol 0,0 0,1 0,3 0,3 0,3 0,3 0,0 0,1 0,0 0,2 0,1 01 0,2 0,2 0.3 0,2 0,2 0,2 0,2
éxido de cariofileno 0,0 0,0 0,1 0,0 0,0 0,1 0,0 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,1
T-muurolol 0,0 0,0 0,1 0,0 0,0 0,1 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
(E,Z)-farsencl 0,0 0,0 0,1 0,0 0,0 0,3 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
a-bisabolol 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,1 0.0 0,1 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
outros 1,6 1,0 11 1,0 0,9 3,8 0,4 1.2 0,5 0,7 04 02 0,5 0,4 17 0.2 0,1 0,1 0,7

Fonte: autoria prépria (2022)

No Gréfico 4 sdo mostrados os teores de Citral (como a soma dos isébmeros

Neral e Geranial) para as 19 amostras das extracfes experimentais.
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Gréfico 4. Teor de Citral nas extragfes experimentais
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Fonte: autoria propria (2022)

Os perfis dos 19 cromatogramas encontram-se no Apéndice A. A agua gelada
foi aplicada a partir da extracdo experimental de niumero 7. A partir da 122 os controles
de temperatura foram aplicados com o programa do PLC.

Ha& que se mencionar que a taxa (vazdo) de condensado ndo apresentou
incremento qualquer com o uso da agua gelada, ja que, na planta piloto experimental,
a capacidade de geracdo de vapor estava limitada a fonte de energia utilizada
(resisténcia elétrica de 4 kW). Na industria, quando se utiliza vapor de caldeira, a
capacidade do caudal disponivel de vapor € muito maior, permitindo ao operador ou,
eventualmente, a um sistema de controle, variad-la a ponto de explorar totalmente a
capacidade de arraste do 6leo essencial da superficie das folhas e, posteriormente,
do sistema de condensacao.

A unidade de refrigeracdo (chiller) gerou agua de condensacdo com
temperaturas ajustadas (setpoints) para valores entre 13 °C (comando para desligar
o compressor do chiller) e 15 C (comando para ligar o compressor) e teve capacidade
suficiente para liquefazer a mistura vapor-6leo essencial.

Além dos ja mencionados, ha os beneficios ambientais, na economia de agua.
Pequenos produtores utilizam a agua de condensacgéo e a dispensam no ambiente
(normalmente para algum uso secundario). Alguns tentam utiliza-la deixando correr
pela area de plantio, buscando evitar o desperdicio. Outros acabam por perdé-la. A

titulo de informacdo, nos experimentos onde a agua foi dispensada, um volume
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aproximado de 800 litros (periodo de 2 horas) foi deixado correr em direcédo a area de

plantio.

5.5 Resultados quantitativos das extracdes

As implementacdes tecnologicas mostraram-se efetivas na melhoria de
rendimento das extracdes experimentais. Com a forma mais efetiva de preparacao da
erva (desidratada 48 horas a sombra e picada com 2 cm), as adi¢des de tecnologia
tiveram papel determinante no crescimento do volume extraido e, consequentemente
no rendimento, notadamente a partir da extracdo de numero 12. A Tabela 3 exibe os

resultados quantitativos das extragdes experimentais.

Tabela 3. Resultados quantitativos

Ordem Duragdo Massa Volume de OE | Rendimento
da Extragdo (min) de erva (kg) (mL) (mL/kg)
1 120 6,6 23 3,48
2 120 6,6 21 3,18
3 120 6,6 25 3,79
4 120 9,6 38 3,96
5 120 9,0 34 3,78
6 120 10,4 42 4,04
7 70 11,9 48 4,03
8 70 10,0 42 4,20
S 80 10,0 40 4,00
10 40 10,1 44 4,36
11 50 10,1 38 3,76
12 40 9,9 40 4,04
13 50 9,9 43 4,34
14 50 9,8 42 4,29
15 40 9,7 39 4,02
16 40 10,1 42 4,16
17 50 9,8 45 4,59
18 40 9,9 46 4,65
19 40 10,0 45,6 4,56

Fonte: autoria propria (2021).

O grafico da Grafico 5 mostra a evolucao do rendimento das 19 extracdes

experimentais.
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Grafico 5. Rendimento das extracdes experimentais
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Fonte: autoria propria (2021)

As médias dos rendimentos nas diversas configuracdes experimentais, com a
progressiva introducdo de elementos da proposta tecnoldgica, demonstram um

interessante crescimento dos rendimentos, vide Tabela 4.

Tabela 4. Médias dos rendimentos

Média dos

Modo operacional rendimentos
(mL)

Extragdes realizadas no modo manual.

. 3,70
Experimentos1,2,3,4,5e6 '
Extracdes realizadas com a tampa nova, agua gelada sem controle de temperatura e
tempo reduzido baseado nas observagdes visuais (sem sistema de processamento de
: 4,08
imagem).
Experimentos 7,8e 9
Extracdes realizadas com a tampa nova e dgua gelada com controle de temperatura. 4.06
Experimentos 10 e 11 '
ExtracGes realizadas com todas as implementagdes tecnoldgicas 433
r

Experimentos 12, 13, 14, 15, 16, 17, 18,3 19

Extragdes com logica de controle do motor de passo (controle de “channeling”)
aprimorada. 4,60
Experimentos 17, 18 e 19

Fonte: autoria prépria (2021)



104

As meédias de rendimentos antes e apdés a implementacdo da proposta
tecnoldgica, respectivamente 3,70 mL/kg e 4,33 mL/kg, j& mostraram aumento
significativo, de 17%. Com o aprimoramento da l6gica de controle do motor de passo,
a média dos trés ultimos experimentos (17, 18 e 19), a média subiu para 4,60 mL/kg

e incremento superior a 24%.

5.6 Discusséo sobre produtividade, capacidade produtiva e consumo energético

A pesquisa visou melhorar fatores impactantes na capacidade produtiva,
produtividade e consumo energético. Foram eles: (1) a reducéo de tempo de extracao;
(2) maiores rendimentos; (3) confirmacao dos ganhos com a preparacao adequada da
erva aromatica.

A tecnologia de processamento de imagem possibilitou a determinacao
automatica da duracdo economicamente viavel da extracdo, com a tomada de decisao
de interrupgéo, assim que a curva de volume extraido atingisse o patamar superior ou
num tempo imediatamente anterior, quando ndo mais se justificasse economicamente
a continuidade do processo. E certo que tal decisdo poderia ser realizada
manualmente, contudo a indUstria necessitaria dispor de méo-de-obra especifica para
tal fim. O acompanhamento de varias extracdes simultaneas, além de tantas outras
atividades operacionais, como operacdo de caldeira, suprimento de agua, colheita,
preparacdo e pesagem da matéria-prima, dentre outras, requereria mao-de-obra
adicional.

Os maiores rendimentos possibilitaram volumes maiores a partir da mesma
quantidade de matéria-prima. Assim, além dos diretos ganhos de volume, ha ganhos
de capacidade.

A preparacao da matéria-prima permitiu ocupar de forma mais efetiva o volume
interno do vaso extrator. Apos desidratada e picada a erva aromatica se acomoda
ocupando espacos intersticiais que, quando do uso de erva fresca e inteira, ficavam
vazios.

De forma aproximada, os ganhos de capacidade nos lotes experimentais
poderiam ser assim expressos:

A reducdo do tempo de processo de 120 minutos para cerca de 50 minutos
habilita uma administracdo mais eficaz da capacidade instalada.
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A titulo de exemplo, com a capacidade atual em um vaso extrator, em um més
com 22 dias trabalhados e 8 horas diarias, com 2 horas dedicadas a limpeza (a cada
extracdo) e alimentacdo de matéria-prima, somente 2 extracdes diarias seriam
possiveis, ou 44 extracbes em um més.

Com o tempo de processo determinado economicamente (assumindo 50
minutos, com o sistema de processamento de imagem aplicado a extracao de capim-
limdo) e 2 horas dedicadas a limpeza e alimentacdo de erva aromatica, seriam
possiveis 3 extracdes em um dia e duas no dia subsequente e ainda com tempo extra
para outras atividades (manutencédo, por exemplo), levando a capacidade mensal a

55 extracdes, com ganho de 25%. O Quadro 4 demonstra essa analise.

Quadro 44. Ganho de capacidade com reducéo do tempo de processo.

Capacidade Mensal Modo Atual Modo Proposto

120 50

Tempo de Extragdao (min)

Limpeza e Alimentagdo (min) 120 120 120
Tempo de Extragao (min) 120 50 50
Limpeza e Alimentacdo (min) 120 120 120

Tempo de Extracdao (min) _ 50
Limpeza e Alimentagdo (min) _— 120

Total(min) 460
Tempo extra 0 a0 20

22 dias de trabalho 44 extragoes _—
11 dias de trabalho _ 33 extracgoes 22 extracOes

Fonte: autoria prépria (2021)

Outro ganho de capacidade vem do aumento do rendimento das extracdoes.
Também a titulo de exemplo, o crescimento das médias de rendimentos antes e apos
a implementacao da proposta tecnologica, respectivamente 3,70 mL/kg e 4,60 mL/kg,
apresentou incremento superior a 24%, o que tem direta relagcdo com ganho de

capacidade.
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Assim, ganhos proximos a 50% (soma de 25% de tempo de processo e 24%
de aumento de rendimento) de capacidade e de reducao de consumo energético sao
evidenciados pelos resultados experimentais. A extensdo destas melhorias a escala
industrial e a outras ervas aromaticas merece claramente estudo especifico.

A melhor ocupacéo do volume interno do vaso extrator, com a erva aromatica
picada e desidratada, representa mais um ganho de capacidade produtiva e merece
ser enderecado aos produtores de 6leo essencial, fato aqui citado para alerta-los e
buscar um questionamento sobre a melhor forma de alimentacdo de matéria-prima,

embora nado seja resultado desta tese.
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6 CONCLUSOES

Este trabalho atingiu o propdsito de incrementar produtividade e qualidade dos
Oleos essenciais com aplicacdo de tecnologias digitais inteligentes. Foram atingidos
0s objetivos e os resultados servem de referéncia a esta industria.

Os fatores influentes no desempenho das extracbes e que impactam
rendimento, tempo de extracdo, qualidade e consumo de energia foram identificados
e se tornaram a base para a proposta. Tais fatores poderiam ser assim elencados: a
homogeneidade da temperatura no seio da massa de matéria-prima indicando a
distribuicdo uniforme do vapor; a determinacdo autdbnoma do final da extracéo; o
controle da temperatura da 4gua de condensacao. As varidveis e ocorréncias de
processo, relacionados a estes fatores, foram identificadas e analisadas.

Mesmo com a preparacao da matéria-prima (picagem e desidratacéo), ocorreu
a formacéo de caminhos preferenciais de vapor (channeling), fato confirmado a partir
do experimento de numero 11, quando o sistema de detecgdo do “channeling” foi
implementado e evidenciou tal fenémeno. Isto significou uma conquista da pesquisa,
ja que diversos autores mencionaram esta ocorréncia sem, contudo, terem
evidenciado sua presenca. Apds a deteccao, a corre¢cdo dos caminhos preferenciais
de vapor significou um avanco no rendimento, mormente nos trés ualtimos
experimentos, quando se atingiu a maior media, com a légica de comando do motor
de passo melhor entendida e aprimorada.

A determinacdo automatica do ponto de conclusdo da extracdo foi um
significativo avan¢co, uma vez que o consumo de energia ficara limitado aquele
suficiente e necessario para aquela por¢cédo de erva. Nos experimentos com capim-
liméo, a ocupacao de capacidade fabril e dos demais custos operacionais seguiram a
reducdo de consumo energético. O sistema de processamento de imagem foi eficaz
e permite a programacao da interrup¢ao baseada na comparacao de valores como
preco de venda ou margem operacional com os custos para obter o volume em um
dado intervalo da producao ou outro fator de interesse do produtor.

A agua de condensacdo, com temperatura controlada, aliada a duracao
reduzida do processo levaram ao aumento do ingrediente de interesse do 6leo
essencial de capim-lim&o: o Citral. Além disso, em alguns experimentos iniciais havia

perda de volume extraido por evaporacéo, tanto pelo tempo demasiado longo como
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pela demora em prosseguir para embalagem envasamento do 6leo essencial em sua
embalagem, passo seguinte a extracao.

A qualidade do OE foi beneficiada. Com as analises cromatograficas pode-se
evidenciar o aumento do teor de Citral. Os sete experimentos da fase final (13 a 19)
obtiveram resultados melhores e mais consistentes, com o teor de Citral maior e com
variabilidade menor. Tais conquistas de qualidade tém por causa todas as acdes
tecnologicas e de processo.

Os testes com tecnologia embarcada, em ambiente relevante, geraram
resultados que permitiram comparacdo com aqueles obtidos com o processo original,
com vantagem significativa para aqueles obtidos apos introducédo das tecnologias

propostas.

6.1 Perspectivas para futuras pesquisas

O tema, de adicdo de tecnologias ao processo de destilacdo de 6leos
essenciais ndo foi aqui esgotado. H& ainda muito o que explorar. Reforca esta
afirmacdo o fato de o desempenho apresentado pelo processo, apds a implementacéo
da proposta tecnoldgica, tematica desta tese, composta pelos blocos de melhoria do
processo de condensagao, detecgao e corregcao do “channeling” e determinacdo da
duracdo econdmica do processo, ter demonstrado marcante superioridade de
resultados quando comparados aqueles obtidos na instalagcdo convencional, porém
ainda com oportunidades de progresso.

A gestédo de tecnologia das empresas deste ramo industrial merece apropriada
priorizacdo, uma vez que grandes quantidades de ervas, as matérias-primas, sao
processadas em fabricas ainda carentes neste sentido.

Grandes areas de plantio, consumos de agua e energia, gastos gerais de
fabricagcéo, tempo e capacidade produtiva sao aspectos que requerem atencao dos
gestores e, ao buscarem os maiores rendimentos possiveis, entendendo o processo
e agindo para continuamente melhora-lo, contarem com as tecnologias disponiveis,
dando acesso a beneficios de grande monta: competividade obtida por superiores
guantidade e qualidade, atendimento ao cliente e sustentabilidade. Esta solidez s6 é
possivel com o suporte da exceléncia operacional trazida pela apropriada gestao da

tecnologia.
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Este trabalho, com sua proposta, realca a relevancia das melhorias
tecnoldgicas e abre possibilidades para futuros estudos, tais como:

e Otimizacdo da geometria dos sistemas de fluxo que compdem o
processo extrativo.

e Extensdo da correcdo dos caminhos criticos de vapor a escala industrial.

e Aprimoramento do processamento de imagem para determinacdo do
ponto final da extracdo, levando-o a escala industrial e validando-o para
outras matérias-primas.

e A aplicagdo de gémeo digital para melhoria de desempenho de
processos em tempo real.

e Avaliagcdes ambientais do impacto do lancamento de hidrolato quando
descartado no meio ambiente e melhorias da separagéo OE/hidrolato.

6.2 Producdo académica associada a pesquisa

A pesquisa desta tese permitiu a publicacdo de artigos e depoésito de patente
na modalidade invencao. O processo para obtencdo da patente, em andamento, tera

sua duracdo determinada pela burocracia necessaria.

Os artigos séo os seguintes:

e “Steam Distillation for Essential Oil Extraction: An Evaluation of Technological
Advances Based on an Analysis of Patent Documents” (Destilagdo a vapor de
Oleos essenciais: uma avaliacao dos avancos tecnoldgicos baseada em anélise
de documentos de patentes, traducao livre do autor). Autores: Carlos Alberto
Machado, Fabricia Oliveira Oliveira, Matheus Anténio de Andrade, Katharine
Valéria Saraiva Hodel, Herman Lepikson, Bruna Aparecida Souza Machado.
Periddico: Sustainability (MDPI)

o “Distillation of essential oils: an innovative technological approach focused on
productivity, quality and sustainability” (destilagado de 6leos essenciais: uma
abordagem inovadora com foco em produtividade, qualidade e
sustentabilidade, traducao livre do autor). Autores: Carlos Alberto Machado,

Matheus Antonio de Andrade, Katharine Valéria Saraiva Hodel, Herman
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Lepikson, Bruna Aparecida Souza Machado. Periédico: Sustainability (MDPI).
Obs.: Artigo submetido e aguardando aprovacdo do periédico Scientific
Reports.

“Technology as a pillar for essential oil green extraction” (Tecnologia como pilar
para a extracdo verde de Oleos essenciais, traducéo livre do autor)
“Manufacturing 4.0: Discussion on Application in the Extractive Industry of
Essential Oils” (Manufatura 4.0 discussao e aplicagdo na industria extrativa de
Oleos essenciais, traducdo livre do autor). Autores: Carlos Alberto Tosta
Machado; Matheus Antonio Nogueira de Andrade; Herman Augusto Lepikson.
Periodico: Journal of Bioengineering and Technology applied to Health.
“‘Essential Oil Steam Distillation: Manufacturing 4.0” (Destilacdo de 6leos
essenciais: manufatura 4.0, tradugéo livre do autor) (MACHADO et al., 2021b).
Autores: Carlos Alberto Tosta Machado, Herman Augusto Lepikson, Matheus
Antdnio Nogueira de Andrade, Paulo Renato Camera da Silva. Periodico:
Journal of Bioengineering and Technology applied to Health.

“‘Essential Oil Extraction Industry: Exploring the Strategic Technology
Dimension” (Industria extrativa de 6leos essenciais: explorando a dimensao
estratégica da tecnologia, traducéo livre do autor). (MACHADO, et al. 2020).
Autores: Carlos Alberto Tosta Machador, Herman Augusto Lepikson, Matheus
Antdnio. Nogueira de Andrade, Yasmim Thasla Santos Ferreira, Sara Freitas
Santos Vasconcelos. VI INTERNATIONAL SYMPOSIUM ON INNOVATION
AND TECHNOLOGY (SIINTEC).

“Essential Oil Extraction: Being Green and Emerging Technologies” (Extragao
de dleos essenciais: 0 caminho verde com tecnologias emergentes, tradugao
livre do autor). Autores: Carlos Alberto Tosta Machado, Herman Augusto
Lepikson, Matheus Antonio Nogueira de Andrade, Paulo Renato Camera da

Silva. Periddico: Journal of Bioengineering and Technology applied to Health.

A patente foi depositada sob o seguinte titulo:

Sistema de deteccdo e correcdo de caminhos de vapor, sistema de

processamento de imagem e equipamentos de extracdo de Oleos essenciais.
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APENDICE A — RELATORIO DOS RESULTADOS OBTIDOS NOS
EXPERIMENTOS

Dados detalhados dos experimentos

A seguir sdo mostrados os resultados detalhados de todos os dezenove experimentos
realizados.

Extracdo 1; Modo manual

Data: 3 de agosto de 2021.

Rendimento final = 3,48 mL/kg

Realizada com o processo bésico, no estado original em que 0s equipamentos foram
recebidos do fabricante. Foi utilizada agua da rede da fazenda, sendo descartada apos
passagem pelo condensador, com dispéndio estimado de 800 litros durante o periodo da
extracdo. A Tabela 1 traz os dados de volume de OE e HS (mL) que foram langados no Gréfico
1.

Tabela 1. Dados da Extragéo 1

Massa de Capim-limdo (Kg) 6,60
Caracterizagdo Erva fresca, recém-colhida
CondigBes do tempo Dia chuvoso, temperatura ambiente inicial 17 C
Horério de acionamentodo
aguecimento 11:00
2 horas de processo a partir da primeira gota de
Procedimento padrio da empresa Ak3 condensado
Hora Tempo de Extracdo Volume de OE (ml) Volume de HS (ml)
11:27 1.a gota condensado
11:37 10 10 650
11:47 20 18 1300
11:57 30 20 2100
12:07 40 23 2900
12:17 50 24 3700
12:27 60 24 5400
12:37 70 24 6300
12:47 80 24 7400
12:57 90 24 8300
13:07 100 23 9100
13:17 110 23 10000
13:27 120 23 10800

Fonte: autoria propria (2021).

Gréfico 1. Rendimento da Extracédo 1

Rendimento da Extra¢dao OE (mL)

w
o

— — — — — —

~
—

/

Rendiirﬂento,\(mL)
o o

o

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100110120130
Tempo (minutos)

Fonte: autoria prépria (2021).



124

Grafico 2. volume de Hidrosol
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Fonte: autoria propria (2021).

Extragdo 2; Modo manual

Data: 5 de agosto de 2021.
Rendimento final = 3,18 mL/kg

A tabela 3 traz os dados de volume de OE e HS (mL) que foram lancados no Grafico.
Realizada com o processo bésico, no estado original em que os equipamentos foram
recebidos do fabricante. Foi utilizada agua da rede da fazenda, sendo descartada apés
passagem pelo condensador, com dispéndio estimado de 800 litros durante o periodo da

extracao.

Tabela 3. Dados da Extragéo 2.

Massa de Capim-liméo (Kg)

6,60

Caracterizagdo

Erva seca, 48 horas.

Condigbes do tempo

Dia seco, temperatura ambiente inicial 18 C

Horario de acionamento do

aguecimento

08:55

Procedimento padrio da empresa

2 horas de processo a partir da primeira gota de

Akd condensado

Hora Tempo de Extragiio volume de OE (ml) volume de HS (ml)
09:22 1.a gota condensado

09:32 10 8 400
09:42 20 18 1400
09:52 30 20 2100
10:02 40 22 3100
10:12 50 24 4000
10:22 60 24 4700
10:32 70 24 5400
10:42 80 23 6300
10:52 90 23 7000
11:02 100 22 7800
11:12 110 21 8500
11:22 120 21 9300

Fonte: autoria propria (2021).
Gréfico 3. Rendimento da Extracéo 2 e volume de Hidrosol
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Fonte: autoria prépria (2021).



Grafico 4. Rendimento da Extracéo 2 e volume de Hidrosol
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Data: 5 de agosto de 2021, tarde.
Rendimento final = 3,94 mL/kg

Realizada com o processo bésico, no estado original em que os equipamentos foram
recebidos do fabricante. Foi utilizada agua da rede da fazenda, sendo descartada apos
passagem pelo condensador, com dispéndio estimado de 800 litros durante o periodo da
extracdo. A tabela 4 traz os dados de volume de OE e HS (mL) que foram langados no Grafico
Tabela 4. Dados da Extragéo 3

Tempo (minutos)

autoria prépria (2021).

Massa de Capim-lim&o (Kg)

6,60

Caracterizac8o

Ervaseca, 48 horas, picada aleatoriamente (15- 20cm)

Condigdes dotempo

Dia seco, temperatura ambiente inicial 18 C

Horério de acionamento do aquecimento 12:50

Procedimento padréio da empresa Akd 2 horas de processo a partir da primei

agota de condensado

Hora

Tempo de Extracdo

volume de OE (ml)

volume de HS (ml)

13:10

1.8 gota condensado

13:20

10

400

13:30

20

1200

13:40

24

2000

13:50

24

2800

14:00

25

3600

14:10

26

4400

14:20

26

5200

14:30

25

5300

14:40

25

8800

14:50

26

7600

15:00

26

8200

15:10

26

9000

Fonte:

autoria prépria (2021).

Gréfico 5. Rendimento da Extracdo 3
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Gréfico 6. volume de Hidrosol
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Extracdo 4; Modo manual

Data: 12 de agosto de 2021.

Rendimento final

= 3,96 mL/kg

Tempo (minutos)

Fonte: autoria propria (2021)

Volume de Hidrosol (mL)

Tabela 5. Dados da Extragéo 3.
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Massa de Capim-limdo (Kg) 9,60
Caracterizacdo Erva seca, 48 horas, picada tamanho 2 cm
Condi¢des do tempo Dia seco, temperatura ambiente inicial 18 C
Horario de acionamento do aguecimento 10:13
Procedimento padrdo da empresa Aka 2 horas de processo a partir da primeira gota de condensado
Hora Tempo de Extrac8o volume de OE (ml) volume de HS (ml)

10:34 1.a gota condensado

10:44 10 19 400
10:54 20 34 1200
10:59 25 37 1700
11:04 30 38 2000
11:14 40 39 2800
11:24 50 39 3600
11:29 55 39 4000
11:34 60 39 4500
11:44 70 39 5300
11:54 80 39 6000
12:04 a0 39 6900
12:14 100 39 7700
12:24 110 39 8500
12:34 120 38 9300

Fonte: autoria propria (2021).
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Realizada com o processo basico, no estado original em que 0s equipamentos foram
recebidos do fabricante. Foi utilizada agua da rede da fazenda, sendo descartada apos
passagem pelo condensador, com dispéndio estimado de 800 litros durante o periodo da
extracdo. A tabela 5 traz os dados de volume de OE e HS (mL) que foram langados no grafico

7.



127

Grafico 7. Rendimento da Extracéo 4
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Fonte: autoria propria (2021).
Gréfico 8. Volume de Hidrosol
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Fonte: autoria propria (2021).

Rendimento final = 3,78 mL/kg
Realizada com o processo basico, no estado original em que 0s equipamentos foram
recebidos do fabricante. Foi utilizada agua da rede da fazenda, sendo descartada apés
passagem pelo condensador, com dispéndio estimado de 800 litros durante o periodo da
extracdo. A tabela 6 traz os dados de volume de OE e HS (mL) que foram langados no grafico

9e10

Tabela 6. Dados da Extragéo 5.

Massa de Capim-limdo (Kg)

5,00

Caracterizacdo

Erva, fresca, picada tamanho 2 cm

Condigdes do tempo

Dia seco, temperatura ambiente inicial 18 C

Hordrio de acionamento do aguecimento

10:40

Procedimento padrdo da empresa Ak3

2 horas de processo a partir da primeira gota de condensado

Hora

Tempo de Extragdo

volume de OE (ml)

volume de HS (ml)

11:10

1.a gota condensado

11:20

10

15

400

11:30

20

26
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11:40

30

32
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11:50
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32
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12:00

50
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Fonte: autoria prépria (2021).
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Grafico 9. Rendimento da extracéo 5
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Fonte: autoria propria (2021).
Extracdo 6; Modo manual

Data: 27 de agosto de 2021.
Rendimento final = 3,96 mL/kg
Realizada com o processo basico, no estado original em que 0s equipamentos foram
recebidos do fabricante. Foi utilizada agua da rede da fazenda, sendo descartada apés
passagem pelo condensador, com dispéndio estimado de 800 litros durante o periodo da
extracdo. A tabela 7 traz os dados de volume de OE e HS (mL) e os graficos 11 e 12 as
observacdes durante a extracao.

Tabela 7. Dados da Extragéo 6.

Massa de Capim-lim3o (Kg) 10,60
Caracterizagdo Erva seca, seca 48 horas, picada tamanho 2 cm
Condigdes do tempo Dia seco, temperatura ambiente inicial 18 C
Hordrio de acionamento do aguecimento 08:00
Procedimento padrdo da empresa Ak 2 horas de processe a partir da primeira gota de condensado

Hora Tempo de Extracdo volume de OE (ml) volume de HS (ml)
03:21 1.a gota condensado
08:31 10 24 400
038:41 20 36 1400
08:51 30 40 2100
09:01 40 42 2900
05:11 50 42 3800
09:21 60 42 4500
05:31 70 42 5300
09:41 80 42 6000
05:51 50 42 6800
10:01 100 42 7600
10:11 110 42 3300
10:21 120 42 5100

Fonte: autoria prépria (2021).
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Graficoll. Rendimento da Extracao 6.
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Gréficol2. Volume de Hidrosol.
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Fonte: autoria propria (2021).
Extracdo 7; Modo manual; com unidade de refrigeracdo, sem temperatura controlada.

Data: 5 de setembro de 2021.
Rendimento final = 3,97 mL/kg
Realizada com o processo basico, no estado original em que 0s equipamentos foram
recebidos do fabricante, com a utilizacdo da unidade de agua gelada (chiller) sem controle de
temperatura, ou seja, em sua poténcia maxima.
A tabela 8 traz os dados de volume de OE e HS (mL) e os gréficos 13 e 14 as observacgdes
durante a extracao.

Tabela 8. Dados da Extragéo 7.

Massa de Capim-lim3o (Kg) 12,10
Caracterizagdo Erva seca, seca 72 horas, picadatamanho 2 cm
Condicdes do tempo Dia seco, temperatura ambiente inicial 18 C
Horério de acionamento do aquecimento 08:10
Procedimento Repeticdo do volume extraido
Hora Tempo de Extracdo volume de OE (ml) volume de HS (ml)
08:34 1.a gota condensado
08:44 10 28 600
08:54 20 40 1400
09:04 30 44 2100
09:14 40 45 2900
09:24 50 47 3800
09:34 60 48 4500
09:44 70 48 5300

Fonte: autoria propria (2021).
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Grafico 13. Rendimento da Extragéo 7.
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Fonte: autoria propria (2021).
Gréfico 14. Volume de Hidrosol.
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Fonte: autoria propria (2021).
Extracdo 8; Modo manual; com unidade de refrigeracédo, sem temperatura controlada.

Data: 12 de setembro de 2021.

Rendimento final = 4,12 mL/kg

Realizada com a da tampa com geometria modificada do extrator D-10 e uso do “chiller” sem
controle de temperatura. A tabela 9 traz os dados de volume de OE e HS (mL) e os gréaficos
15 e 16 as observacdes durante a extracao.

Tabela 9. Dados da Extracéo 8*

Massa de Capim-limdo (Kg) 10,20
Caracterizagdo Erva seca, seca 48 horas, picada aleatoriamente 5 a 10 cm
Condigbes do tempo Dia seco, temperatura ambiente inicial 21 C
Hordrio de acionamento do aguecimento 10:24
Procedimento Repetigdo do volume extraido
Hora Tempo de Extragdo volume de OE (ml) volume de HS (ml)
10:49 1.a gota condensado
10:59 10 20 500
11:09 20 34 1200
11:19 30 40 1900
11:29 40 40 2700
11:39 50 42 3500
11:49 60 42 4200
11:59 70 42 (%) 4900

Fonte: autoria propria (2021).

4 (*) decisdo por dupla repeticdo: indicacao duvidosa de volume.
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Grafico 15. Rendimento da Extracéo 8 e volume de Hidrosol
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Fonte: autoria propria (2021).
Gréfico 16. volume de Hidrosol.
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Fonte: autoria propria (2021).
Extracdo 9; Modo manual; com unidade de refrigeracdo, sem temperatura controlada;
fonte de aquecimento: chama a partir de GLP.

Data: 23 de setembro de 2021.

Rendimento final = 4,00 mL/kg

Realizada com aquecimento a gas, tampa nova do extrator D-10 e “chiller” sem controle de
temperatura. A tabela 10 traz os dados de volume de OE e HS (mL) e os graficos 17 e 18 as
observacdes durante a extracao.

Tabela 10. Dados da Extragdo 9

Massa de Capim-limao (Kg) 10,00
Caracterizagado Erva seca, seca 48 horas, picada2 cm
Condi¢Ges do tempo Dia seco, temperatura ambiente inicial 27 C
Aguecimento a gas 13:30
Procedimento Repeticdo do valor extraido.
Hora| Tempo de Extragdo volume de OE (ml) volume de HS (ml)
14:00 1.a gota condensado
14:10 10 10 100
14:20 20 20 200
14:30 30 26 600
14:40 40 32 900
14:50 50 36 1200
15:00 60 38 1500
15:10 70 40 1800
15:20 80 40 2000

Fonte: autoria propria (2021).
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Gréfico 17. Rendimento da Extracédo 9.
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Fonte: autoria propria (2021).
Gréfico 18. Volume de Hidrosol.
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Fonte: autoria propria (2021).

Extracdo 10; Modo automatico sem controle de caminhos preferenciais; unidade de
refrigeracdo, com temperatura controlada.

Data: 3 de outubro de 2021.

Rendimento final = 4,19 mL/kg

Realizada no modo automatico, porém sem controle de “channeling”. A tabela 11 traz os
dados de volume de OE e HS (mL) e os Gréficos as observacdes durante a extragao.

Tabela 11. Dados da Extragdo 10.



Massa de

Capim-lim3o (Kg)

10,50

Caracterizagdo

Erva seca, seca 72 horas, picada 2 cm

Condicdes do tempo

Dia seco, temperatura ambiente inicial 28 C

Resisténcia liada as

13:30

Procedimento

Repeticdo do valor extraido

Hora

Tempo de Extragdo

volume de OE (ml) volume de HS (ml)

13:45

1.a gota condensado

13:55

10
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Gréfico 19. Rendimento da Extrag&o 10.
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Gréfico 20. Volume de Hidrosol.
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Extracdo 11; Modo automatico sem controle de caminhos preferenciais; com unidade
de refrigeragdo, com temperatura controlada

Data: 4 de outubro de 2021.

Rendimento final = 3,94

mL/kg

Realizada no modo automatico, porém sem controle de “channeling”. Neste experimento foi
possivel, pela primeira vez durante a pratica experimental, a deteccdo do channeling pelo
sistema supervisorio (SCADA — Supervisory, control and data acquisition). A tabela 12 traz os
dados de volume de OE e HS (mL) e os Graficos 21 e 22 as observac¢des durante a extracao.
Tabelal2. Dados da Extragéo 11.
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Massa de Capim-lim3o (Kg) 9,90
Caracterizagdo Erva seca, seca 24 horas, picada2 cm
Condigbes do tempo Dia seco, temperatura ambiente inicial28 C
Resisténcia liada as 18:10
Procedimento Repeticdo do volume extraido
Hora Tempo de Extragdo volume de OE (ml) volume de HS (ml)
18:40 1.a gota condensado
18:50 10 20 500
19:00 20 34 1300
19:10 30 39 2200
19:20 40 39 3000

Fonte: autoria propria (2021).
Gréfico 21. Volume Extraido - Extracao 11.
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Fonte: autoria propria (2021).
Grafico 22. Volume de Hidrosol.
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Fonte: autoria propria (2021).
Os caminhos preferenciais de vapor (channeling) foram evidenciados pelas diferencas de
temperaturas em termopares instalados no mesmo nivel do vaso extrator D-10 (vide gréfico
23), ou seja, em sensores que deveriam indicar a mesma temperatura. O grafico 23 mostra a
ocorréncia do “channeling”.

Volume Hidrosol

o

Gréfico 23. Indicagéo do “channeling” pelas diferengas de temperatura — extragdo 11.
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Grafico de Temperaturas - Deteccdo de
"channeling" - Extragao 11
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Fonte: autoria propria (2021).

Extracdo 12; Modo automatico com controle de caminhos preferenciais através de
reacomodagdo com motor de passo; com unidade de refrigeragcdo, com temperatura

controlada.

Data: 13 de outubro de 2021.
Rendimento final = 4,04 mL/kg
Realizada no modo automatico, com controle de “channeling”. Neste experimento foi possivel
a deteccao do channeling pelo sistema supervisorio (SCADA — Supervisory, control and data
acquisition) com acionamento do atuador (motor de passo). A tabela 13 traz os dados de
volume de OE e HS (mL) e os graficos 24, 25 e 26 as observagfes durante a extracao.

Tabelal3. Dados da Extragéo 12.

Massa de Capim-limao (Kg)

9,90

Caracterizagdo

Erva seca, seca 192 horas, picada 2 cm

Condicdes do tempo

Dia Umido, chuva, temperatura ambiente inicial 24 C

Resisténcia liada as

08:04

Procedimento

Repeticdo do volume extraido

Hora

Tempo de Extracdo

volume de OE (ml)

volume de HS (ml)

08:23 1.a gota condensado

08:33 10 20 400
08:43 20 34 1250
08:53 30 40 2000
09:03 40 40 2800

Fonte: autoria prépria (2021).

Gréfico 24. Rendimento da Extracéo 12 e volume de Hidrosol.
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Rendimento da Extracdo (mL)

50

€ 40 __——

S 30 /

2 20

£ 10

w

) 0

E o 10 20 30 40 50
2 Tempo (minutos)

Fonte: autoria propria (2021).
Grafico 25. volume de Hidrosol.
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Fonte: autoria propria (2021).
Gréfico 26. Indicagao do “channeling” pelas diferengas de temperatura — extragéo 12.
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Fonte: autoria propria (2021).

Extracdo 13; Modo automético com controle de caminhos preferenciais através de
reacomodacdo com motor de passo; com unidade de refrigeracdo, com temperatura
controlada.

Data: 15 de outubro de 2021.

Rendimento final = 4,34 mL/kg

Realizada no modo automatico, com controle de “channeling”. Neste experimento foi possivel

a deteccao do channeling pelo sistema supervisério (SCADA — Supervisory, control and data

acquisition) com acionamento do atuador (motor de passo). A tabela 14 traz os dados de

volume de OE e HS (mL) e os Graficos 27, 28 e 29 as observacdes durante a extragao.
Tabelal4. Dados da Extracdo 13.
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Massa de Capim-lim3o (Kg) 9,90
Caracterizacdo Erva seca, seca 192 horas, picada 2 cm
Condicdes do tempo Dia seco, temperatura ambiente inicial 24 C
Resisténcia liada as 08:48
Procedimento Repeticdo do volume extraido
Hora | Tempo de Extracao volume de OE (ml) volume de HS (ml)
09:13 1.a gota condensado
09:23 10 22 500
09:33 20 36 1250
09:43 30 42 2000
09:53 40 43 2600
10:03 50 43 3400

Fonte: autoria propria (2021).
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Grafico 27. Rendimento da Extracéo 13 e volume de Hidrosol
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Fonte: autoria propria (2021).
Gréfico 28. Volume de Hidrosol
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Fonte: autoria propria (2021).

Grafico 29. Indicacao do “channeling” pelas diferengas de temperatura — extragéo 13.
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Fonte: autoria propria (2021).
Nesta extracdo o sistema de processamento de imagem indicou o final da extracéo, conforme
mostrado na Figura 1.
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Figura 1. Determinacéo do final da extracdo 13 pelo processamento de imagem.

Fonte: autoria propria (2021).

Extracdo 14; Modo automatico com controle de caminhos preferenciais através de
reacomodagdo com motor de passo; com unidade de refrigeracdo, com temperatura
controlada.

Data: 15 de outubro de 2021.

Rendimento final = 4,29 mL/kg

Realizada no modo automatico, com controle de “channeling”. Neste experimento foi possivel

a deteccdo do channeling pelo sistema supervisorio (SCADA — Supervisory, control and data

acquisition) com acionamento do atuador (motor de passo). A tabela 15 traz os dados de

volume de OE e HS (mL) e os gréaficos 30, 31 e 32as observagfes durante a extracao.
Tabelal5. Dados da Extragéo 14.

Massa de Capim-limdo (Kg) 9,80
Caracterizacdo Erva seca, seca 48 horas, picada 2 cm
Condigoes do tempo Dia SECO temperatura ambiente inicial 24 C
Resisténcia liada as 13:38
Procedimento Repeticdo do volume extraido
Hora Tempo de Extragdo volume de OEF (ml) volume de HS (ml)
14:01 1.a gota condensado
14:11 10 25 500
14:21 20 36 1250
14:31 30 40 2000
14:41 40 42 2750
14:51 50 42 3500

Fonte: autoria propria (2021).
Gréfico 30. Rendimento da Extragdo 14.
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Fonte: autoria prépria (2021).
Gréfico 31. Volume de Hidrosol.
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Fonte: autoria propria (2021).
Grafico 32. Indicacao do “channeling” pelas diferencas de temperatura — extracédo 14.
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Fonte: autoria propria (2021).
Figura 2. Determinagéo do final da extracéo 14 pelo processamento de imagem.

Fonte: autoria prépria (2021).

Extracdo 15; Modo automatico com controle de caminhos preferenciais através de
reacomodacdo com motor de passo; com unidade de refrigeracdo, com temperatura
controlada.
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Data: 16 de outubro de 2021.

Rendimento final = 4,02 mL/kg

Realizada no modo automatico, com controle de “channeling”. Neste experimento foi possivel

a deteccao do channeling pelo sistema supervisério (SCADA — Supervisory, control and data

acquisition) com acionamento do atuador (motor de passo). A tabela 16 traz os dados de

volume de OE e HS (mL) e os graficos 33, 34 e 35 as observacfes durante a extracao.
Tabelal6. Dados da Extrag&o 15.

Massa de Capim-lim3o (Kg) 9,70
Caracterizacdo Erva seca, seca 48 horas, picada 2 cm
Condi¢des do tempo Dia seco, temperatura ambiente inicial 24 C
Resisténcia liada as 09:51
Procedimento Repeticdo do volume extraido
Hora Tempo de Extra¢do volume de OE (ml) volume de HS (ml)
10:16 1.a gota condensado
10:26 10 26 500
10:36 20 37 1250
10:46 30 39 2000
10:56 40 39 2800

Fonte: autoria propria (2021).

Gréfico 33. Rendimento da Extragéo 15 e volume de Hidrosol
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Fonte: autoria propria (2021).
Gréfico 34. Volume de Hidrosol.
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Fonte: autoria prépria (2021).



Grafico 35. Indicacao do “channeling” pelas diferencas de temperatura — extracédo 15.
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Fonte: autoria propria (2021).
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Extracdo 16; Modo automatico com controle de caminhos preferenciais através de
reacomodagdo com motor de passo; com unidade de refrigeragcdo, com temperatura

controlada.

Data: 17 de outubro de 2021.

Rendimento final = 4,16 mL/kg
Realizada no modo automatico, com controle de “channeling”. Neste experimento foi possivel
a deteccao do channeling pelo sistema supervisério (SCADA — Supervisory, control and data
acquisition) com acionamento do atuador (motor de passo). A tabela 17 traz os dados de

volume de OE e HS (mL) e o gréfico 36, 37 e 38 as observacdes durante a extragao.
Tabelal7. Dados da Extragéo 16.

Massa de Capim-limdo (Kg) 10,10
Caracterizac¢do Erva seca, seca 48 horas, picada 2 cm
Condi¢Bes do tempo Dia seco, temperatura ambiente inicial 22 C
Resisténcia liada as 09:34
Procedimento Repeticdo do volume extraido
Hora Tempo de Extragdo volume de OE (ml) volume de HS (ml)
09:58 1.a gota condensado
10:08 10 24 500
10:18 20 36 1250
10:28 30 42 2000
10:38 40 42 2700

Volume Extraido (mL)

Fonte: autoria propria (2021).

Gréfico 36. Rendimento da Extragéo 16.
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Fonte: autoria prépria (2021).

Grafico 37. volume de Hidrosol.
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Fonte: autoria propria (2021).
Grafico 38. Indicagao do “channeling” pelas diferencas de temperatura — extracéo 16
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Fonte: autoria propria (2021).
Figura 3. Determinacéo do final da extracdo 16 pelo processamento de imagem

[e]e

Fonte: autoria propria (2021).
Extracdo 17; Modo automatico com controle de caminhos preferenciais através de
reacomodacdo com motor de passo; com unidade de refrigeracdo, com temperatura
controlada.

Data: 17 de outubro de 2021.

Rendimento final = 4,59 mL/kg

Realizada no modo automatico, com controle de “channeling”. Neste experimento foi possivel
a deteccdo do channeling pelo sistema supervisorio (SCADA — Supervisory, control and data
acquisition) com acionamento do atuador (motor de passo).
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A tabela 18 traz os dados de volume de OE e HS (mL) e o grafico 39, 40 e 41 as observacoes

durante a extracao.

Tabelal8. Dados da Extracdo 17.

Massa de Capim-limdo (Kg) 9,80

Caracterizacdo

Erva seca, seca 48 horas, picada 2 cm

Condicées do tempo

Dia seco, temperatura ambiente inicial 22 C

Resisténcia liada as 12:53
Procedimento Repeticdo do volume extraido
Hora Tempo de Extracdo volume de OE (ml) volume de HS (ml)
13:16 1.a gota condensado
13:26 10 24 500
13:36 20 40 1250
13:46 30 Lyl 2000
13:56 40 45 2900
14:06 50 45 3500
Fonte: autoria propria (2021).
Gréfico 39. Rendimento da Extragdo 17.
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Fonte: autoria propria (2021).
Grafico 40. Volume de Hidrosol.
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Fonte: autoria propria (2021).
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Grafico 41. Indicacao do “channeling” pelas diferencas de temperatura — extracédo 17.
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Fonte:

Extracdo 18; Modo automatico com
reacomodacdo com motor de passo;
controlada.

Data: 19 de outubro de 2021.
Rendimento final = 4,65 mL/kg

autoria prépria (2021).

controle de caminhos preferenciais através de
com unidade de refrigeracdo, com temperatura

Realizada no modo automéatico, com controle de “channeling”. Neste experimento foi possivel
a deteccao do channeling pelo sistema supervisério (SCADA — Supervisory, control and data
acquisition) com acionamento do atuador (motor de passo).
A tabela 19 traz os dados de volume de OE e HS (mL) e os Graficos 42, 43 e 44 as

observagdes durante a extragao.

Tabelal9. Dados da Extragéo 18.

Massa de Capim-lim3do (Kg)

9,90

Caracterizagdo

Erva seca, seca 48 horas, picada 2 cm

Condigdes do tempo

Dia seco, temperatura ambiente inicial 25 C

Resisténcia liada as

09:38

Procedimento

Repetigdo do volume extraido

Hora Tempo de Extragdo volume de OE (ml) volume de HS (ml)
10:04 1.a gota condensado
10:14 10 23 500
10:24 20 38 1100
10:34 30 46 1800
10:44 40 46 2500

Fonte: autoria prépria (2021).
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Grafico 42. Rendimento da Extracédo 18.
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Gréfico 43. Volume de Hidrosol.
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Fonte: autoria propria (2021).
Gréfico 44. Indicacao do “channeling” pelas diferencas de temperatura — extracéo 18.
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Fonte: autoria propria (2021)



147

Figura 4. Determinacéo do final da extracdo 18 pelo processamento de imagem

Fonte: autoria propria (2021).

Extracdo 19; Modo automatico com controle de caminhos preferenciais através de
reacomodacdo com motor de passo; com unidade de refrigeracdo, com temperatura
controlada.

Data: 20 de outubro de 2021.

Rendimento final = 4,56 mL/kg

Realizada no modo automatico, com controle de “channeling”. Neste experimento foi possivel

a deteccao do channeling pelo sistema supervisorio (SCADA — Supervisory, control and data

acquisition) com acionamento do atuador (motor de passo). A tabela 20 traz os dados de

volume de OE e HS (mL) e os graficos 45, 46 e 47 as observagfes durante a extracao.
Tabela 20. Dados da Extrag&o 19.

Massa de Capim-lim3o (Kg) 10,00
Caracterizagdo Erva seca, seca 48 horas, picada 2 cm
Condigdes do tempo Dia seco, temperatura ambiente inicial 25 C
Resisténcia liada as 10:17
Procedimento Repetigdo do volume extraido
Hora Tempo de Extragdo volume de OE (ml) volume de HS (ml)
10:42 1.a gota condensado
10:52 10 22 500
11:02 20 40 1100
11:12 30 45 1800
11:22 40 45,6 2500

Fonte: autoria propria (2021).
Gréfico 45. Rendimento da Extrag&o 19.
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Fonte: autoria propria (2021).



148

Grafico 46. Volume de Hidrosol.
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Fonte: autoria propria (2021).
Grafico 47. Indicacdo do “channeling” pelas diferengas de temperatura — extragédo 19.
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Fonte: autoria propria (2021).
Figura 5. Determinagéo do final da extragdo 19 pelo processamento de imagem.

Fonte: autoria propria (2021)
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ANEXO A — CERTIFICADOS DE ANALISE QUIMICA FEITA PELA UFMG

Figura 1: Certificado de andlise quimica — amostra 1

Universidade Federal de Minas Gerais
Instituto de Ciéncias Exatas
Departamento de Quimica/Colegiado de Extensao
Telefax: (31) 3409-5720 — e-mail:nucleo.servicos@qui.ufmg.br

UG

Solicitante: = CARLOS ALBERTO

CERTIFICADO DE ANALISE QUIMICA

OLEO ESSENCIAL de LEMONGRASS

Nome comercial: Oleo de Lemongrass, Capim limao
Nomenclatura botanica: Cymbopogon citratus

Extracao: Destilacao por arraste a vapor

Parte da planta: Erva
Lote: Amostra 1

Mo A{ff\rﬂ. Wets da S

Mirra Angelina Neres da Silva
Quimica UFMG/DQ
labcrom25dq@qui.ufmg.br
mirrajolie@yahoo.com.br
Belo Horizonte, 30 de janeiro

de 2022.
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Método de analise:

Cromatografia Gasosa de Alta Resolucio. Cromatégrafo a Gas AGILENT 7820A. EC™wax-10 30m x
0,32mm x 0,25 pm (Alltech). Temp.: Coluna: 50°C (5 min), 3 °C /min a 200°C. Injetor: 200°C Split:
1/50. Detec tor FID:220°C. Volume de injegao: 1 pl. 2,0% m/v em acetato de etila.

Composicao Quimica

Pico IRcae Composto Area %
1 1197 mirceno 16,0
2 1238 Z-B-ocimeno 0,5
3 1250 E-B-ocimeno 04
4 1316 6-metil-5-hepten-2-ona 09
5 1392 6,7-epoximirceno 0,1
6 1441 6xido de limoneno 02
7 1447 citronelal 03
8 1468 hidrato de cis-sabineno 03
9 1515 canfora 0,9

10 1526 a-gurjuneno 1,0
11 1542 B-elemeno 1,0
12 1546 linalool 05
L 13 1566 mircenol 06
14 1646 neral 294
15 1699 geranial 398
16 1730 a-farneseno 0,6
17 1745 y-cadineno 0,3
18 1775 nerol 0,7
19 1823 geraniol 48
outros 1.6

Oleo essencial analisado em
coluna polar tipo Carbowax
20M. IR,,* coluna polar.

Av. Anténio Carlos,6627-Campus—-Pampulha-Belo Horizonte/MG-Brasil

Fonte (UFMG, 2022)

-Cep:31.270-901
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Figura 2: Certificado de andlise quimica — amostra 2

Universidade Federal de Minas Gerais
Instituto de Ciéncias Exatas
Departamento de Quimica/Colegiado de Extensao
Telefax: (31) 3409-5720 — e-mail:nucleo.servicos@qui.ufmg.br

UG

Solicitante:

CERTIFICADO DE ANALISE QUIMICA

CARLOS ALBERTO

OLEO ESSENCIAL de LEMONGRASS

Nome comercial: Oleo de Lemongrass, Capim limao
Nomenclatura botanica: Cymbopogon citratus
Extragdo: Destilagao por arraste a vapor

Parte da planta: Erva
Lote: Amostra 2

Mo Mgz\'\m Weta da v

Mirra Angelina Neres da Silva
Quimica UFMG/DQ
labcrom25dq@qui.ufmg.br
mirrajolie@yahoo.com.br
Belo Horizonte, 10 de margo

de 2022.
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Método de analise:

Cromatografia Gasosa de Alta Resolugao. Cromatégrafo a Gas AGILENT 7820A. EC™wax-10 30m x
0,32mm x 0,25 ym (Alitech). Temp.: Coluna: 50°C (5 min), 3 °C /min a 200°C. Injetor: 200°C Split: 1/50.
Detec tor FID:220°C. Volume de injegao: 1 pl. 2,0% m/v em acetato de etila.

Composicao Quimica

Pico  IRcar Composto Area %
1 1199 mirceno 18,4
2 1239 Z-B-ocimeno 0,6
3 1250 E-B-ocimeno 0,4
4 1317 6-metil-5-hepten-2-ona 0,7
5 1379 6,7-epoximirceno 0,1
6 1441 6xido de limoneno 0,2
7 1447 citronelal 0,2
8 1467 hidrato de cis-sabineno 0,3
9 1515 canfora 0,7
10 1526 a-gurjuneno 1,0
11 1542 B-elemeno 0,8
12 1546 linalool 0,6
13 1566 mircenol 0,6
14 1649 neral 29,6

s 15 1702 geranial 39,4
16 1730 a-farneseno 0,3

17 1745 y-cadineno 0,3

18 1775 nerol 0,8

19 1823 geraniol 3,9

20 2084 cubenol 0,1

21 2165 oxido de cariofileno 0,0

22 2252 a-cadinol 0,1

outros 1,0

Oleo essencial analisado em

coluna polar tipo Carbowax

20M. IR.y* coluna polar.

Av. Anténio Carlos,6627-Campus~Pampulha-Belo Horizonte/MG-Brasil

Fonte (UFMG, 2022)

-Cep:31.270-901
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Figura 3: Certificado de andlise quimica — amostra 3

Universidade Federal de Minas Gerais
Instituto de Ciéncias Exatas 3
Departamento de Quimica/Colegiado de Extensao

Telefax: (31) 3409-5720 — e-mail:nucleo.servicos@qui.ufmg.br

CERTIFICADO DE ANALISE QUIMICA Composigdo Quimica
Solicitante: = CARLOS ALBERTO Pioo 1R Composio Area %
OLEO ESSENCIAL de LEMONGRASS 1 1197 mirceno 15,8
. 2 1238 Z-B-ocimeno 05
Nome comercial: Oleo de Lemongrass, Capim limao .
Nomenclatura botanica: Cymbopogon citratus 3 1249 E-B-ocimeno 04
Extracao: Destilagao por arraste a vapor 4 1316  6-metil-5-hepten-2-ona 0,5
Parte da planta: Erva 6,7-epoximirceno
Lote: Amostra 3 . 179 o . o
6 1440 6xido de limoneno 0,1
7 1446 citronelal 0,2
& - ' o 8 1467  hidrato de cis-sabineno 03
9 1515 canfora 08
@ @ 10 1525 a-gurjuneno 0,9
w 11 1542 B-elemeno 08
v 12 1545 linalool 07
13 1565 mircenol 0,6
Micco. Angiion, Wests da e ¥ - 14 1645 neral 29,8
Mirra Angelina Neres da Silva 15 1698 geranial 41,1
Quimica UFMG/DQ L= m
labcrom25dq@qui.ufmg.br  * = 16 1729 a-farneseno 04
mirrajolie@yahoo.com.br A
Belo Horizonte, 28 de - - 17 1745 y-cadineno 0,2
fevereiro de 2022. 18 1774 nerol 08
’ 2 19 1823 geraniol 40
20 1971 oxido de cariofileno 0,1
« 0 21 2201 T-muurolol 01
@ 22 2215 a-bisabolol 0,1
. ol ; 23 2252 a-cadinol 03
T o e % — b poarplod 24 2282 (E.Z)-farnesol 0,1
1 L il 1
Método de analise: 5 i i
Cromatografia Gasosa de Alta Resolugo. Cromatégrafo a Gas AGILENT 7820A. EC™wax-10 30m x cot:f:ne:sz::l:ll ang‘;f;g;:;n
0,32mm x 0,25 pm (Alitech). Temp.: Coluna: 50°C (5 min), 3 °C /min a 200°C. Injetor: 200°C Split: 1/50. P . po
Detec tor FID:220°C. Volume de injegdo: 1 pl. 2,0% m/v em acetato de etila. 20M. IR, coluna polar.

Av. Anténio Carlos,6627-Campus—Pampulha-Belo Horizonte/MG-Brasil -Cep:31.270-901

18

Fonte (UFMG, 2022)



Figura 4: Certificado de andlise quimica — amostra 4

Universidade Federal de Minas Gerais
Instituto de Ciéncias Exatas
Departamento de Quimica/Colegiado de Extensao
Telefax: (31) 3409-5720 — e-mail:nucleo.servicos@qui.ufmg.br

UG

Solicitante: CARLOS ALBERTO

OLEO ESSENCIAL de LEMONGRASS

CERTIFICADO DE ANALISE QUIMICA

Nome comercial: Oleo de Lemongrass, Capim limao

Nomenclatura botanica: Cymbopogon citratus

Extracao: Destilagao por arraste a vapor

Parte da planta: Erva
Lote: Amostra 4

H.tm. Nfiim With daSiva

Mirra Angelina Neres da Silva
Quimica UFMG/DQ
labcrom25dq@qui.ufmg.br
mirrajolie@yahoo.com.br
Belo Horizonte, 31 de janeiro

de 2022.

Composigdo Quimica
Pico IR Composto Area %
1 1197 mirceno 15,6
2 1239 Z-B-ocimeno 05
—i=rs 3 1250 E-B-ocimeno 04
Nome 4 1317  6-metil-5-hepten-2-ona 07
“ ” 5 1441 oxido de limoneno 0,1
6 1447 citronelal 0,2
= 7 1468 hidrato de cis-sabineno 03
T " 8 1516 canfora 09
9 1526 a-gurjuneno 1,0
~ . - 10 1543 B-elemeno 0.9
1 1546 linalool 038
= & 12 1566 mircenol 06
% 13 1646 neral 30,5
- . 14 1699 geranial 40,8
15 1730 a-farneseno 04
o . 16 1746 y-cadineno 03
' 17 1776 nerol 09
18 1824 geraniol 39
= z 19 2253 a-cadinol 03
outros 1,0
» e »
o 7 g wo = *
Y - Ak it e Oleo essencial analisado em
rgee D . I O R R e coluna polar tipo Carbowax
Método de andlise: 20M. IRc4" coluna polar.

Cromatografia Gasosa de Alta Resolugao. Cromatégrafo a Gas AGILENT 7820A. EC™wax-10 30m x
0,32mm x 0,25 pm (Alltech). Temp.: Coluna: 50°C (5 min), 3 °C /min a 200°C. Injetor: 200°C Split: 1/50.

Detec tor FID:220°C.

. Volume de injegao: 1 pl. 2,0% m/v em acetato de etila.

Av. Anténio Carlos,6627-Campus—Pampulha-Belo Horizonte/MG-Brasil -Cep:31.270-901

Fonte (UFMG, 2022)
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Figura 5: Certificado de andlise quimica — amostra 5

Universidade Federal de Minas Gerais
Instituto de Ciéncias Exatas
Departamento de Quimica/Colegiado de Extensao
Telefax: (31) 3409-5720 — e-mail:nucleo.servicos@qui.ufmg.br

UG

CERTIFICADO DE ANALISE QUIMICA

Solicitante: ~ CARLOS ALBERTO
OLEO ESSENCIAL de LEMONGRASS

Nome comercial: Oleo de Lemongrass, Capim limao
Nomenclatura botanica: Cymbopogon citratus
Extragdo: Destilagao por arraste a vapor

Parte da planta: Erva

Lote: Amostra 5

Nome

Mica Mﬁi\m W da I

Mirra Angelina Neres da Silva
Quimica UFMG/DQ 3
labcrom25dq@qui.ufmg.br
mirrajolie@yahoo.com.br
Belo Horizonte, 31 de janeiro
de 2022.

@ 7 o
LLie | iwres ar

1
- 18
20

Meétodo de analise:
Cromatografia Gasosa de Alta Resolugao. Cromatografo a Gas AGILENT 7820A. EC™wax-10 30m

x0,32mm x 0,25 ym (Alltech). Temp.: Coluna: 50°C (5 min), 3 °C /min a 200°C. Injetor: 200°C Split:

1/50. Detec tor FID:220°C. Volume de injegao: 1 . 2,0% m/v em acetato de efila.

Composicao Quimica

Pico IRcaic Composto Area %
1 1197 mirceno 16,4
2 1239 Z-B-ocimeno 05
3 1250 E-B-ocimeno 04
4 1316 6-metil-5-hepten-2-ona 1,0
5 1392 6,7-epoximirceno 0,1
6 1441 6xido de limoneno 02
7 1447 citronelal 02
8 1468 hidrato de cis-sabineno 03
9 1515 canfora 09
10 1526 a-gurjuneno 15t

1 1543 B-elemeno 1,0
12 1546 linalool 0,6
13 1566 mircenol 06
14 1647 neral 30,2
15 1699 geranial 40,2
16 1730 a-farneseno 04
17 1746 y-cadineno 03
18 1775 nerol 09
19 1824 geraniol 37
20 2253 a-cadinol 0,3

outros 09

Oleo essencial analisado em
coluna polar tipo Carbowax
20M. IR.,* coluna polar.

Av. Anténio Carlos,6627-Campus—-Pampulha-Belo Horizonte/MG-Brasil -Cep:31.270-901

Fonte (UFMG, 2022)

Figura 6: Certificado de analise quimica — amostra 6
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Universidade Federal de Minas Gerais
Instituto de Ciéncias Exatas
Departamento de Quimica/Colegiado de Extensao
Telefax: (31) 3409-5720 — e-mail:nucleo.servicos@qui.ufmg.br

UENG

CERTIFICADO DE ANALISE QUIMICA

Solicitante: ~ CARLOS ALBERTO

OLEO ESSENCIAL de LEMONGRASS
Nome comercial: Oleo de Lemongrass, Capim limao

 citratus

Extragao: Destilagao por arraste a vapor

Parte da planta: Erva
Lote: Amostra 6

Micio. Pghion. Wt da I

Mirra Angelina Neres da Silva
Quimica UFMG/DQ
labcrom25dq@qui.ufmg.br
mirrajolie@yahoo.com.br
Belo Horizonte, 30 de janeiro

de 2022.

%
p ,,
-
-
- 5
%
- ™ @ oD = e
* oo E || & 2ol
[ Ko I

W15 e w8 W s M B Mo B M s M0 ®S as @5 Mo @3 o om

Método de analise:

Cromatografia Gasosa de Alta Resolugao. Cromatégrafo a Gas AGILENT 7820A. EC™Wwax-10 30m x
0,32mm x 0,25 ym (Altech). Temp.: Coluna: 50°C (5 min), 3 °C /min a 200°C. Injetor: 200°C Spiit:
1/50. Detec tor FID:220°C. Volume de injecdo: 1 ul. 2,0% m/v em acetato de efila.

Composi¢ao Quimica

Pico IRk Composto Area %
1 1197 mirceno 15,1
2 1238 Z-B-ocimeno 05
3 1249 E-B-ocimeno 03
4 1316 6-metil-5-hepten-2-ona 0,7
5 1447 citronelal 0,2
6 1467 hidrato de cis-sabineno 02
7 1515 canfora 09
8 1525 a-gurjuneno 09
9 1542 B-elemeno 09

10 1545 linalool 08
1 1566 mircenol 0,6
12 1646 neral 29,7
13 1699 geranial 39,2
14 1730 a-farneseno 03
15 1745 y-cadineno 02
16 1775 nerol 038
17 1823 geraniol 4,0
18 1972 o6xido de cariofileno 0,1
19 2202 T-muurolol 0,1
20 2215 a-bisabolol 0,2
21 2253 a-cadinol 0,3
22 2321 farnesol 03

outros 38

Oleo essencial analisado em
coluna polar tipo Carbowax

20M. IR.y* coluna polar.

Av. Antdnio Carlos,6627-Campus—Pampulha-Belo Horizonte/MG-Brasil -Cep:31.270-901

Fonte (UFMG, 2022)
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Figura 7: Certificado de andlise quimica — amostra 7

Universidade Federal de Minas Gerais
Instituto de Ciéncias Exatas
Departamento de Quimica/Colegiado de Extensao
Telefax: (31) 3409-5720 — e-mail:nucleo.servicos@qui.ufmg.br

UG

CERTIFICADO DE ANALISE QUIMICA

Solicitante: ~ CARLOS ALBERTO

OLEO ESSENCIAL de LEMONGRASS

Nome comercial: Oleo de Lemongrass, Capim limao
N, 1 2 c

1 citratus.

Extragdo: Destilagao por arraste a vapor Composi¢do Quimica
Parte da planta: Erva -
Lote: Amostra 7 Pico  IReac Composto Area %
1 1197 mirceno 171
—tavwe 2 1238 Z-B-ocimeno 05
Nome 3 1249 E-B-ocimeno 04
™ ) 4 1316  6-metil-5-hepten-2-ona 1,2
= 5 1392 6,7-epoximirceno 0,1
. boid - 6 1440 6xido de limoneno 0,2
7 1447 citronelal 0,2
- 8 1467  hidrato de cis-sabineno 03
" » " 9 1515 canfora 1,1
Pirro A‘f\\m W da v 10 1525 a-gurjuneno 11
Mirra Angelina Neres da Silva b e 1 1542 B-elemeno 1,0
Quimica UFMG/DQ 12 1545 linalool 06
I;?::jﬂi%ﬁ&tiﬁg.'b? - 13 1565 mircenol 06
Belo Horizonte, 30 de janeiro 14 1646 neral 30,6
de 2022. 15 1699 geranial 39,9
) " N 16 1730 a-farneseno 03
17 1745 y-cadineno 0,3
i 18 1775 nerol 0,6
19 1823 geraniol 34
" ] s outros 0,4
® = i
(R M Gl 1 by Oleo essencial analisado em
e g R PR N/ Gl P 0P RSP R o | s S A AR S Q200 coluna polar tipo Carbowax
Método de analise: 20M. IR.," coluna polar.

Cromatografia Gasosa de Alta Resolugao. Cromatégrafo a Gas AGILENT 7820A. EC™wax-10 30m x
0,32mm x 0,25 um (Alltech). Temp.: Coluna: 50°C (5 min), 3 °C /min a 200°C. Injetor: 200°C Split:
1/50. Detec tor FID:220°C. Volume de injegao: 1 . 2,0% miv em acetato de etila.

Av. Anténio Carlos,6627-Campus—Pampulha-Belo Horizonte/MG-Brasil -Cep:31.270-901

Fonte (UFMG, 2022)



Figura 8: Certificado de andlise quimica — amostra 8

Universidade Federal de Minas Gerais
Instituto de Ciéncias Exatas
Departamento de Quimica/Colegiado de Extensao
Telefax: (31) 3409-5720 — e-mail:nucleo.servicos@qui.ufmg.br

UG

CERTIFICADO DE ANALISE QUIMICA

Solicitante: ~ CARLOS ALBERTO

OLEO ESSENCIAL de LEMONGRASS

Nome comercial: Oleo de Lemongrass, Capim limao
i i T aasi b

citratus

Extragao: Destilagao por arraste a vapor

Parte da planta: Erva
Lote: Amostra 8

Micco. Ancginn, W da v

Mirra Angelina Neres da Silva
Quimica UFMG/DQ
labcrom25dq@qui.ufmg.br
mirrajolie@yahoo.com.br
Belo Horizonte, 06 de margo

de 2022.

15

14

™
e

|

&
ol w10

A A

Método de analise:

Cromatografia Gasosa de Alta Resolugao. Cromatégrafo a Gas AGILENT 7820A. EC™wax-10 30m x
0,32mm x 0,25 ym (Alltech). Temp.: Coluna: 50°C (5 min), 3 °C /min a 200°C. Injetor: 200°C Split: 1/50.
Detec tor FID:220°C. Volume de injecao: 1 pl. 2,0% m/v em acetato de etila.

Composigéo Quimica

Pico IRz Composto Area %

1 1197 mirceno 16,7

2 1238 Z-B-ocimeno 0,5

3 1249 E-B-ocimeno 0,3

4 1316 6-metil-5-hepten-2-ona 1,2

5 1379 6,7-epoximirceno 0,2

6 1435 oxido de limoneno 2,0

7 1446 citronelal 0,2

8 1467 hidrato de cis-sabineno 0,3

9 1514 canfora 1,0

10 1525 a-gurjuneno 1,0
1 1541 B-elemeno 1,0
12 1545 linalool 0,6
13 1565 mircenol 0,6
14 1645 neral 295
15 1698 geranial 39,2
16 1729 a-farneseno 0,2
17 1745 y-cadineno 0,3
18 1774 nerol 0,7
19 1822 geraniol 3,0
20 2083 cubenol 0,1
21 2165 6xido de cariofileno 0,1
22 2252 a-cadinol 0,1
outros 1,2

Oleo essencial analisado em
coluna polar tipo Carbowax
20M. IRcy" coluna polar.

Av. Anténio Carlos,6627-Campus—-Pampulha-Belo Horizonte/MG-Brasil -Cep:31.270-901

Fonte (UFMG, 2022)
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Figura 9: Certificado de andlise quimica — amostra 9

Universidade Federal de Minas Gerais
Instituto de Ciéncias Exatas
Departamento de Quimica/Colegiado de Extensao
Telefax: (31) 3409-5720 - e-mail:nucleo.servicos@qui.ufmg.br

UG

CERTIFICADO DE ANALISE QUIMICA

Solicitante: ~ CARLOS ALBERTO

OLEO ESSENCIAL de LEMONGRASS

Nome comercial: Oleo de Lemongrass, Capim limao
i i T aasi b

Composi¢ao Quimica

Extragao: Destilagao por arraste a vapor

Parte da planta: Erva
Lote: Amostra 9

Mo Mf@'\m Wews da S

Mirra Angelina Neres da Silva
Quimica UFMG/DQ
labcrom25dq@qui.ufmg.br
mirrajolie@yahoo.com.br
Belo Horizonte, 15 de

fevereiro de 2022.

Pico  IRea Composto Area %
iatie 1 1197 mirceno 17,5
2 1238 Z-B-ocimeno 0,6
3 1250 E-B-ocimeno 04
4 1316 6-metil-5-hepten-2-ona 14
— 5 1380 6,7-epoximirceno 0,2
“om!‘ R 6 1441 o6xido de limoneno 0,2
« " 7 1447 citronelal 0,2
8 1468 hidrato de cis-sabineno 03
A w - 9 1515 cénfora 11
10 1526 a-gurjuneno 1,0
» < . 1 1542 B-elemeno 12
= 12 1546 linalool 0,7
5 13 1566 mircenol 0,5
2 14 1646 neral 30,5
» “ 15 1699 geranial 39,1
16 1730 a-farneseno 0,2
» 17 1745 y-cadineno 03
18 1775 nerol 06
: 19 1823 geraniol 34
outros 05
> «
W T L e -2
N ; ~‘1" . Oleo essencial analisado em

" ® 2 M 3% a ®m m W X W 4 @

Método de analise:

Cromatografia Gasosa de Alta Resolugao. Cromatégrafo a Gas AGILENT 7820A. EC™wax-10 30m x
0,32mm x 0,25 ym (Alitech). Temp.: Coluna: 50°C (5 min), 3 °C /min a 200°C. Injetor: 200°C Split: 1/50.
Detec tor FID:220°C. Volume de injecao: 1 pl. 2,0% m/v em acetato de etila.

coluna polar tipo Carbowax

20M. IR.,* coluna polar.

Av. Anténio Carlos,6627-Campus—-Pampulha-Belo Horizonte/MG-Brasil -Cep:31.270-901

Fonte (UFMG, 2022)

Figura 10: Certificado de anélise quimica — amostra 10
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Universidade Federal de Minas Gerais
Instituto de Ciéncias Exatas

de Extensao

P
Telefax: (31) 3409-5720 — e-mail:nucleo.servicos@qui.ufmg.br

UG

Solicitante:

OLEO ESSENCIAL de LEMONGRASS

Nome comercial: Oleo de Lemongrass,
bkiilon: Dol

CARLOS ALBERTO

Extragéo: Destilagéao por arraste a vapor

Parte da planta: Erva
Lote: Amostra 10

Mo An?«n Wt ca S
Mirra Angelina Neres da Silva
Quimica UFMG/DQ
labcrom25dq@qui.ufmg br
mirrajolie@yahoo.com.br
Belo Horizonte, 03 de margo

de 2022.

CERTIFICADO DE ANALISE QUIMICA

Método de analise:
Cromatografia Gasosa de Alta Resolugdo. Cromatdgrafo a Gas AGILENT 7820A. EC™wax-10 30m x

0,32mm x 0,25 ym (Altech). Temp.: Coluna: 50°C (S min), 3 °C /min a 200°C. Injetor: 200°C Split: 1/50.
Detec tor FID:220°C. Volume de injecao: 1 L 2,0% m/v em acetato de etila.

Oleo essencial analisado em
coluna polar tipo Carbowax
20M. IR, coluna polar.

Composi¢ao Quimica
Pico  IReyc Composto Area %
1 1197 mirceno 147
(_:ap'm limao 2 1239 Z-B-ocimeno 05
e, 3 1250 E-p-ocimeno 03
4 1317 6-metil-5-hepten-2-ona 06
5 1380 6,7-epoximirceno 0,2
6 1441 6xido de limoneno 0,1
o s 7 1447 citronelal 02
o 8 1468 hidrato de cis-sabineno 03
- 9 1516 canfora 09
= - 10 1526 a-gurjuneno 08
1 1543 B-elemeno 09
= " 12 1548 linalool 05
i 13 1566 mircenol 03
14 1647 neral 315
= ;15 1700 geranial 427
16 1730 a-farneseno 02
P 17 1746 y-cadineno 02
18 1775 nerol 04
7 19 1823 geraniol 36
3 20 1967 dxido de cariofileno 0,1
= 21 2216 a-bisabolol 00
“ i tr 22 2253 a-cadinol 02
i o oo B == ‘ < ot outros 07

Av. Anténio Carlos,6627-C.

Belo Horizonte/M:

| -Cep:31.270-901

Fonte (UFMG, 2022)
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Figura 11: Certificado de andlise quimica — amostra 11

Universidade Federal de Minas Gerais
Instituto de Ciéncias Exatas
epartamento de Quimica/Colegiado de Extensao
Telefax: (31) 3409-5720 — e-mail:nucleo.servicos@qui.ufmg.br

UG

CERTIFICADO DE ANALISE QUIMICA

Solicitante: CARLOS ALBERTO

OLEO ESSENCIAL de LEMONGRASS

Nome comercial: Oleo de Lemongrass, Capim limao
N H botanica: Cvmb

Extragéo: Destilagao por arraste a vapor

Parte da planta: Erva
Lote: Amostra 11

o, Aocglicn. Wt doSha

Mirra Angelina Neres da Silva
Quimica UFMG/DQ
labcrom25dq@qui.ufmg.br
mirrajolie@yahoo.com.br
Belo Horizonte, 28 de

fevereiro de 2022.

Composicéo Quimica
Pico  IRcac Composto Area %
st 1 1197 mirceno 13,2
2 1238 Z-B-ocimeno 0,5
3 1250 E-B-ocimeno 0,3
4 1316  6-metil-5-hepten-2-ona 05
— 5 1380 6,7-epoximirceno 02
a ;o;ne ' i 6 1441 o6xido de limoneno 01
w 7 1447 citronelal 0.2
g N 8 1468 hidrato de cis-sabineno 03
9 1515 canfora 1,0
. ” 10 1526 a-gurjuneno 038
7 = 1 1542 B-elemeno 1,0
o L 12 1545 linalool 05
13 1566 mircenol 03
o v 14 1646 neral 31,9
15 1699 geranial 433
| 16 1730 a-farneseno 0,2
17 1745 y-cadineno 03
: 18 1775 nerol 04
19 1823 geraniol 3,6
; = - 20 2215 a-bisabolol 01
- 21 2253 a-cadinol 0,2
bt ", b ey G 1 = S outros 04

i S S S R S

Método de analise:

Cromatografia Gasosa de Atta Resolugao. Cromatégrafo a Gés AGILENT 7820A. EC™wax-10 30m x
0,32mm x 0,25 ym (Alitech). Temp.: Coluna: 50°C (5 min), 3 °C /min a 200°C. Injetor: 200°C Split: 1/50.
Detec tor FID:220°C. Volume de inje¢#o: 1 ul. 2,0% m/v em acetato de etila.

Oleo essencial analisado em
coluna polar tipo Carbowax
20M. IR coluna polar.

Av. Anténio Carlos,6627-Campus—Pampulha-Belo Horizonte/MG-Brasil -Cep:31.270-901

Fonte (UFMG, 2022)
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Figura 12: Certificado de andlise quimica — amostra 12

Universidade Federal de Minas Gerais
Instituto de Ciéncias Exatas
Dep i legiado de Extensao
Telefax: (31) 3409-5720 - e-mail:nucleo.servicos@qui.ufmg.br

UG

CERTIFICADO DE ANALISE QUIMICA

Solicitante:  CARLOS ALBERTO

OLEO ESSENCIAL de LEMONGRASS

Nome Oleo de L
e A

Extracdo: Destilagao por arr,aste a vapor

Parte da planta: Erva
Lote: Amostra 12

Nico. Aeglion. W da S

Mirra Angelina Neres da Silva
i DQ

Quimica UFMG/I
labcrom25dq@qui.ufmg.br
mirrajolie@yahoo.com.br

Belo Horizonte, 30 de janeiro
de 2022.

Capim limao Composigao Quimica
pogon citratus
Pico  IReaic Composto Area %
1 1197 mirceno 154
2 1238 Z-B-ocimeno 05
3 1249 E-B-ocimeno 04
e v ot 4 1316  6-metil-5-hepten-2-ona 09
5 1392 6,7-epoximirceno 0,1
i ‘ 6 1441 6xido de limoneno 0,2
o 7 1447 citronelal 02
- g o 8 1467  hidrato de cis-sabineno 03
- 9 1515 canfora 08
- - » 10 1526 a-gurjuneno 09
x 1 1542 B-elemeno 08
4 & 12 1545 linalool 05
i : 13 1566 mircenol 04
% 14 1646 neral 318
- - 15 1699 geranial 420
16 1730 a-farneseno 03
- ® 17 1745 y-cadineno 03
18 1775 nerol 04
- e 19 1823 geraniol 36
20 2253 a-cadinol 0,1
= i outros 02
- @ o
B e % ok l o Oleo essencial analisado em
7w  wms ms w5 ms @5 ms #5 = ms  m ms & e %8 e m coluna polar tipo Carbowax

Método de analise:

Cromatografia Gasosa de Alta Resolugao. Cromatdgralo a Gas AGILENT 7820A. EC™wax-10 30m x
0,32mm x 0,25 ym (Alltech). Temp.: Coluna: 50°C (5 min), 3 °C /min a 200°C. Injetor: 200°C Split: 1/50.
Detec tor FID:220°C. Volume de injegao: 1 . 2,0% m/v em acetato de etila

20M. IRy " coluna polar.

Av. Anténio Carlos,6627-Campus—Pampulha-Belo Horizonte/MG-Brasil -Cep:31.270-901

Fonte (UFMG, 2022)
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Figura 13: Certificado de andlise quimica — amostra 13

Universidade Federal de Minas Gerais
Instituto de Ciéncias Exatas i
Departamento de Quimica/Colegiado de Extensao
Telefax: (31) 3409-5720 — e-mail:nucleo.servicos@qui.ufmg.br

CERTIFICADO DE ANALISE QUIMICA

Solicitante: ~ CARLOS ALBERTO

Composigdo Quimica
OLEO ESSENCIAL de LEMONGRASS Pico  IReae Composto Area %
Nome comercial: Oleo de Lemongrass, Capim liméo 1 1197 mirceno 16
‘E‘ | by : ica: Cymb citratus 2 1238 Z-B-ocimeno 04
xtragao: Destilagao por arraste a vapor g
Parte da planta: Erva 3 1249 E-B-ocimeno 03
Lote: Amostra 13 4 1316  6-metil-5-hepten-2-ona 04
5 1379 6,7-epoximirceno 0,2
I i 6 1435 oxido de limoneno 24
| Nome # 7 1446 citronelal 02
8 1467 hidrato de cis-sabineno 03
2 ) 9 1515 canfora 09
i ; 10 1525 a-gurjuneno 038
11 1542 B-elemeno 1,0
-
£ = - 12 1545 linalool 05
Mo P«fx\m W da v " :
- 13 1565 mircenol 03
Mirra Angelina Neres da Silva
Quimica UFMG/DQ - - 14 1646 neral 31,9
labcrom25dq@qui.ufmg.br - = .
mirrajolie@yahoo.com.br 15 1698 geranial 8.7
Belo Horizonte, 06 de margo e ot 16 1729 a-farneseno 03
de 2022. :
. 17 1745 y-cadineno 0,2
N 18 1774 nerol 04
19 1823 geraniol 34
i 1 20 2083 cubenol 0.1
4 > A 21 2215 a-bisabolol 0,1
it w© E asais s = 22 2252 a-cadinol 0,2
§ b L A , outros 05
gam? dea’u ngm: de Alta Resolug#o. Cromatégrafo a Gas AGILENT 7820A. EC™wax-10 30 Otdo essaiiclal analisads éfn
romatografia Gasosa de Alta Res: romatégrafo a G /ax-10 30m x i
0,32mim % 0,25 pm. (Altech). Temp,'uéOMna: 50°C (5 min), 3 °C /min a 200°C. Injetor: 200°C Split: 1/50. coluna po}ar tipo Carbowax
Detec tor FID:220°C. Volume de injegao: 1 pl. 2,0% m/v em acetato de etila. 20M. IRcy* coluna polar.

Av. Anténio Carlos,6627-Campus—Pampulha-Belo Horizonte/MG-Brasil -Cep:31.270-901

Fonte (UFMG, 2022)



Figura 14: Certificado de andlise quimica — amostra 14

Universidade Federal de Minas Gerais
Instituto de Ciéncias Exatas
D de Quimica/C de Extensao
Telefax: (31) 3409-5720 - e-mail:nucleo.servicos@qui.ufmg.br

UG

CERTIFICADO DE ANALISE QUIMICA

Solicitante: ~ CARLOS ALBERTO

OLEO ESSENCIAL de LEMONGRASS

Nome comercial: Oleo de Lemongrass, Capim limao Composicéo Quimica
N . s Cymb citratus Pico IR Composto Area %
m"::::‘::‘."fgf:aw amaste a vapor 1 197 mirceno 136
Lote: Amostra 14 2 1238 Z-B-ocimeno 04
3 1249 E-B-ocimeno 03
4 1316  6-metil-5-hepten-2-ona 04
= 5 1380 6,7-epoximirceno 0,2
i . 6 1440 6xido de limoneno 0,1
- 7 1447 citronelal 0,2
- 8 1467  hidrato de cis-sabineno 03
3 9 9 1515 canfora 11
10 1525 a-gurjuneno 08
= - » 11 1542 p-elemeno 11
Neio h"f!‘m‘ Wty da e 12 1545 linalool 0,6
Mirra Angelina Neres da Silva - 13 1565 mircenol 03
Quimica UFMG/DQ 2 14 1646 neral 32,0
':ﬁmi%‘ﬁ:‘:i’:'n‘?s? = 2 15 1699 geranial M1
Belo Horizonte, 07 de 16 1730 a-farneseno 0,2
fevereiro de 2022. 17 1745 y-cadineno 0,3
: g : 18 1775 nerol 04
19 1823 geraniol 31
e - 20 2253 a-cadinol 0,2
outros 04
» > .
B T o - % = < Oleo essencial analisado em
: e z == = " coluna polar tipo Carbowax
gianliaaciaih ol S o 20M. IRc4" coluna polar.
Método de analise:
Cromatografia Gasosa de Ala Resolugao, Cromatégrafo a Gés AGILENT 7820A. EC™wax-10 30m x
0,32mm x 0,25 um_(Altech). Temp.: Cokuna: 50°C (5 min), 3 °C /min a 200°C. Injetor: 200°C Spiit: 1/50.
Detec tor FID:220°C. Volume de injegao: 1 ul. 2.0% m/v em acetato de etila
Av. Anténio Carlos,6627-Camp pi Belo Hor Brasil -Cep:31.270-901

Fonte (UFMG, 2022)

29



Figura 15: Certificado de andlise quimica — amostra 15

Universidade Federal de Minas Gerais

Instituto de Ciéncias Exatas g
Departamento de Quimica/Colegiado de Extensao

Telefax: (31) 3409-5720 ~ e-mail:nucleo.servicos@qui.ufmg.br

CERTIFICADO DE ANALISE QUIMICA

Solicitante: CARLOS ALBERTO

OLEO ESSENCIAL de

Nome comercial: Oleo de Lemongrass, Capim limao
N i a Cymb

Extracéo: Destilagao por arraste a vapor

Parte da planta: Erva
Lote: Amostra 15

Mo thm Ny S

Mirra Angelina Neres da Silva
Quimica UFMG/DQ
labcrom25dq@qui.ufmg.br
mirrajolie@yahoo.com.br
Belo Horizonte, 31 de janeiro

de 2022.

Composigédo Quimica

LEMONGRASS Pico  IReac Composto Area %
1 1197 mirceno 12,3
 citratus 2 1239 Z-B-ocimeno 04
3 1250 E-B-ocimeno 03
4 1317  6-metil-5-hepten-2-ona 04
5 1393 6,7-epoximirceno 0,1
6 1441 6xido de limoneno 0,1
o 7 1448 citronelal 0,2
- 8 1468 hidrato de cis-sabineno 03
9 1516 canfora 08
e 10 1526 a-gurjuneno 0,8
5 = 1 1543 B-elemeno 09
12 1546 linalool 06
K3 13 1567 mircenol 0,3
- 14 1647 neral 32,0
- - 15 1700 geranial 439
’ 16 1731 a-farneseno 04
5 A 17 1746 y-cadineno 04
18 1776 nerol 04
19 1824 geraniol 3,1
= = 20 2254 a-cadinol 0,3
outros 17

. o - Oleo essencial analisado em

colun lar tipo Carbowa:
P T wem ﬁ?" e & . 20M. |:|f.?l cnlu‘:m polar. X
Método de analise:

Cromatografia Gasosa de Alta Resolugao. Cromatbgrafo a Gas AGILENT 7820A. EC™wax-10 30m
X0,32mm x 0,25 ym (Alltech). Temp.: Coluna: 50°C (5 min), 3 °C /min a 200°C. Injetor: 200°C Spiit:
1/50. Detec tor FID:220°C. Volume de injegao: 1 jl. 2,0% m/v em acetato de efila.

Av. Anténio Carlos,6627-Campus—Pampulha-Belo Horizonte/MG-Brasil -Cep:31.270-901

Fonte (UFMG, 2022)
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Figura 16: Certificado de andlise quimica — amostra 16

Universidade Federal de Minas Gerais
Instituto de Ciéncias Exatas
D de Qui iado de Extensao
Telefax: (31) 3409-5720 — e-mail:nucleo.servicos@qui.ufmg.br

UG

CERTIFICADO DE ANALISE QUIMICA

Solicitante: ~ CARLOS ALBERTO

OLEO ESSENCIAL de LEMONGRASS

Nome comercial: Oleo de Lemongrass, Capim limao
biagiden: Cvmb

citratus

Extracgdo: Destilagao por arraste a vapor

31

Parte da planta: Erva Composigho Quimica
Lote: Amostra 16 Pico IRcac C Area %
1 1197 mirceno 133
T 2 1239 Z-B-ocimeno 04
Nome 3 1250 E-B-ocimeno 03
- . 4 1317  6-metil-5-hepten-2-ona 04
. 5 1380 6,7-epoximirceno 0,2
- © 6 1441 6xido de limoneno 0,1
7 1447 citronelal 0,2
PA RS - = 8 1468  hidrato de cis-sabineno 0,2
§ = 9 1516 canfora 09
Hua. Avgicn, W dabe » e 10 152 a-gurjuneno 07
Mirra Angelina Neres da Silva 11 1543 B-elemeno 1,0
Quimica UFMG/DQ i
labcrom25dq@qui uimg br = ™ 42: 1566 finalool 06
mirrajolie@yahoo.com.br 13 1566 mircenol 0,2
Belo Horizonte, 15 de J "
fevereiro de 2022. 14: 1647 neral 323
. 15 1700 geranial 440
» = 16 1730 a-fareseno 04
17 1746 y-cadineno 03
- © 18 1775 nerol 04
- 19 1824 geraniol 36
» &7 5 20 2253 a-cadinol 0,2
™l s & Featood l s outros 0,2
A M T L :
T L e R S P S S R Oleo essencial analisado em
Método de analise: coluna polar tipo Carbowax

Cromatografia Gasosa de Ala Resolugdo. Cromatégrafo a Gés AGILENT 7820A. EC™wax-10 30m x
0,32mm x 0,25 pm_(Alltech). Temp.: Coluna: 50°C (5 min), 3 °C /min a 200°C. Injetor: 200°C Spiit: 1/50.
Detec tor FID:220°C. Volume de injegao: 1 ul. 2.0% m/v em acetato de efila.

20M. IR.,* coluna polar.

Av. Anténio Carlos,6627-Campus—Pampulha-Belo Horizonte/MG-Brasil -Cep:31.270-901

Fonte (UFMG, 2022)



Figura 17: Certificado de andlise quimica — amostra 17

Universidade Federal de Minas Gerais
Instituto de Ciéncias Exatas
Departamento de Quimica/Colegiado de Extensao
Telefax: (31) 3409-5720 — e-mail:nucleo.servicos@qui.ufmg.br

UG

CERTIFICADO DE ANALISE QUIMICA

Solicitante: ~ CARLOS ALBERTO

OLEO ESSENCIAL de LEMONGRASS

Nome comercial: Oleo de Lemongrass, Capim limao

1 citratus

Y
Extragao: Destilagao por arraste a vapor

Parte da planta: Erva
Lote: Amostra 17

Micia. Avlion, Wests a3

Mirra Angelina Neres da Silva
Quimica UFMG/DQ
labcrom25dq@qui.ufmg.br
mirrajolie@yahoo.com.br
Belo Horizonte, 07 de

fevereiro de 2022.

Composigdo Quimica

Pico IRy Composto Area %
1 1197 mirceno 14,0
2 1238 Z-B-ocimeno 04
3 1249 E-B-ocimeno 03
— lmom 8tk Gy . 4 1316  6-metil-5-hepten-2-ona 05
Nome 5 1380 6,7-epoximirceno 02
= n 6 1440 6xido de limoneno 0,1
w 7 1447 citronelal 02
N 8 1467  hidrato de cis-sabineno 02
" = 9 1515 cénfora 10
10 1525 a-gurjuneno 07
e = 2 1 1542 B-elemeno 11
12 1545 linalool 06
13 1565 mircenol 0,2
e 2 14 1645 neral 32,0
15 1698 geranial 436
“ “ 16 1730 a-farneseno 03
17 1745 y-cadineno 03
18 1775 nerol 03
" & 19 1823 geraniol 37
20 2258 a-cadinol 0.2
= outros 0,1
T Oleo essencial analisado em
J - - l b4 coluna polar tipo Carbowax
L i 20M. IRea* coluna polar.
Método de analise:

Cromatografia Gasosa de Alta Resolugao. Cromatégrafo a Gés AGILENT 7820A. EC™wax-10 30m x
0,32mm x 0,25 pm (Alitech). Temp.: Coluna: 50°C (5 min), 3 °C /min a 200°C. Injetor: 200°C Split: 1/50.
Detec tor FID:220°C. Volume de injego: 1 l. 2,0% m/v em acetato de etila.

Av. Anténio Carlos,6627-Campus—Pampulha-Belo Horizonte/MG-Brasil -Cep:31.270-901

Fonte (UFMG, 2022)
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Figura 18: Certificado de andlise quimica — amostra 18

Universidade Federal de Minas Gerais
Instituto de Ciéncias Exatas
Departamento de Quimica/Colegiado de Extensao

Telefax: (31) 3409-5720 ~ e-mail:nucleo.servicos@qui.ufmg.br

UG

Solicitante:

CARLOS ALBERTO

CERTIFICADO DE ANALISE QUIMICA

OLEO ESSENCIAL de LEMONGRASS Composicao Quimica
Nome comercial: Oleo de Lemongrass, Capim limao
Cymb citratus
Extracéo: Destilagao por arraste a vapor Pico  IRae C Area %
Ports de plama: Erva 1 1197 mirceno 14,0
2 2 1238 Z-B-ocimeno 04
3 1249 E-B-ocimeno 03
4 1316 6metil-5-hepten-2-ona 05
5 1380 6,7-epoximirceno 0,2
] = 6 1440 bxido de limoneno 0,1
w 7 1447 citronelal 0,2
8 1467  hidrato de cis-sabineno 02
= = 9 1515 céanfora 1,0
10 1525 a-gurjuneno 07
- = 1 1542 B-elemeno 11
oo, Wt da S = = ,
Mo, Ao, 12 1545 linalool 06
Mirra Angelina Neres da Silva A
Quimica UFMGDQ 13 1565 mircenol 0,2
labcrom25dq@aqui.ufmg.br = = 2 14 1645 neral 32,0
mirrajolie@yahoo.com.br :
Bolo Hottaonte, 07 de 15 1698 geranial 436
fevereiro de 2022. . 16 1730 a-farneseno 03
. . 17 1745 y-cadineno 03
18 1775 nerol 03
» x 19 1823 geraniol 37
20 2253 a-cadinol 02
outros 01
" o .
L i I - Oleo essencial analisado em
B sk coluna polar tipo Carbowax
I MR N = PO R 20M. IR,,* coluna polar.
Método de analise:
Cromatografia Gasosa de Alta Resolugao. Cromatografo a Gas AGILENT 7820A. EC™wax-10 30m x
0,32mm x 0,25 ym_(Altech). Temp.: Coluna: 50°C (5 min), 3 °C /min a 200°C. Injetor: 200°C Split: 1/50.
Detec tor FID:220°C. Volume de injegao: 1 pl. 2,0% m/v em acetato de etila.
Av. Anténio Carlos,6627-Camp! [ Belo Horizonte/MG-Brasil -Cep:31.270-901

Fonte (UFMG, 2022)
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Figura 19: Certificado de andlise quimica — amostra 19

Universidade Federal de Minas Gerais
Instituto de Ciéncias Exatas ¥
Departamento de Quimica/Colegiado de Extensao
Telefax: (31) 3409-5720 — e-mail:nucleo.servicos@qui.ufmg.br

CERTIFICADO DE ANALISE QUIMICA

Solicitante: ~ CARLOS ALBERTO Composigdo Quimica

OLEO ESSENCIAL de LEMONGRASS Pico  IRcac Composto Area %
siic o s o 1 1197 mirceno 12,8
!l.ome cqmercngl: Ole‘o de LemLongrass. C(;?:;ulr;; liméao 2 1239 ZB:odment 04
Extragao: Destilagao por arraste a vapor 3 1250 E-B-ocimeno 0,3
E:;: :‘;nm’r':"; f"’a 4 1317  6-meti5-hepten-2-ona 05
5 1380 6,7-epoximirceno 0,2
6 1441 6xido de limoneno 0,1
= otk 7 1447 citronelal 02

=i Nome o : & :
8 1468 hidrato de cis-sabineno 0,2
= 9 1516 canfora 09
® o 10 1526 a-gurjuneno 0,7
31 1543 B-elemeno 0,9
ot 5 12 1546 linalool 05
oo Aghon Wi I ) 13 1566 mircenol 02
Mirra Angelina Neres da Silva 14 1647 neral 321
|ab§:r'nmzl§§quﬁ?:g.m ® o LC 15 1699 geranial 43,8
mirrajolie@yahoo.com.br 16 1730 a-farneseno 0,5
Eela Honzonte; 03 de ey 17 1746 y-cadineno 03
; E 18 1775 nerol 03
19 1824 geraniol 4,0
; " 20 1967 6xido de cariofileno 01
o 21 2253 a-cadinol 0,2
= 5 " outros 0,7

e ® 2| 3 5
e T Oleo essencial analisado em

coluna polar tipo Carbowax
Método de analise: 20M. IRc," coluna polar.
Cromatografia Gasosa de Alta Resolugo. Cromatdgrafo a Gas AGILENT 7820A. EC™wax-10 30m x

0,32mm x 0,25 um (Alltech). Temp.: Coluna: 50°C (5 min), 3 °C /min a 200°C. Injetor: 200°C Split: 1/50.

Detec tor FID:220°C. Volume de injeao: 1 l. 2,0% m/v em acetato de etiia.

Av. Anténio Carlos,6627-Campus—Pampulha-Belo Horizonte/MG-Brasil -Cep:31.270-901

Fonte (UFMG, 2022)
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