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RESUMO

Este estudo investigou a extracdo de 6leo essencial da casca de laranja-pera (Citrus sinensis
L. Osbeck) pelo método de Soxhlet, considerando-se as influéncias do tipo de solvente
utilizado e o teor de umidade da matriz vegetal em relacdo ao rendimento do 6leo extraido. A
casca de laranja, coproduto de elevada disponibilidade na industria de alimentos e bebidas,
possui compostos bioativos valiosos com aplicac6es industriais, 0 que torna a extracao de seu
oleo essencial ambiental e economicamente relevante. Para melhorar o rendimento da
extracdo, foram realizados ensaios em condi¢fes que variaram o tipo de solvente utilizado e a
umidade da amostra. Desta forma, foi possivel analisar a variacdo do rendimento de 6leo em
cada condicdo. Os resultados demonstraram que as amostras extraidas com o hexano
apresentaram maior rendimento em comparacdo as amostras submetidas ao etanol. Esse
comportamento pode ser atribuido a maior afinidade do hexano pelos compostos lipofilicos
presentes no 6leo essencial da casca de laranja, facilitando sua solubilizacdo e consequente
extracdo. Além disso, observou-se que a umidade da matriz vegetal influenciou
significativamente a eficiéncia da extracdo. As amostras Umidas apresentaram maior
rendimento de Oleo essencial em relacdo as amostras secas, devido a perda de alguns
compostos inerentes ao processo de secagem. A combinacdo mais eficiente foi obtida quando
se utilizou hexano como solvente nas amostras Umidas, evidenciando que a interacdo entre
umidade e tipo de solvente desempenha um papel determinante na extracdo. Os resultados
reforcam a importancia da definicdo adequada dos métodos e parametros operacionais para
maximizar a recuperacao do dleo essencial, contribuindo para o aproveitamento sustentavel
desse coproduto da industria citrica. O presente trabalho contribui para o entendimento do
aproveitamento de coprodutos agricolas na extragdo de compostos bioativos e para o
desenvolvimento de metodologias otimizadas para maximizacdo de rendimento em processos

de extracdo de 6leos essenciais.

Palavras-chave: laranja, casca de laranja, 6leo essencial, soxhlet.
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ABSTRACT

This study investigated the extraction of essential oil from the peel of sweet orange (Citrus
sinensis L. Osbeck) using the Soxhlet method, considering the influence of solvent type and
moisture content of the plant matrix on the oil yield. Orange peel, a byproduct with high
availability in the food and beverage industry, contains valuable bioactive compounds with
industrial applications, making its essential oil extraction environmentally and economically
relevant. To optimize extraction yield, experiments were conducted under conditions that
varied the type of solvent used and the moisture content of the sample. The variation in oil
yield under each condition was analyzed. The results showed that samples extracted with
hexane had a higher yield compared to those extracted with ethanol. This behavior can be
attributed to the greater affinity of hexane for the lipophilic compounds present in the essential
oil of orange peel, facilitating their solubilization and subsequent extraction. Additionally, it
was observed that the moisture content of the plant matrix significantly influenced the process
efficiency. Wet samples showed a higher essential oil yield compared to dry samples, due to
the loss of some compounds during the drying process. The most efficient combination was
achieved when hexane was used as a solvent for wet samples, highlighting that the interaction
between moisture and solvent type plays a key role in the extraction process. The results
emphasize the importance of selecting the appropriate methods and operational parameters to
maximize essential oil recovery, contributing to the sustainable utilization of this byproduct
of the citrus industry. This study contributes to the understanding of the utilization of
agricultural byproducts in the extraction of bioactive compounds and the development of

optimized methodologies to maximize yield in essential oil extraction processes.

Key-words: orange, orange peel, essential oil, soxhlet.
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1 INTRODUCAO

A laranja-pera (Citrus sinensis L. Osbeck), pertencente a familia Rutaceae, é uma das
variedades mais cultivadas no Brasil e no mundo devido & sua polpa suculenta e doce,
amplamente consumida tanto in natura quanto na forma de sucos. Além de sua relevancia no
mercado de alimentos, a casca da laranja-pera € uma fonte rica de 6leo essencial (OE), um
coproduto de grande valor comercial utilizado nas industrias farmacéutica, cosmética e de
alimentos. As cascas de laranja, muitas vezes tratadas como residuos, possuem um alto teor de
d-limoneno, um monoterpeno com propriedades antioxidantes, anti-inflamatorias e
antimicrobianas.

Segundo Bakkali et al., (2018), os 0leos essenciais sdo produtos volateis, concentrados,
com odor caracteristico e pertencentes ao metabolismo secundario das plantas, responsavel pela
protecdo e adaptacdo ao meio ambiente. Quimicamente, os 6leos essenciais séo caracterizados
por uma mistura complexa de compostos quimicos com diferentes concentracBes, que
determinam suas propriedades sensoriais e funcionais. Assim, os 6leos volateis podem ser
constituidos por uma mistura de compostos classificados como terpenos, alcalGides e
compostos fenolicos.

A extracdo de 6leo essencial da laranja-pera representa um grande potencial ainda pouco
explorado no Brasil. A exploracdo de coprodutos agricolas, como as cascas de laranja, para a
extracdo de 6leos essenciais, representa uma estratégia sustentavel que agrega valor a residuos
frequentemente descartados ou subaproveitados. O 6leo essencial de laranja-pera é conhecido
por suas propriedades antimicrobianas, antioxidantes e anti-inflamatorias, sendo amplamente
utilizado em produtos terapéuticos e de cuidado pessoal.

No Brasil, a producéo de 6leos essenciais citricos a partir de coprodutos da inddstria de
sucos ja é consolidada e a utilizagdo das cascas de laranja-pera para a extracdo de 6leos
essenciais € massiva. Neste contexto, o presente trabalho tem como objetivo investigar a
viabilidade de um processo alternativo ao comercialmente utilizado, a extracdo do 6leo através
da centrifugacdo.

Este estudo tem como objetivo investigar a extracdo de Oleo essencial da casca de
laranja-pera utilizando-se 0 método Soxhlet, avaliando especificamente o impacto do tipo de
solvente utilizado no processo e os niveis de umidade da matriz vegetal. Espera-se que a
compreensdo detalhada desses fatores permita aprimorar as condi¢des de extragéo, contribuindo
para uma melhor utilizacdo de coprodutos agricolas e para a sustentabilidade da industria de

oOleos essenciais. A otimizagdo técnica dessas variaveis é essencial para aumentar a eficiéncia



da extracdo, reduzir os tempos de processamento e, potencialmente, diminuir os custos
operacionais

No Capitulo 2, os objetivos deste estudo sdo apresentados com maiores detalhes. O
Capitulo 3 traz uma reviséo bibliografica sobre o tema em estudo, abordando os principais
aspectos relacionados a matriz vegetal Citrus sinensis (L.) Osbeck, aspectos comerciais da
laranja-pera e dos 6leos essenciais. Foram abordados também, os principais métodos de
extracao de 6leos essenciais e suas particularidades.

O Capitulo 4 abrange os materiais e métodos utilizados nas diferentes etapas deste
estudo. Assim, séo descritas as metodologias de desenvolvimento do aparato experimental, 0s
ensaios preliminares da extracdo de Gleo essencial de laranja e a avaliacdo dos efeitos dos
fatores da extracéo.

No Capitulo 5, sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos nas etapas de
execucao deste trabalho. Por fim, no Capitulo 6, a partir da analise e discussao dos resultados
apresentados no capitulo anterior, sdo sintetizadas as consideracdes finais e as sugestfes para a

continuidade deste estudo.



2 OBJETIVOS

Este estudo tem como objetivo principal conduzir uma revisdo bibliografica completa
sobre a extracao de 6leos essenciais, abrangendo tanto os métodos quanto 0s aspectos cruciais
envolvidos. A pesquisa se concentrara na analise comparativa de diferentes tipos de solventes
e niveis de umidade presentes na matriz vegetal, com o intuito de estabelecer as condigdes
Otimas operacionais que maximizem a eficiéncia da extracdo de 0leos essenciais das cascas de
laranja-pera (Citrus sinensis L. Osbeck) por meio do método de Soxhlet.

A fim de atingir o objetivo geral proposto, foram definidos objetivos especificos que se
complementam. Primeiramente, foi realizada uma avaliacdo do rendimento da extracao de 6leo
essencial de cascas de laranja-pera (Citrus sinensis L. Osbeck) utilizando o extrator de Soxhlet
em uma variedade de condi¢6es controladas. Em seguida, foi realizada uma analise comparativa
detalhada dos métodos testados, visando identificar aquele que apresenta o maior rendimento
de extracdo de Gleo essencial, garantindo assim o aproveitamento maximo do potencial da

matéria-prima.



3 REVISAO BIBLIOGRAFICA E FUNDAMENTAGAO TEORICA

Neste capitulo Sao apresentadas a revisao bibliografica e a fundamentacéo tedrica dos
topicos relacionados com as caracteristicas da matrtiz vegetal e sobre a extracdo de Oleo
essencial de cascas de laranja-pera (Citrus sinensis L. Osbeck). Além disso, esta revisao
também abrange os aspectos econdmicos e comerciais referentes a laranja-pera, aos 6leos

essenciais genericamente e aos 0leos essenciais citricos.

3.1 LARANJA-PERA

3.1.1 Aspectos botanicos

A Laranjeira ‘Pera-Rio’, ‘Pera’ ou ‘Pera Coroa’ (Citrus sinensis L. Osbeck) é a mais
importante variedade citrica do Brasil, pois seus frutos apresentam excelente qualidade para 0s
mercados interno e externo de fruta fresca para a industrializacdo, participando com cerca de
38% do total de frutas processadas (Pompeu Junior, 2001).

Segundo Corazza et al. (2005), os citrus sdo representados por arvores perenes, copas
com ramos angulares, espinhos axilares, folhas unilobadas, flores brancas e aromaticas, isoladas
ou em grupos, em geral com 4-5 sépalas, 4-8 pétalas. O androceu é constituido por numerosos
estames ligados em feixes e 0 gineceu apresenta ovario Unico com 8-15 carpelos fusionados,
contendo normalmente 4-8 6vulos. Os frutos, com cor e forma variadas, sdo envolvidos por
uma casca coriacea. A polpa é constituida por vesiculas de suco pedunculadas e ligadas a parede
dorsal do loco. Os septos carpelares sdo separados pelo endocérpio, um tecido branco
denominado de albedo. As sementes, de formato obovdide a arredondado, podem conter de um
a varios embrides.

A laranjeira foi definida por como uma planta adulta de porte médio, copa ereta. Fruto
de tamanho médio, ovalado, sabor doce quando colhido de julho a setembro, com média de seis
sementes. No Brasil, apresenta maturacgéo tardia, de julho a setembro, com produgdes temporas
ao longo do ano. O autor acrescenta que a laranja € a cultura mais difundida no pais, chegando
a ser quase exclusiva em alguns estados, como Bahia e Sergipe. E intolerante ao virus-da-
tristeza-dos-citros, embora mostre predominancia de estirpes fracas, devendo ser premunida
guando forem obtidos novos clones (Cunha Sobrinho, 2013).

Segundo Lorenzi et al. (2006), as laranjeiras (Citrus sinensis L. Osbeck) sdo arvores de

porte médio, as quais atingem 5 a 10 m de altura, e copa de formato esférico. Em funcéo do



fruto, podem ser subdivididas em quatro subgrupos: comum, sem nenhuma caracteristica
evidente; do grupo Navel ou as laranjas-de-umbigo; as sanguineas, e as de baixa acidez. As
cultivares em cada um desses subgrupos diferenciam-se quanto a maturacdo, que pode ser
precoce, meia-estacdo ou tardia, e, ainda, quanto a coloragdo do endocarpo, que pode ser mais
claro, mais alaranjado ou apresentar polpa vermelho intensa, pela presenga de antocianinas.
Segundo Van Boekel (2012), o fruto da laranjeira-pera € um hesperidio, uma forma de
baga com casca dura e segmentos internos cheios de vesiculas de suco. A casca externa, ou
flavedo, é rica em Gleos essenciais, muito valorizados na industria de fragrancias e alimentos.
A fruta varia em tamanho de cinco a treze centimetros de diametro, podendo ser esférica ou
ligeiramente oval. A cor da casca varia de amarelo a laranja profundo, enquanto a polpa interna
pode ser de um laranja brilhante a um laranja-avermelhado. Cada fruto contém varios
segmentos, geralmente cerca de dez, preenchidos com vesiculas de suco e frequentemente
algumas sementes. A laranja-pera é conhecida por seu sabor doce e suculento, sendo uma das
variedades de laranja mais apreciadas para consumo in natura e para a producdo de suco. Na
Figura 1 é mostrada a imagem de uma planta adulta da laranja-pera (Citrus sinensis L. Osbeck)

em fase de maturacéo dos frutos.

Fonte: (CUNHA SOBRINHO, 2013, p. 297)



A laranja € amplamente reconhecida como uma importante fonte de vitamina C, fibras
alimentares e antioxidantes, desempenhando um papel significativo na promocéo da satde e na
prevencdo de doencas. Além desses nutrientes essenciais, a fruta contém compostos bioativos
que contribuem para suas propriedades funcionais. O contetdo liquido, ou suco, esta disposto
em células especializadas de armazenagem, envolvidas por uma membrana, formando
estruturas conhecidas como gomos. Esses gomos sdo recobertos por uma camada esponjosa e
branca, denominada albedo, rica em fibras e pectina, que desempenha um papel importante na
textura e no valor nutricional da fruta. VVarios gomos se agrupam para formar a fruta completa,
que é revestida externamente por uma camada colorida e rica em 6leos essenciais, conhecida
como flavedo. O flavedo é responsavel pelo aroma caracteristico da laranja e contém compostos
volateis que tém aplicacdes na inddstria alimenticia e cosmética Figura 2 ilustra as partes
constituintes de uma laranja de espécie genérica, destacando a complexidade estrutural e

funcional dessa fruta amplamente consumida.

Figura 2 - Partes que compde a laranja-pera

Flavedo——»

Albedo———mMm——

Membrana————»

Vesiculas ——————»

Fonte: NBA (2018), adaptado pelo autor.

3.1.2 Aspectos histdricos

A laranjeira ‘Pera-Rio’, também chamada de ‘Pera’ ou ‘Pera Coroa’ (Citrus sinensis L.
Osbeck), destaca-se como a variedade citrica de maior importancia no Brasil, mas sua origem
ainda ¢ incerta. Estudos sobre a procedéncia da laranja ‘Bahia’ no pais, baseados em diversas
pesquisas indicam essa incerteza. Apesar de ser amplamente reconhecida como uma variedade
tipicamente brasileira, a origem da ‘Pera’ continua desconhecida. Diversas teorias sao

sugeridas, porém, sem comprovagcdo definitiva. (Donadio et al., 1999).



Ainda sobre a origem da laranja-pera, segundo o periédico da Associtrus (2008)

[...] originaria da Asia, mais especificamente da Indochina e do sul da China,
a laranja foi trazida ao Brasil pelos portugueses em meados do século XVII,
embora seu cultivo remonte a um periodo de mais de 2 mil anos antes de
Cristo. Devido a uma geada sem precedentes que destruiu grande parte dos
laranjais na Flérida (EUA) nos anos 1960, a cultura da laranja desenvolveu-se
fortemente no Brasil, visto que houve um aumento na demanda de importagdes
desse fruto.

As laranjas doces tém sua origem no nordeste da india e sdo as espécies de frutas citricas
mais cultivadas no mundo. Sua disseminacao ocorreu rapidamente através das rotas comerciais
entre a Asia, a Europa e a Africa, tornando dificil determinar com precisdo quando foram
introduzidas na Europa. Ha indicios de que Colombo tenha iniciado uma plantacdo na ilha de
Hispaniola durante sua segunda viagem, em 1493. Além disso, exploradores espanhois foram
responsaveis por levar as laranjas para 0 Novo Mundo, incluindo a Flérida, onde foram
cultivadas ap6s a fundacdo de San Augustine, em 1565. No Texas, embora a toranja vermelha
seja mais famosa, o cultivo de laranjeiras também ocorre em diversas regifes do estado onde o
clima é favoravel aos citros (Sauls, 1998).

A origem da laranja-pera no Brasil € incerta, sendo considerada desconhecida por alguns
pesquisadores. No inicio do século XX, teria sido levada para Limeira, em Sao Paulo, de onde
se espalhou por todo o estado e pelo pais. Ao longo desse processo, passou a ser conhecida por

diferentes nomes, como ‘Pera Rio’, ‘Pera Coroa’ ou simplesmente ‘Pera’.

3.1.3 Aspectos econdmicos

A citricultura tem um papel essencial na economia e na sociedade brasileiras,
especialmente na regido do cinturdo citricola, que compreende os estados de Sdo Paulo e Minas
Gerais. Essa atividade é responsavel por gerar cerca de 230 mil empregos diretos e indiretos,
sendo uma importante fonte de sustento para milhares de familias, conforme apontam Neves et
al. (2010). Apesar de sua significativa contribuicdo econdmica, o setor tem enfrentado desafios
financeiros e crises desde o inicio da década de 2010, o que levou a reducéo da area cultivada
e ao abandono da atividade por parte de muitos produtores, como observado por Adami (2010).
Conforme levantamento da CitrusBR (2014) A cadeia produtiva da citricultura enfrenta

uma série de desafios que comprometem sua estabilidade e lucratividade. Dentre esses
obstaculos, destacam-se o controle de doencas, como o huanglongbing (HLB), também

conhecido como greening, a necessidade de aumentar a produtividade dos pomares e a busca



pela estabilizacdo da renda dos produtores. Esses problemas, juntamente com a pressédo de
mercados internacionais como o da China, exigem uma adaptacéo do setor para que continue
competitivo e sustentavel. Além disso é crucial planejar a producdo de forma a atender a
demanda durante todo o ano, evitando picos sazonais de oferta.

Estudos recentes com citricultores paulistas destacam a dificuldade do setor em manter
sua rentabilidade. Pesquisa realizada por Turra et al. (2015) revela que fatores como precos
baixos, altos custos de producdo, a propagacdo do HLB e elevados niveis de endividamento
tornam a citricultura economicamente inviavel para cerca de 83% dos estabelecimentos
analisados. Para enfrentar esses desafios, é recomendada a adocéo de sistemas de producao que
agreguem valor ao produto final, respeitem as normas ambientais e reduzam os custos de
producdo. Esse modelo pode facilitar o acesso a mercados que priorizam alimentos de alta

qualidade e seguros, proporcionando uma remuneragao mais atrativa para os produtores.

3.2 OLEOS ESSENCIAIS

3.2.1 Aspectos gerais dos 0leos essenciais

Conforme descrito por Vitti e Brito (2003) os 6leos essenciais sdo conhecidos desde
séculos antes da era cristd, com registros historicos que indicam sua primeira obtencéo e uso
em paises orientais como Egito, Pérsia, China e india. Contudo, foi apenas em meados do século
XVIII que os conhecimentos técnicos sobre esses Gleos comegaram a se aprofundar, por meio
de estudos voltados para sua caracterizagao quimica.

Conforme apontado por Pavela (2015), os 6leos essenciais, também conhecidos como
6leos volateis, sdo produtos concentrados e volateis com um odor caracteristico, obtidos por
processos fisicos como a evaporacdo por arraste de vapor ou hidroevaporacdo. Eles séo
nomeados de acordo com o material vegetal de onde foram extraidos, como o "6leo essencial
de cravo", proveniente do cravo. Em contraste, os 6leos vegetais, compostos por acidos graxos,
ndo sao volateis, ttm pouco ou nenhum odor e sdo geralmente extraidos com solventes apolares,
como o hexano.

Segundo Bakkali et al., (2008) os 6leos essenciais podem ser produzidos por mais de
17.500 espécies de plantas aromaticas pertencentes, principalmente, as seguintes familias
botanicas: Asteraceae, Apiaceae, Lauraceae, Lamiaceae, Myrtaceae e Rutaceae. Os 6leos
essenciais podem ser sintetizados nas plantas pelos canais secretores, bolsas secretoras ou

células secretoras dentro dos vacuolos e também podem ser produzidos pelas papilas



epidérmicas ou pelos tricomas glandulares (Asbahani et al., 2015). Deste modo, os 6leos
volateis estdo presentes em diferentes partes das plantas, como flores, folhas, caules, raizes,
rizomas, frutos e sementes.

Os Gleos essenciais sao definidos pela International Standard Organization (ISO) como
produtos obtidos a partir de partes das plantas, provenientes da evaporacdo por arraste com
vapor d’agua, bem como produtos obtidos por expressao dos pericarpos de frutos citricos.
Segundo Bakkali et al., (2018), os 6leos essenciais sdo amplamente utilizados por suas
fragrancias e propriedades medicinais. Na Tabela 1, descrevem-se os principais tipos de 6leos

essenciais e suas respectivas aplicagoes.

Tabela 1 - Principais tipos de 0leos essenciais e suas respectivas aplicacoes.

Oleo Essencial Aplicacgéo

Alecrim Cansaco mental, falta de memdria, dificuldade de concentracgéo, dor
de cabeca, enxaqueca, dores musculares e dores articulares.

L avanda Excesso de estresse, dor de cabeca, resfriados, insdnia e problemas
respiratorios.

Canela Cansaco fisico ou mental, tonturas, irritabilidade, dor de cabeca, falta
de concentracdo, colicas menstruais e dificuldade em relaxar.
Bergamota: Ex r ressao, ansi infecgd

Bergamota erga pta} Cesso de estresse, depresséo, ansiedade, infecgdes da
pele, ma digestéo.

Camonmila E_xcesso d_e ,es.tresse, tensdo muscular, depressdo e inflamacdo do
sistema urindrio.

. Problemas respiratorios, dor de cabeca, enxaqueca, dores musculares,

Eucalipto x
febre e tensédo muscular.
Falta de concentracdo, ansiedade, excesso de estresse, falta de

Limé&o energia, sistema imune enfraquecido, dor de cabeca, méa digestao e

febre.
Adaptado de: www.tuasaude.com/aromaterapia (2024).

3.2.2 Aspectos fisico-quimicos dos 0leos essenciais

Os 6leos essenciais sdo misturas complexas de compostos quimicos com caracteristicas
volateis, lipofilicas, geralmente odoriferas e liquidas. Podem estar presentes em um s6 0rgao ou

em toda a planta, sendo sintetizados em diferentes Orgdos e armazenados em celulas


http://www.tuasaude.com/aromaterapia

10

secretoras, cavidades, células epidérmicas e tricomas. Geralmente, possuem densidade menor
que a da &gua e sdo sollveis em compostos organicos (Bakkali et al., 2008).

A composicdo quimica dos 6leos essenciais € fortemente influenciada pelo ambiente e
pelo tipo de cultivo ao qual o vegetal é submetido, especialmente nas espécies cuja estocagem
ocorre em regides mais superficiais (Maciel et al., 2002). Os dleos podem conter cerca de 20 a
60 componentes em diferentes concentracdes, sendo que dois ou trés componentes principais,
que representam de 20 a 70% do OGleo, caracterizam suas propriedades bioldgicas. Esses
componentes principais podem ser classificados em dois grupos: terpenos e substancias
fenilpropandides (Bakkali et al., 2008).

Quimicamente, os 0leos essenciais sdo constituidos por substancias de diferentes classes
quimicas funcionais. Podem incluir substancias nitrogenadas como aminas e amidas alifaticas
e aromaticas, compostos fendlicos como os fenilpropandides (cindmicos) ou cumarinicos, e
compostos sulfurados, principalmente derivados alilicos. Entretanto, a predominancia é dos
compostos terpenoidicos, como monoterpenoides, sesquiterpenoides e, ocasionalmente,
diterpenoides mais volateis (Bakkali et al., 2008).

Segundo Pavela (2015), os 6leos essenciais geralmente sdo constituidos por uma mistura
de monoterpenos, sesquiterpenos e compostos aromaticos. Os monoterpenos, que séo terpenos
constituidos por duas unidades de isoprenos (dez carbonos), e os sesquiterpenos, constituidos
por trés unidades de isoprenos (quinze carbonos), formam cerca de 90% da composicdo dos
6leos essenciais. Essas moléculas permitem uma grande variedade de estruturas (aciclica,
monociclica, biciclica) e apresentam varias fun¢des organicas, como hidrocarbonetos, alcoois,
aldeidos, cetonas, éteres e fenais.

Segundo Bakkali et al., (2018) a variabilidade da composi¢do quimica dos 6leos
essenciais estd diretamente relacionada aos fatores ambientais e as condic¢des de cultivo, que
influenciam significativamente as propriedades sensoriais e bioldgicas desses 0leos. A presenca
predominante de monoterpenos e sesquiterpenos, juntamente com a menor frequéncia de
compostos aromaticos, resulta em uma ampla gama de aplicacfes para os 0leos essenciais nas
industrias cosmética, alimenticia e farmacéutica, devido as suas propriedades aromaticas,
terapéuticas e funcionais.

Os compostos bioativos presentes em espécies do género Citrus, em especial na laranja-
pera (Citrus sinensis L. Osbeck), englobam diferentes classes quimicas, entre as quais se
destacam os alcaloides, associados a atividades bioldgicas diversas; os flavonoides,
reconhecidos pelo seu papel antioxidante e fotoprotetor; e os terpenos, que constituem a

principal fracdo dos 0leos essenciais citricos, responsaveis por suas propriedades aromaticas e
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bioativas. Além disso, outras substancias bioativas, como resinas, saponinas, taninos e
polissacarideos, também podem estar presentes e contribuir para a complexidade quimica da
biomassa vegetal. A compreensdo dessas classes de compostos é fundamental para elucidar a
composicdo e as potenciais aplicacbes dos O6leos essenciais da casca da laranja-pera,

consolidando seu valor como recurso natural de interesse agroindustrial e farmacéutico.

3.2.2.1 Alcaloides

Os alcaloides sdo os principais compostos nitrogenados e sdo encontrados em
aproximadamente 20% das espécies de plantas vasculares, mais frequentes em dicotileddneas
herbaceas e em poucas monocotileddneas e gimnospermas (Pagare et al., 2015). Eles possuem
uma ampla gama de efeitos bioldgicos e sdo utilizados na producdo de medicamentos. Os
alcaloides sdo compostos organicos ciclicos que possuem pelo menos um atomo de nitrogénio
no seu anel. Na sua grande maioria os alcaloides possuem carater alcalino, pois a presenca do
atomo de nitrogénio representa um par de elétrons ndo compartilhados. Os alcaloides sao
sintetizados no reticulo endoplasmatico, concentrando-se, em seguida, nos vacuolos e, dessa
forma, ndo aparecem em células jovens. Essa classe de compostos do metabolismo secundério
é famosa pela presenca de substancias que possuem acentuado efeito no sistema nervoso, sendo

muitas delas largamente utilizadas como venenos ou alucingenos.

3.2.2.2 Flavonoides

Os flavonoides sdo compostos fendlicos que incluem um grande numero de substancias
coloridas. O grupo mais comum dos flavonoides pigmentados consiste das antocianinas que
tem importancia como atrativo para polinizadores e dispersores de sementes. A sintese de
flavonoides é intensificada em situagcdes que favorecam o estresse oxidativo, tanto abiotico
quanto bidtico Antes da producdo de espécies reativas do oxigénio (ROS), os flavonoides
possuem a capacidade de absorver a energia de comprimentos de onda mais energéticos (UV-
B e UV-A) inibindo sua produgéo (Kumar; Pandey, 2013).
3.2.2.3 Terpenos

Conforme descrito em Kortbeek et al., (2019), os terpenos séo hidrocarbonetos naturais
produzidos por uma grande variedade de animais e plantas. Eles servem de base para muitas

estruturas com diversas funcGes no metabolismo especializado e primario, variando de
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moléculas bastante pequenas e volateis (por exemplo, mono e sesquiterpenos) até hormonios
(como, brassinosterdides, acido abscisico, giberelinas) e componentes celulares estruturais,
como 0s pigmentos carotenoides. Os terpenos representam mais de 55.000 moléculas
descobertas, constituindo a maior e mais complexa classe de produtos naturais. Eles sdo
classificados com base em unidades de cinco carbonos (C5). Os diferentes terpenos incluem
hemiterpenos (C5), monoterpenos (C10), sesquiterpenos (C15), diterpenos (C20), sesterpenos
(C25), triterpenos (C30), tetraterpenos (C40) e politerpenos (> C40).

3.2.2.4 Outras substancias bioativas

Conforme descrito por Schenkel et al., (2001), além dos éleos essenciais, terpenos,
flavonoides e alcaloides, a biomassa vegetal pode ser uma fonte rica de diversas outras
substancias bioativas. Estes compostos incluem resinas, saponinas, taninos e polissacarideos.
As resinas sdo misturas complexas de compostos organicos secretados por plantas. Elas
possuem propriedades adesivas, protetoras e curativas, sendo utilizadas em diversas aplicacdes
industriais e terapéuticas. Resinas sdo frequentemente encontradas em plantas como pinus e
arvores de incenso. Outro composto proveniente da etapa de extracdo de matéria organica
vegetal sdo as saponinas. As saponinas sao glicosideos de esterdides ou de terpenos policiclicos.
E uma estrutura com carater anfifilico, parte da estrutura com caracteristica lipofilica (triterpeno
ou esterdide) e outra hidrofilica (acUcares). Na Tabela 2, sdo apresentados os principais

constituintes de alguns dos 6leos essenciais provenientes das cascas de frutas citricas.

Tabela 2 - Principais compostos bioativos presentes em 6leos essenciais de Citrus

Oleo Essencial Principais Constituintes

Esteres de alcoois monoterpénicos, monoterpenos (incluindo o

Bergamota - .
limoneno) e monoterpendides.

Monoterpenos (incluindo o limoneno), sesquiterpendides,

Casca de laranja . .
sesquiterpeno, monoterpenoides e outros compostos (octanal).

Monoterpenos (incluindo o limoneno), monoterpenoides e outros

Limao \ .
compostos (neril acetado, geranil acetato, nonanal.

Monoterpenos (incluindo o limoneno), monoterpenoides,
sesquiterpenoides e outros compostos (octanal).

Fonte: Adaptado de Margetts (2005)

Toranja
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3.2.3 Aplicagbes comerciais dos 6leos essenciais

Os Gleos essenciais sdo produtos naturais que vém ganhando destaque devido as suas
propriedades fisico-quimicas e funcionais, além de serem ambientalmente sustentaveis. Essa
versatilidade os torna uma alternativa atraente aos aditivos sintéticos em diversas industrias,
como a farmacéutica, sanitaria, cosmetica, agricola e alimenticia (Bakkali et al., 2008).

Os oleos essenciais sdo amplamente utilizados na industria de aromatizantes devido a
sua capacidade de produzir uma vasta gama de aromas e fragrancias. Componentes como o d-
limoneno sdo comuns em produtos de higiene e perfumes, proporcionando aromas frescos e
citricos. Além disso, esses 60leos podem ser incorporados em produtos para melhorar sua
atratividade olfativa ou para mascarar odores indesejados, 0 que aumenta a sua aceitacdo pelo
consumidor (Bakkali et al., 2008).

Na industria farmacéutica e fitoterapica, os 6leos essenciais sdo valorizados por suas
propriedades terapéuticas. Muitos Oleos essenciais tém sido usados tradicionalmente em
tratamentos fitoterapicos e sdo ingredientes ativos em medicamentos naturais. Eles possuem
propriedades anti-inflamatorias, analgésicas e sedativas, o que o0s torna Gteis no alivio de uma
variedade de sintomas, desde dores musculares até distarbios do sono (Bakkali et al., 2008). A

Tabela 3 apresenta os principais 6leos essenciais utilizados comercialmente.
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Tabela 3 - Principais 6leos essenciais utilizados comercialmente

Natureza do 6leo essencial

Espécie da qual é obtido

Canfora

Cedro

Citronela

Coentro

Cravo-da-india
Eucalipto (tipo cineol)
Eucalipto (tipo citronela)
Hortela-pimenta
Hortel&do-verde (nativa)
Laranja

Lima

Limdao

Menta japonesa

Toranja

Cinnamomum camphora (L.) J. Presl.
Chamaecyparis funebris (Endl.) Franco
Cymbopogon nardus (L.) Rendle.

Coriandrum sativum L.

Syzygium aromaticum (L.) Merr. E L. M. Perry.
Eucalyptus globulus Labill.

Eucalyptus citriodora Hook.

Mentha x piperita L.

Mentha spicata L.

Citrus sinensis (L.) Osbeck.

Citrus aurantifolia (Christm. & Panz.) Swingle.
Citrus limon (L.) N. L. Burm.

Mentha arvensis L. f. piperascens Malinv. ex Holme.

Citrus paradisi Macfady,

Fonte: Adaptado de Bizzo; Hovell; Rezende (2009).

Segundo Stintzing (2013), os Gleos essenciais tém aplicacdes significativas como

inseticidas naturais. Certos compostos encontrados nesses 0Oleos, como o citronelal e o

eucaliptol, sdo eficazes em repelir insetos e podem ser usados como alternativas aos pesticidas

sintéticos. Esses produtos sdo particularmente atraentes devido a crescente preocupagao com 0s

impactos ambientais e a salde humana causados pelos pesticidas quimicos. O autor ainda

aponta que a atividade antimicrobiana dos 0leos essenciais é outra area de grande interesse

comercial. Eles sdo eficazes contra uma ampla gama de microrganismos, incluindo bactérias,

fungos e virus. Essa propriedade torna os 6leos essenciais ideais para uso em desinfetantes,

conservantes naturais e tratamentos para infecgdes, oferecendo uma alternativa natural aos
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antibioticos e fungicidas sintéticos, que muitas vezes contribuem para o desenvolvimento de
resisténcia microbiana.

Segundo Bakkali et al., (2008), na industria alimenticia, os 6leos essenciais séo
utilizados como saborizantes e conservantes. Eles ndo apenas adicionam sabor e aroma aos
alimentos, mas também ajudam a preservar a frescura e a seguranca dos produtos alimenticios
devido as suas propriedades antioxidantes e antimicrobianas. Isso é particularmente importante
em um mercado onde a demanda por alimentos naturais e sem conservantes artificiais esta em

constante crescimento.

3.2.4 Aspectos econdmicos dos dleos essenciais

Rezende et al. (2022) destacam que o0 mercado internacional de 6leos essenciais (OE)
2021 foi estimado em US$ 10,3 bilhdes, correspondentes a 253 mil toneladas, com previsao de
crescimento constante, devendo atingir US$ 16 bilhGes e 345 mil toneladas em 2026, sendo que
cerca de 80% do valor refere-se a 6leos essenciais propriamente ditos, segundo a 1ISO 9235. Os
principais paises produtores e exportadores em valores sdo india, EUA, Franca, China e Brasil,
enquanto, em volume exportado, a Espanha substitui a Franga entre os cinco primeiros.
Historicamente, os EUA lideraram as exportacdes em valores, mas desde 2017 a india ocupa a
primeira posic¢do, principalmente pela producdo de OE de Mentha arvensis. O Brasil mantém a
lideranca em volume exportado ha mais de 20 anos, principalmente pelo 6leo essencial de
laranja, coproduto da industria de suco, posicionando-se em quinto lugar em valor. As figuras
3 e 4 apresentam, respectivamente, os maiores exportadores mundiais em valores e em
toneladas entre 2016 e 2020.
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Figura 3 - Maiores exportadores de OEs em valores
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Fonte: ITC Trade Map (2021).
Figura 4 - Maiores exportadores de OEs quantidades (Ton)
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Fonte: ITC Trade Map (2021).

De acordo com informacdes da International Federation of Essential Oils and Aroma
Trades (IFEAT), a producdo mundial de dleo essencial extraido da casca da laranja ultrapassou
50.000 toneladas em 2018, conforme apresentado na Figura 4. Esse valor é cerca de 50%
superior ao da Menta japonesa (Mentha arvensis L.) e quase dez vezes maior que o do Eucalipto
(Eucalyptus globulus Labill.). A lista também inclui outros Oleos essenciais com grande
participacdo no mercado global, como os provenientes do Liméao siciliano, Hortela-pimenta e
Cravo-da-india.

O estudo ainda aponta que substituicdo de produtos sintéticos por naturais segue uma
tendéncia continua, principalmente impulsionada por consumidores de paises do hemisfério
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norte, que preferem produtos de origem natural. Essa demanda tem influenciado mudancas nos
ingredientes usados em alimentos e bebidas, o0 que impacta positivamente o mercado de 6leos
essenciais. Porém, a producdo de matérias-primas para 0leos essenciais ndo tem acompanhado
o0 crescimento da demanda. A principal preocupacgdo é a diminuicdo da oferta desses insumos.
A Tabela 4 apresenta os principais 6leos essenciais no mercado internacional (em 2018) e suas

respectivas producdes anuais em toneladas.

Tabela 4 - Principais 6leos essenciais no mercado internacional (em 2018)

Oleo Essencial Quantidade (ton)
Laranja (Citrus sinensis (L.) Osbeck e outras) 50.000 - 55.000
Menta japonesa (Mentha arvensis L.) 25.000 - 40.000
Eucalipto (Eucalyptus globulus Labill.) 5.000 - 11.000
Liméo siciliano (Citrus limon (L.) Osbeck) 7.000 - 7.500
Horteld-pimenta (Mentha x piperita L.) 4.000 - 4.500
Cravo, folhas (Syzygium aromaticum (L.) Myrtaceae) 2.500 - 4.000
Menta (Mentha spicata L.) 2.500 - 4.000
Citronela (Cymbopogon winterianus Jowitt ex Bor) 1.500-3.000

Fonte: Adaptado de IFEAT, 2019.

3.2.4.1 A participacio do Brasil no mercado dos Oleos Essenciais

Segundo dados dos Trade Map (2021) o Brasil ocupa o primeiro lugar mundial na
producdo e exportagéo tanto de suco quanto de dleo essencial de laranja, predominantemente
da especie Citrus sinensis, além de outras. Segundo o IBGE (2018) foram produzidas cerca de
154,6 mil toneladas de 6leos essenciais de laranja, o que correspondeu a R$ 1,5 bilhdes ou US$
418 milhGes. Esses dados abrangem tanto o éleo extraido por prensagem a frio do fruto (6leo
essencial de laranja) quanto o obtido por evaporacao das folhas e galhos, conhecido como 6leo
essencial de petitgrain, que representa aproximadamente 0,1% do total. Na Figura 5 é

apresentada a producdo de 6leos essenciais no Brasil entre 2014 e 2018. Observa-se que houve
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um grande aumento no volume produzido deste OE entre 2015 e 2016, indo de 54 para 145 mil

toneladas, seguido de pequena elevacdo em 2017 e 2018. Essa variagdo, entretanto, ndo se

refletiu nos volumes exportados para 0 mesmo periodo.

Figura5 - Producdo de OE no Brasil 2014 — 2018
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Fonte: IBGE, 2018.
3.2.5 Oleos essenciais provenientes da casca de laranja

De acordo com Pearson (1993) esses Oleos sdo amplamente utilizados em diversas
industrias, classificando-se principalmente em trés categorias conforme seu uso e composicgao:
alimenticia, cosmética e farmacéutica. O 0leo essencial de laranja € predominantemente
composto pelo monoterpeno d-limoneno, que constitui mais de 90% do 6leo extraido. Além do
limoneno, outros compostos presentes em menor quantidade, como o mirceno e o alfa-pineno,

contribuem para suas propriedades sensoriais e funcionais.

A Tabela 5 apresenta as especifica¢bes do 6leo essencial de laranja rico em d-limoneno
segundo os dados adaptados de Silva (2023).



19

Tabela 5 - Especificacoes para o 6leo essencial de laranja rico em d-limoneno

Caracteristicas fisico-quimicas Valores recomendados
Densidade relativa (g/mL a 20°C) 0,840 - 0,845
indice de refragdo (20°C) 1,465 - 1,485
Solubilidade em agua (20°C) Insolivel em &gua
Solubilidade em etanol 70% v/v (20°C) 1 vol em 5 vols
Aldeido (GC em %) 0,4-0,7

Fonte: Adaptado de Silva (2023).

A extracdo do 0leo essencial de laranja pode variar em rendimento, geralmente entre
0,2% e 0,4% em relacdo a massa das cascas frescas. Fatores como a variedade da laranja, as
condicBes climéticas, o tipo de manejo agricola e as condi¢bes de extracdo influenciam
significativamente o rendimento e a composicao do 6leo (Vitti; Brito, 2003). Estudos indicam
gue a estacdo do ano com temperaturas mais altas e maior exposi¢do ao sol favorece a sintese

de terpenos, aumentando o rendimento do 6leo essencial (Jemaa et al., 2012).

3.2.5.1 Funcionalidade dos 06leos essenciais da casca de laranja e o d-limoneno

Segundo Bakkali et al., (2008), além dessas aplicacdes, o 6leo essencial de laranja
possui atividade antimicrobiana, inibindo o crescimento de bactérias, fungos e outros
patdgenos, 0 que 0 torna um substituto natural potencialmente eficaz para conservantes
sintéticos. Com a crescente preocupacdo em relagdo a resisténcia aos antibidticos, hd um
interesse crescente na utilizacdo de Oleos essenciais como alternativas naturais aos
medicamentos sintéticos.

Presente em altas concentrac@es no 6leo essencial proveniente da casca de laranja, o d-
limoneno € um monoterpeno presente na maioria dos 6leos essenciais de plantas aromaticas,
sendo amplamente estudado por suas bioatividades, como a atividade antimicrobiana. Além

disso, é utilizado na fabricacdo de diversos produtos, incluindo cosméticos e aromatizantes
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(Ferrarini et al., 2008). A férmula quimica estrutural do d-limoneno e do I-limoneno é

apresentada na Figura 6.

Figura 6 - Formula estrutural plana do d-limoneno (a esquerda) e I-limoneno (a direita)

CH CHs
HC” NCH, Hye” NCH,
(R) (S)

Fonte: Adaptado de scienceinschool.org (2022).

O d-limoneno e o I-limoneno s&o isdmeros do limoneno, um monoterpeno amplamente
encontrado em 6leos essenciais de frutas citricas, como a laranja. A principal diferenca entre os
dois isbmeros esta na sua estrutura molecular e nas propriedades Opticas, ou seja, na forma
como eles interagem com a luz polarizada. O d-limoneno (dextrogiro) gira a luz polarizada para
a direita e é 0 isOmero mais abundante nos dleos essenciais de laranja, sendo frequentemente
associado a um aroma fresco e citrico, comumente utilizado em produtos de limpeza e
cosméticos (Bakkali et al., 2008). Em contraste, o I-limoneno (levégiro) gira a luz polarizada
para a esquerda e, embora presente em menores quantidades nas fontes naturais, também possui
propriedades interessantes (Burt, 2004). Apesar dessa diferenca Otica, ambos os isémeros
compartilham muitas propriedades quimicas e biologicas, embora possam ter variagcdes no
impacto sensorial e nas aplicacdes. Por exemplo, o d-limoneno é mais comumente usado na
industria de fragrancias e como aromatizante, enquanto o I-limoneno pode ter efeitos

terapéuticos e bioldgicos distintos (Burt, 2004).

3.2.5.2 Mercado dos 6leos essenciais de laranja

Segundo dados do Comex Stat (2022), nos ultimos dez anos, aproximadamente 95% da
quantidade de Oleos essenciais exportados pelo Brasil foi de Oleo essencial de laranja,
representando entre 80% e 90% do valor total arrecadado com essas exportagdes. O volume

exportado manteve-se relativamente estavel, variando entre 25 e 31 mil toneladas anuais. A
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unica excec¢do foi em 2020, quando as exportacdes aumentaram significativamente, chegando
a 35 mil toneladas.

O estudo ainda aponta que o preco por quilograma, entretanto, apresentou grande
variacdo ao longo da década, partindo de US$ 4,6/kg em 2011, alcancando o pico de US$ 8,9/kg
entre 2017 e 2018, e retornando ao patamar de US$ 4,6/kg em 2020. Essas flutuacdes tiveram
impacto direto nos valores arrecadados com as exportacdes e, por consequéncia, no saldo da
balanca comercial de 6leos essenciais. Em termos de producdo interna, os dados mostram um
crescimento no volume produzido entre 2015 e 2016, passando de 54 mil para 145 mil
toneladas, seguido por um leve aumento em 2017 e 2018.

Os dados do Comex Stat (2022), mostram que a producdo de dleo essencial de laranja
no Brasil é concentrada principalmente na regido Sudeste, com destaque para o estado de Sao
Paulo, que lidera a producgéo nacional de laranjas. Apesar disso, a maior parte da producao de
6leo essencial é destinada a exportacdo, com mercados principais na América do Norte e
Europa. A demanda crescente e a valorizacdo dos produtos naturais colocam o Brasil em uma
posicao estratégica para expandir sua participacdo no mercado global de 6leos essenciais. No
entanto, para alcancar esse potencial, é necessario investir em tecnologias de extracdo mais
eficientes e sustentdveis, como a extracdo assistida por ultrassom, que pode aumentar o
rendimento e a qualidade dos 6leos essenciais extraidos. A Figura 7 apresenta as exportacdes

de OE de laranja na ultima década.
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Figura 7 - Exportacdes de OE de laranja na ultima década
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Fonte: Comex Stat (2022)

3.3 PROCESSOS DE EXTRACAO DE OLEOS ESSENCIAIS

De acordo com Rassem et al., (2016), os métodos convencionais sdo muito utilizados
pelas industrias, uma vez que se utiliza de tecnologia simples para a extracdo dos Oleos
essenciais. Entre os métodos convencionais mais aplicados atualmente estdo a hidroevaporacao,
arraste de vapor d’agua, extracdo por solvente e prensagem a frio. Esses métodos variam em
termos de principios operacionais, equipamentos utilizados e adequacédo para diferentes tipos
de biomassa e compostos volateis. Esse capitulo consiste em uma revisdo de literatura sobre 0s
principais processos utilizados para a extracdo de Oleos essenciais provenientes de matéria

vegetal.
3.3.1 Extragéo por evaporagao a vapor
Trata-se de um método gque separa substancias imisciveis com diferenca de volatilidade.

Para isso, ha a geragdo de vapor d’agua que entra em contato com a matéria-prima vegetal,

forcando a quebra intramolecular e ocasionando a vaporizagdo e o arraste dos compostos
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volateis. Em seguida, os vapores sao resfriados e liquefeitos nos condensadores e, por fim, ha a
separacdo do Oleo e da agua residual. Consiste em um método amplamente utilizado por
industrias para extracbes de Oleos essenciais, ja que se apresenta como simples e
economicamente vidvel quando comparado aos demais métodos. Normalmente este método é
empregado para a obtencdo de 6leos de plantas condimentares medicinais e aromaticas (Leal,
2018).

Conforme apontado por Grosso et al. (2011), a extracdo por evaporacdo a vapor €
amplamente utilizada na extragdo de 6leos essenciais de plantas arométicas. Nesse processo, 0
vapor d'agua é empregado para volatilizar os componentes aromaticos das plantas, que sdo entéo
condensados e coletados. A técnica é preferida em diversas aplicacfes por sua eficacia e pela
capacidade de preservar 0s compostos bioativos das plantas. A evaporacao a vapor consiste na
passagem de vapor d'agua quente pelo material vegetal, o que faz com que os 6leos essenciais
sejam liberados das glandulas e ductos das plantas. A diferenca de densidade entre o 6leo e a
agua permite a facil separacdo dos dois componentes.

A evaporacAo a vapor apresenta varias vantagens. E um método eficiente e relativamente
simples, ndo requer o uso de solventes quimicos, o que o torna ambientalmente amigavel. A
técnica permite a extracdo de 6leos essenciais puros, preservando suas propriedades aromaticas
e terapéuticas. No entanto, a evaporacdo a vapor também tem suas limitacdes. A exposicao
prolongada ao calor pode degradar alguns compostos sensiveis ao calor, e a eficiéncia da

extracdo pode ser menor para plantas com baixo teor de dleos essenciais.

3.3.2 Extracéo por hidrodestilagéo

Conforme descrito por Biasi e Deschamps (2009), na hidrodestilagdo, a matéria-prima
vegetal é totalmente imersa em agua dentro do extrator e aquecida até o ponto de ebuli¢do. O
vapor gerado exerce pressao sobre as paredes celulares, facilitando a liberacdo e evaporacao
dos 6leos essenciais presentes nas células da planta. Esse vapor, que contém uma mistura de
agua e 0leo, é conduzido a um condensador, onde é resfriado. Como a agua e o 6leo essencial
sdo imisciveis, formam-se duas fases distintas, que podem ser facilmente separadas por
decantacao.

Este método destaca-se por sua simplicidade e facilidade de aplicacdo, além de ser
bastante eficiente, 0 que o torna amplamente utilizado em laboratérios. Uma vantagem
adicional ¢ a menor perda de compostos sensiveis a altas temperaturas, ainda que 0 processo

seja relativamente lento e apresente rendimento limitado (Silveira et al., 2012).
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A hidrodestilacdo, segundo Pinheiro (2003) é especialmente adequada para a extracéo
de 6leos essenciais de flores e pétalas, pois evita a compactacdo da matéria-prima vegetal, o
que preserva a qualidade do 6leo extraido. A hidroevaporacao, que utiliza agua como solvente,
apresenta diversas vantagens em relacdo a outros métodos de extragcdo de 6leos essenciais. A
agua é um solvente universal, ambientalmente amigavel e ndo tdxico, o0 que torna o processo
seguro tanto para 0s operadores quanto para 0 meio ambiente. Além disso, a agua ndo deixa
residuos toxicos no 6leo essencial extraido, garantindo a pureza do produto final. Uma das
principais vantagens de usar &gua como solvente € seu custo-efetividade. A Figura 8 mostra um
tipico aparelho utilizado para a extracdo de Gleos essenciais por hidroevaporacao, o aparelho

Clevenger.

Figura 8 - Aparelho de Clevenger utilizado para Hidrodestilagdo

Fonte: Adaptado Silva et al. (2005).

Sendo um recurso abundante e de baixo custo, a &gua reduz significativamente os custos
operacionais e de materiais, tornando o processo de hidrodestilacdo acessivel para uma ampla
gama de aplicagdes industriais (Grosso et al., 2011). Guenther (1972) completa que a
hidrodestilacdo € particularmente eficaz para plantas que contém compostos sensiveis ao calor,
pois a presenca de agua ajuda a regular a temperatura e protege os compostos volateis da

decomposicéo térmica, resultando em um 0leo essencial de alta qualidade.



25

3.3.3 Extragéo por CO2 em estado supercritico

Sobre o processo de extracdo por didxido de carbono (CO2) em estado supercritico, Biasi
e Deschamps (2009, p. 320) o descrevem como “muito rapido, eficiente e capaz de extrair 6leos
totalmente livres de solventes”. O CO2 supercritico é obtido em condi¢fes de alta pressdo e
temperatura acima de 31°C. Com estas condicBGes, o CO; alcanca um estado em que sua
viscosidade corresponde a de um gas, mas sua capacidade de solubilidade é igual a de um
liquido. Um fluido supercritico (SCF) é uma substancia que se encontra acima da sua
temperatura e pressdo criticas, onde as fases liquida e gasosa se misturam indistintamente. Em
outras palavras, é um estado termodindmico em que a substancia ndo se encontra hem como
liquido, nem como gé&s, mas sim como um fluido com propriedades intermediéarias entre ambas
as fases.

Segundo McHugh (1994), a extragdo com CO- supercritico apresenta varias vantagens.
E um método eficiente que produz extratos de alta pureza e sem residuos de solventes toxicos.
O CO2 é inerte, ndo inflamavel e pode ser reciclado no sistema, tornando o processo
ambientalmente amigavel. Além disso, a técnica permite um controle preciso das condi¢6es de
extracdo, como temperatura e pressdo, o que possibilita a seletividade na extracdo de diferentes
compostos.

Embora a extragdo com CO> supercritico seja eficaz, ela também apresenta limitacdes.
O alto custo inicial dos equipamentos e a necessidade de um controle rigoroso dos parametros
operacionais podem representar desafios. Além disso, essa técnica pode ndo ser ideal para a
extracdo de compostos altamente polares, que possuem baixa solubilidade no CO; supercritico
(Reverchon; De Marco, 2006).

3.3.4 Extracgéo Assistida por Ultrasom

A extracdo por ultrassom é uma técnica que acelera o processo de extracdo, sendo
comumente aplicada em métodos como a hidroevaporacdo e a extracdo com solvente. Esse
método assistido por ultrassom permite a extracdo seletiva dos dleos essenciais e pode acelerar
sua obtencdo quando combinado com outros métodos. No processo, a matéria-prima vegetal é
imersa em agua ou solvente e exposta a ondas de ultrassom (20 kHz - 1 MHz), o que facilita a
decomposicdo das paredes e membranas celulares, liberando os 6leos essenciais. Esses
compostos podem ser extraidos por difusdo e lavagem. Embora o investimento inicial

necessario seja relativamente alto em comparacdo com outros métodos, a extragdo por
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ultrassom oferece vantagens como o aumento do rendimento, reducdo no tempo de operacéo,
além da diminuicdo do uso de solventes organicos e de efeitos adversos nos compostos
extraidos. Essa técnica tem se mostrado eficaz também na extracdo de Oleos essenciais de

sementes (Vinaroru, 2001).

3.3.5 Extragéo Assistida por Micro-ondas

O método de extragdo por micro-ondas sem solvente é caracterizado por realizar a
evaporacao a seco da matéria-prima vegetal através de micro-ondas a pressdo atmosférica (Filly
et al., 2014). O aquecimento da matéria-prima vegetal faz com que o seu tecido extravase e se
rompa, liberando os 6leos essenciais presentes, que sdo entdo evaporados e destilados junto com
a dgua ja existente no vegetal (Li et al., 2013). Este método oferece a vantagem de reduzir o
tempo de extracdo em comparag¢do com os métodos convencionais, além de proporcionar maior
rendimento, seletividade e baixo custo operacional (Chan et al., 2011). A a¢do das micro- ondas
ocorre por meio de dois campos perpendiculares: o campo elétrico e 0 campo magnético, que
interagem com as moléculas do material exposto, promovendo aquecimento através de rotacdo
dipolar e condugéo ionica (Letelier; Budzinski, 1999).

A extracdo de 6leos essenciais e compostos fenélicos das cascas de laranja, utilizando a
técnica de micro-ondas, causa alteracdes significativas na estrutura celular da planta. A casca
de laranja é formada por diversas camadas, como as glandulas de 6leo, o parénquima, o albedo
e o flavedo, que apresentam caracteristicas morfologicas distintas e afetam diretamente o
processo de extracdo. As glandulas de 6leo, localizadas desde a superficie até o albedo, sdo
particularmente influenciadas pela aplicacdo de micro-ondas, tornando-se esféricas e
facilitando a liberagdo dos 0Oleos essenciais. Esse método é potencializado pela evaporacdo da
agua presente nas células, gerando um aumento de pressdo interna que leva a ruptura das
membranas celulares e a liberagdo do contetdo intracelular, incluindo os 6leos essenciais. A
Figura 9 apresenta as glandulas de 6leo da casca de laranja em sua condicdo inicial, apos a

aplicacdo das micro-ondas, e apds um processo de hidroevaporacéo.



27

Figura 9 - Esquematizaco do efeito das micro-ondas sobre a estrutura de matrizes vegetais
CONDICAO INICIAL

Fonte: Adaptado de Angoy et al. (2020).
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3.3.6 Extragéo por solvente

A extracdo de Oleos vegetais por solventes organicos € uma técnica utilizada quando os
métodos tradicionais, como a prensagem a frio, ndo séo suficientes para obter o éleo desejado
ou quando o material vegetal ndo tolera altas temperaturas (Sartor, 2009).

Nesse método, o material vegetal € colocado em contato com um solvente organico, que
pode ser polar ou apolar, dependendo do tipo de 6leo a ser extraido. Solventes apolares, como
hexano, benzeno e éter de petréleo, sdo geralmente preferidos para a extracdo de 6leos vegetais.
Apo6s um periodo de contato, a fase liquida, rica em 6leo e solvente, é separada da fase sélida.
Em seguida, o solvente é removido por evaporacdo, resultando na obtencdo do 6leo vegetal
(Sartor, 2009; Silveira et al., 2012).

O método de extracdo por solvente utiliza, geralmente, solventes apolares, como éter,
éter de petroleo ou diclorometano; além de extrairem o 0Oleo volatil, extraem também outras
substancias lipofilicas. Por essa razdo, o produto assim obtido tem baixo valor comercial. Esse
processo somente € empregado para a extracdo de Oleo essencial em algumas industrias de
cosmeéticos (Simdes; Spitzer, 2003).

Segundo Karne H. et al. (2023), o método de extracdo Soxhlet mostrou-se eficaz na
obtencdo de Oleos essenciais das cascas de laranja e limdo. Observou-se que as amostras de
casca de laranja seca apresentaram menor rendimento em comparacdo as amostras frescas
(zest), o que pode ser explicado pela volatilidade do limoneno, principal componente do 6leo
essencial, que se perde durante o aquecimento da casca. Além disso, verificou-se que o n-
hexano foi um solvente mais eficiente para a extracdo dos 6leos em comparagdo ao etanol,
conforme demonstrado pelos ensaios realizados. O limoneno foi identificado como o
constituinte majoritario em ambos os 6leos, sendo responsavel pelo aroma caracteristico, com
maior concentragéo no 6leo extraido da casca de laranja.

Karne H. et al. (2023) complementou o estudo com a anélise dos 6leos essenciais por
cromatografia gasosa com detector de ionizagdo em chama (GC-FID) indicou que o limoneno
é parte constituinte de 80% do Gleo obtido da casca de laranja e em 70% do 06leo extraido da
casca de liméo. A aplicagdo do método Soxhlet, aliada a caracterizagdo por GC-FID, permitiu
uma melhor compreensdo da composic¢ao quimica desses 6leos. O maior teor de limoneno, foi
registrado na extracdo da casca de laranja com hexano. A Tabela 6 apresenta os resultados dos
testes realizados.



EXTRACAO PELO METODO SOXHLET
3049 50 ¢ 51g¢g 5249 53¢

Base Vegetal Zestde | Zestde | Zestde | Zestde | Zestde

Laranja Laranja Laranja Laranja Laranja

300 mL 300 mL 300 mL 300 mL 300 mL
Solvente (mL)

Hexano Hexano Hexano Hexano Etanol
Tempo (min) 60,00 120,00 120,00 60,00 60,00
Temperatura (°C) 70,00 80,00 80,00 70,00 75,00

EVAPORACAO

Tempo (min) 60,00 60,00 60,00 70,00 60,00
Temperatura (°C) 70,00 80,00 80,00 70,00 70,00
Quantidade de Hexano |,y 0 | 20000 | 20000 | 20000 | 20000
Separado (mL)
Densidade de Hexano 0,85 0,85 0,98 0,85 0.79
(9/mL)
Densidade de Oleo
Extraido (g/mL) 0,89 0,97 0,62 0,96 0,89
Quantidade de Oleo 30,00 32.00 28.00 36,27 33,00
Extraido (g)
Rendimento da 10000 | 64,00 56,00 72,54 66,00
Extracao (%)

Fonte: Adaptado de Karne H. et al. (2023).
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Tabela 6 - Tabela de Comparacdo entre os testes de Extracdo Soxhlet com as Cascas de Laranja

Karne H. et al. (2023), apresenta em seu estudo, dados de rendimento de extracédo pelo

método Soxhlet, ajustando 0 método de evaporacdo com o objetivo de realizar a remogéo de
uma parcela do solvente da solucdo e ndo mostra dados absolutos de rendimento da extragéo,

contudo os dados publicados sdo de grande valia para 0s estudos na area.

3.3.7 Extragéo Enfleurage
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O processo de extracdo conhecido como enfleurage baseia-se na capacidade de gorduras
e Oleos de absorver e reter compostos aromaticos sem modifica-los. Utilizado para a extracao
de oOleos volateis a partir de pétalas de flores, 0 método consiste em depositar as pétalas sobre
uma camada de gordura a temperatura ambiente. Apos certo periodo, as pétalas esgotadas sdo
substituidas por novas, e 0 processo continua até que a gordura atinja saturacdo completa. Em
seguida, a gordura saturada é tratada com alcool para separar o 6leo volatil, que é entdo obtido
pela evaporacédo do alcool a baixa temperatura, produzindo um oleo de elevado valor comercial
(Simdes; Spitzer, 2003).

Embora o enfleurage tenha sido amplamente utilizado no passado, atualmente sua
aplicacdo € restrita a algumas industrias de perfumaria, particularmente para plantas com baixo
teor de Gleo e alto valor comercial. O processo gera duas fracdes: o absoluto, altamente valioso
e nobre, com grau de impurezas ideal em torno de 1%, e o concreto, uma fragdo mais densa que
contém restos de solventes e substancias graxas pesadas, como parafinas e acidos graxos. Por
exemplo, para produzir 1 kg de absoluto de l6tus (Nelumbo nucifera), cerca de 100.000 flores
sd0 necessarias, e 0 preco pode alcangar US$ 10.000 por quilo, enquanto o concreto possui
valor aproximado de US$ 1.000 por kg (Corazza, 2002).

3.4 PROCESSAMENTO DA LARANJA EM ESCALA INDUSTRIAL

Além das metodologias tradicionais, que possuem uma vasta literatura, existe um
processo que ndo é amplamente difundido no meio académico e que, paradoxalmente, é o mais
comumente utilizado em larga escala, para a extracdo do 6leo essencial da casca da laranja — a
extracdo por centrifugacdo. A empresa multinacional Tetra Pak® Group, de origem sueca,
fundada em 1951, em Lund, que é lider mundial na fabricacdo de embalagens, apresenta um
manual que detalha bem o processo de obtencdo do suco de laranja, o0 Manual de Processamento
de Suco de Laranja, de Ringblom (2017). Esse manual foi uma referéncia importante desse
capitulo. A Figura 10 apresenta o fluxograma de processamento da laranja em uma linha

convencional.
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Figura 10 - Fluxograma do Processamento da Laranja
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Fonte: Traduzido de orangebook.tetrapak.com (2025).

A extracdo envolve espremer ou raspar o suco de laranjas inteiras ou cortadas ao meio
por meio de pressdo mecéanica. Apos a lavagem final e inspecdo, a fruta é separada de acordo
com o tamanho em diferentes fluxos ou linhas. As laranjas individuais sdo direcionadas ao
extrator mais adequado para alcancar o rendimento 6timo de suco. Como a operacdo de extracao
determina o rendimento e a qualidade do suco, o ajuste correto das condi¢cdes operacionais do
extrator € muito importante Ringblom (2017).

A operacdo de extracdo determina a qualidade e o rendimento do produto e, portanto,
tem um grande efeito na economia total da operacdo de processamento da fruta. Uma vez que
a fruta foi lavada e classificada (inspecionada), ela esta pronta para o processo de extracdo. Para
melhorar o desempenho do extrator, a fruta crua deve ser classificada de acordo com o tamanho,
pois os extratores individuais sdo ajustados para lidar com frutas de apenas uma determinada
faixa de tamanho Ringblom (2017).

O objetivo da etapa de extracdo de suco é obter a maior quantidade possivel de suco da
fruta, evitando que fragmentos, 6leo e outros componentes da fruta entrem no suco. Esses
componentes podem levar a um gosto amargo ou a outros defeitos durante 0 armazenamento
do suco. Nesse contexto, 0 0leo essencial proveniente da casca de laranja, apesar de alto valor
comercial, é visto na industria de processamento de laranja como um coproduto Ringblom
(2017).

3.4.1 Tipos de Extratores
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De acordo com Ringblom (2017), existem mais comumente dois tipos de extratores que
dominam nas plantas de processamento de laranja: o tipo Squeezer e o tipo Reamer. Ambos 0s
sistemas de extracdo sdo dedicados a frutas citricas, como o limdo, a tangerina, a toranja, a
laranja e dentro outros. A maioria do suco NFC (Not From Concentrate) produzido na Flérida
é extraido usando extratores do tipo Reamer.

3.4.1.1 Extrator Squeezer

Segundo Ringblom (2017), a estrutura principal de um extrator inclui uma taga superior
e uma inferior. As tacas sdo equipadas com dedos de metal que se encaixam quando a taca
superior é baixada sobre a inferior. Um cortador emerge pelo centro da taca inferior para
perfurar a casca da laranja, permitindo que as partes internas da fruta sejam extraidas. Este
cortador faz parte do tubo de peneira perfurado, frequentemente chamado de pré-finalizador.

A pressdo descendente eventualmente faz com que a casca se quebre, se desintegre e
passe pelos dedos de cada taca. O suco flui através do tubo de peneira até o coletor de suco. O
material central é expelido da parte inferior do tubo de peneira através do tubo de orificio.
Durante a ultima etapa do ciclo de extracdo, a medida que a casca é pressionada pelos dedos na
taca, o Oleo é liberado da casca. Os fragmentos de casca sdo lavados com agua reciclada para
extrair o 6leo das glandulas oleiferas. O dleo é entdo expelido dos extratores na forma de uma

emulsdo com &gua. A Figura 11 apresenta o funcionamento de um extrator tipo Squeezer.

Figura 11 - Funcionamento de Extrator tipo Squeezer

\'4

Suco da polpa
== Suco do miolo

Fonte: Adaptado de orangebook.tetrapak.com (2025).
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O extrator do tipo Squeezer separa a fruta em quatro correntes principais de produtos
em uma Unica etapa. Afirma-se que este método evita o contato entre o suco e o 6leo, bem como
entre 0 suco e a casca. Para operar este equipamento de maneira eficaz, é crucial selecionar o
tamanho correto das tacas e ajustar adequadamente a operacdo das tacas e do cortador
(Ringblom, 2017).

A capacidade de um extrator de cinco cabecas varia de acordo com a qualidade e o
tamanho da fruta. A velocidade de operacdo padrdo € de 100 rpm, processando cerca de 500
laranjas por minuto. Nem todas as tacas seréo utilizadas em todos os momentos: uma utilizagao
de 90% é considerada alta. Uma capacidade tipica para frutas de tamanho médio é de 5 toneladas
por hora por extrator, o que corresponde a aproximadamente 2.500 litros por hora de suco
(Ringblom, 2017).

Como os extratores processam um numero fixo de laranjas por minuto, a capacidade de
processamento da planta de citricos é altamente sensivel e depende do tamanho da fruta.
Processar frutas pequenas (350 laranjas por caixa) resulta em uma taxa de suco de 1.500 litros
por hora, em comparacdo com 3.000 litros por hora ao processar frutas grandes (180 laranjas
por caixa). Essa diferenca resulta em uma duplicacdo do volume de suco e dos coprodutos a
serem manejados pelos equipamentos subsequentes. Esses dados destacam a importancia da
gestdo correta das caixas de armazenamento e do tamanho da fruta, para operacdes eficientes
na fabrica (Ringblom, 2017).

3.4.1.2 Extrator Reamer

O extrator tipo Reamer funciona com 0 mesmo principio de um espremedor manual de
cozinha, utilizado para fazer suco de laranja no café da manhd Uma linha de extracdo é
composta por varios extratores, e € muito importante que cada extrator seja ajustado para se
adequar ao tamanho da fruta alimentada nele. A fruta é alimentada na roda de alimentacgéo e
cortada ao meio. As metades sdo orientadas e recolhidas em copos de borracha sintética
montados em um sistema de correia continua. Uma série de Reameres de nylon (insercdes em
forma de cone que possuem ranhuras moldadas da ponta a base do Reamer) sdo montados em
um carrossel giratério (Ringblom, 2017). A Figura 12 apresenta o funcionamento de um extrator

tipo Reamer.
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Figura 12 - Funcionamento de Extrator tipo Reamer

Suco da polpa

Fonte: Adaptado de orangebook.tetrapak.com (2025).

O sistema de extracdo tipo Reamer requer duas etapas separadas para extrair suco e 6leo
da fruta. No entanto, a emulséo de 6leo é frequentemente considerada mais limpa e mais facil
de centrifugar em comparacdo com outros tipos de sistema de recuperacao de 6leo, e 0 suco
extraido tem menos contato com o 6leo. No sistema de extracdo tipo Reamer, o 6leo da casca é
recuperado utilizando um sistema de extracdo de 6leo separado, colocado a montante dos
extratores de suco. Ele funciona com o principio de perfurar as bolsas de 6leo no flavedo e lavar
0 Oleo para formar uma emulsdo. Na primeira etapa do sistema de extracdo de 6leo, a fruta
inteira passa sobre uma série de rolos com pequenas projecdes pontiagudas. As glandulas de
6leo sdo perfuradas em vez de raspadas, causando assim pouco dano a casca. Portanto, a
quantidade de material ndo oleoso removido junto com o 6leo é minima, 0 que, por sua vez,
torna o fluxo de &gua, separado da emulsdo, mais limpo e mais facil de reciclar (Ringblom,

2017). A Figura 13, apresenta um sistema de extracao de leo da casca da laranja.

Figura 13 - Sistema de Extragdo de Oleo da Casca da Laranja
@ _T ®
Fruta ~ = I O 0
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Emuls3o de 6leo Agua Emulsdo de 6leo

Fonte: orangebook.tetrapak.com (2025).
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Os rolos que transportam a fruta sdo colocados em um banho de agua e o 6leo das
glandulas perfuradas é carreado com a agua. Apds uma etapa de acabamento (peneiramento)
para remover quaisquer grandes particulas de casca, a emulsdo 0leo-agua pode ser concentrada

e polida em uma série de centrifugas. A agua é em grande parte reciclada (Ringblom, 2017).

3.4.2 Separac&o do Oleo Essencial da Casca da Laranja

Ringblom (2017) descreve que apds a etapa inicial do processamento das laranjas, onde
uma emulsdo de 6leo é gerada proveniente majoritariamente da casca, tem-se uma sub-etapa de
extrema importancia, a recuperacao de 6leo essencial da casca. Essa é uma etapa crucial que
envolve a formacdo de uma emulsdo de agua e 6leo. Essa separacdo € importante pois dois
motivos: a separacdo do Oleo essencial gera um coproduto de alto valor comercial e a
necessidade de remover o dleo do suco, gerando um produto de maior qualidade.

Segundo a United States Standards for Grades of Orange Juice (2012), orgéo de define
os padrdes de qualidade para o suco de laranja, o limite maximo aceitavel de 6leo residual no
suco, para o mesmo ser classificado como “Grade A”, ¢ de 0,035%, de sua concentracéo total.
Os limites de controle dentro da etapa normalmente variam dentre um limite inferior de 0,015%
até um limite superior de 0,030%. Os sucos que excedem os limites de 0,035%, mas que ndo
ultrapassam o limite superior de 0,055% (dentre outros parametros definidos como cor, sabor,
brix e acidez) sdo classificados como “Grade B”. A seguir Ringblom (2017) define as sub-

etapas de separacdo do 6leo da casca de laranja.

3.4.2.1 Formagdo da Emuls&o

A emulsdo de &gua e 6leo é formada durante a etapa de extracdo da casca de laranja.
Esta etapa ocorre em um sistema de extracao de 6leo separado, onde as bolsas de 6leo na casca
séo perfurados e lavados com agua para formar a emulsdo. A casca da laranja é perfurada por
pequenas projecdes pontiagudas em rolos, liberando o dleo das glandulas. Em seguida, a casca
perfurada é lavada com agua, formando uma emulsdo de 6éleo e dgua que contém particulas

minimas de material ndo oleoso (Ringblom, 2017).

3.4.2.2 Peneiramento Inicial
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Inicialmente, essa etapa envolve uma etapa de filtracdo, utilizando um equipamento
denominado finisher. Este atua como um método de peneiramento para remover particulas
grandes de casca e outros fragmentos da fruta que ndo podem seguir para as centrifugas

subsequentes (Ringblom, 2017).

3.4.2.3 Centrifugacéo Primaria

Apbs a filtragem inicial, a emulséo de 6leo, contendo aproximadamente 0,5% a 2,0% de
6leo, é direcionada para a primeira centrifuga, também conhecida como desludger ou
concentradora. Este equipamento é responsavel por concentrar o 6leo em uma proporcao que
varia de 70% a 90%, separando-o em trés fases: 6leo concentrado (fase leve), agua (fase pesada)
e material particulado residual (Ringblom, 2017).

A operacdo da centrifuga requer controle rigoroso, especialmente no que diz respeito a
frequéncia de descarte dos sélidos acumulados. Se o descarte for realizado com demasiada
frequéncia, ha perdas significativas de produto; por outro lado, permitir que o espago de
acumulo de solidos se preencha completamente reduz a eficiéncia de separagdo. A dgua extraida
durante este processo € frequentemente recirculada para o sistema de extracdo de 6leo como
agua de pulverizacdo. No entanto, é fundamental que uma parte dessa dgua seja descartada e
substituida por 4gua nova, pois o0 acimulo continuo pode causar problemas microbiolégicos e
aumentar a concentracdo de componentes indesejados, como pectina sollvel. Esse acimulo
reduz a eficiéncia da separacdo de o6leo, diminuindo os rendimentos gerais do sistema
(Ringblom, 2017).

3.4.2.4 Centrifugacdo Secundaria

A agua centrifugada contém ainda particulas microscopicas de 6leo que ndo podem ser
separadas pela centrifuga. A medida que esses niveis de 6leo na agua aumentam com a
reciclagem continua, a eficAcia da extracdo do Oleo da casca diminui, impactando
negativamente a eficiéncia geral do sistema. A Figura 14 apresenta uma centrifuga para

concentracdo de 6leo da casca da laranja.
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Figura 14 - Centrifuga de concentragéo de 6leo da casca da laranja

Fonte: orangebook.tetrapak.com (2025).

A capacidade de reciclar agua depende do tipo de sistema de extracdo de 6leo utilizado
e do desempenho das centrifugas. Em sistemas que produzem emulsdes menos contaminadas,
como aqueles associados a extratores do tipo reamer, os rendimentos de 6leo sdo superiores e
a possibilidade de reciclagem de 4gua é maior, em comparacao a sistemas de extracdo em etapa

Unica, como os extratores do tipo squeezer (Ringblom, 2017).

3.4.2.5 Polimento do Oleo

Nessa etapa, 0 Oleo é ainda mais purificado, alcancando niveis de concentragdo
superiores a 99%. A quantidade de 6leo nesse estagio € significativamente menor,
representando apenas 1 a 2% da quantidade observado na centrifugacéo inicial, ou dos volumes
manipulados em processos como clarificacdo de sucos ou remogdo de 6leo de suco simples.
Devido a centrifugacdo prévia, o produto praticamente ndo contém particulas solidas. Para
capacidades menores, utiliza-se uma centrifuga de tambor sélido, na qual adgua e 6leo sdo
descarregados continuamente, enquanto residuos acumulados nas bordas do tambor sao
removidos periodicamente. Em instalacdes maiores capacidades, emprega-se um polidor com
ejecdo de solidos, no qual os materiais acumulados sdo descarregados uma ou duas vezes por
hora. Em termos de rendimento, uma tonelada de frutas gera, em média, de 200 a 300 litros de
emulsdo para a primeira centrifugacdo e de 3 a 6 litros de 6leo concentrado para o polidor
(Ringblom, 2017).
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3.4.2.6 Decantagdo e Armazenamento

Ap0s o polimento, o 6leo essencial é transferido para tanques de decantacdo, onde pode
ser armazenado temporariamente antes de ser embalado ou processado adicionalmente. Durante
a decantacdo, qualquer residuo de agua ou solidos que permaneca no 6leo é gradualmente
separado por gravidade. O 6leo purificado € armazenado em tanques de aco inoxidavel para

prevenir contaminacdo e degradacao (Ringblom, 2017).

3.4.2.7 Winterizagéo (Dewaxing)

Apesar de altamente purificado, o 6leo polido ainda contém pequenas quantidades de
cera dissolvida, derivada das cascas das frutas. Embora essa cera permaneca dissolvida a
temperaturas acima de 15°C ou 20°C, a sua presenca pode causar turbidez no produto em
temperaturas mais baixas. Para evitar esse problema, realiza-se a "winterizagcdo™, ou processo
de desenceramento. Essa técnica consiste em precipitar a cera por meio de sua cristalizacao,
seguida de sedimentacdo. O 6leo € armazenado em tanques a temperaturas de 1°C ou inferiores,
permitindo que a cera se separe e sedimente. Essa etapa pode levar 30 dias ou mais, embora
temperaturas mais baixas possam acelerar a sedimentacdo. O Oleo desencerado € entdo
decantado, e grandes processadores frequentemente coletam o lodo de diversos tanques para
centrifugacdo posterior, recuperando o 6leo residual. Apés a winterizagdo, o 6leo é embalado
em tambores de 200 litros ou transportado em tanques refrigerados a temperatura de -10°C,
sendo comercializado como Cold-Pressed Qil (CPO), ou Cold-Pressed Peel Oil (CPPO). Este
6leo é amplamente utilizado como matéria-prima na indudstria de fabricacdo de aromas, bem

como em fabricas de concentrados e bases para bebidas.

3.4.2.8 Recuperagéo do d-Limoneno

Ringblom (2017) destaca uma ultima etapa capaz de gerar ainda mais agregacao de
valor ao processo, a recuperacdo do d-limoneno, um componente valioso. Essa etapa ocorre
como parte do manejo da fase pesada derivada da primeira centrifugacdo do 6leo de casca,
conhecida como "agua amarela”. Essa fase, que contém pectina e outros materiais insollveis, é
frequentemente recirculada para os extratores de suco, embora parte dela (10 a 50%) deva ser
substituida por dgua fresca para evitar a concentragdo excessiva desses compostos, que podem

comprometer a eficiéncia da etapa. A fracdo de agua amarela nédo recirculada, contendo 0,5 a
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1,0% de Oleo residual, ndo é descartada diretamente em moinhos de racdo ou sistemas de
tratamento de efluentes. Em vez disso, sistemas dedicados recuperam o d-limoneno presente,

maximizando o aproveitamento econdmico dos coprodutos e minimizando impactos

ambientais.
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4 MATERIAIS E METODOS

Este capitulo apresenta a metodologia utilizada para alcancgar os objetivos delineados
para este trabalho. Tal metodologia foi estruturada em quatro etapas:

(i) selecdo da matéria-prima utilizada e preparacdo para a extracao;

(i)  selecéo dos solventes utilizados no processo;

(iii) desenvolvimento do aparato experimental e metodologia utilizada para
quantificar os resultados.

Os experimentos foram realizados no Laboratério de OperacGes Unitarias e Anélise

Fisico-Quimica de Alimentos da Universidade de Uberaba.

4.1 SELECAO DA MATERIA-PRIMA

A matéria-prima utilizada neste estudo foi a casca da laranja-pera (Citrus sinensis L.
Osbeck), adquirida no mercado local de Uberaba-MG e proveniente de plantacdes na regido da
cidade de Prata-MG. A selecdo dessa variedade de laranja deve-se a sua ampla disponibilidade
e ao seu elevado teor de 6leo essencial na casca, conforme descrito em estudos anteriores. A

Figura 15 apresenta o local onde foram adquiridas as amostras do fruto.

Fonte: Autor (2024).

Antes da etapa experimental, as laranjas foram higienizadas em solu¢do aquosa com
hipoclorito de sédio a 200 ppm por 15 minutos, seguindo protocolos de boas préaticas de

manipulagéo de alimentos.
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Apds a higienizacdo procedeu-se a obtencédo das zests. As zests correspondem a camada
mais externa da casca da laranja, rica em glandulas de 6leo essencial. A remocao das zests foi
realizada manualmente com o auxilio de um raspador de alimentos, tomando cuidado para
retirar apenas a camada superficial da casca, de forma a ndo remover a parte branca (albedo)
para evitar a contaminacdo do 6leo essencial com compostos indesejados ao processo como
fibras e a pectina, presentes em abundancia no albedo da laranja.

Em analise realizada em um amostrador de umidade modelo HE53, da fabricante Metter
Toledo, foi verificado o teor de umidade das cascas de laranja. A Figura 16 apresenta como se
efetivou a andlise de umidade em cascas de laranja-pera, realizada no amostrador de umidade
HES53. As amostras fora preparados de forma a manter uma quantidade minima de albedo,
respeitando a especificacdes de tamanho da amostra do equipamento e o teste realizado em

triplicata.

-
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Fonte: Autor (2024).

Conforme descrito por Letellier e Budzinski (1999), a umidade natural das cascas, em
processo de extracdo do 6leo essencial, atua como solvente durante o processo, contribuindo de

forma positiva para a liberacdo dos 6leos essenciais ao gerar pressdo nas paredes celulares. O
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teor de umidade das cascas de laranja, foi calculado conforme a Equacéo (1), obtendo-se um
valor de Umidade = 76,01 % (0,18 %); n = 3.

H (%) — (mﬂmida*mseca) x 100 (1)
Mymida

onde,

U= umidade;

Mamida = Massa Umida;

Mseca = MasSa Seca;

Prepararam-se amostras in natura e amostras previamente submetidas a secagem em
estufa de bandeja, a 50 °C durante doze horas, com o0 objetivo de reduzir significativamente o
teor de umidade da matriz vegetal, minimizando interferéncias sem comprometer os compostos
presentes no 6leo essencial da casca de laranja (Figura 17). Ressalta-se que, embora possa
permanecer umidade residual, o procedimento adotado assegurou a padronizacdo das amostras,

garantindo reprodutibilidade dos resultados e precisdo nas analises.

A: matéria in natura B: matéria seca
Fonte: Autor (2024).

4.2 SELECAO DOS SOLVENTES UTILIZADOS NO PROCESSO DE EXTRACAO DO
OLEO SOLUVEL

A selecdo do solvente para a extracdo de 6leo essencial por Soxhlet é um passo crucial,
pois influencia diretamente a qualidade e o rendimento do produto final. A sele¢éo do solvente
deve considerar a polaridade dos compostos presentes no 6leo essencial, a fim de garantir a sua

solubilizacdo eficiente. Neste estudo, sdo utilizados dois solventes, um polar e um apolar, em
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testes separados. Ambos os solventes foram utilizados na razéo de 1:5, (massa de casca/ volume
de solvente).
A temperatura de ebulicdo dos solventes foi calculada através da equagdo Clausius-

Clapeyron, equacdo (2).

In(P)=In (P )—""® (i_i) )
0 R T To

onde,

P = pressdo de vapor na altitude desejada (Uberaba-MG);
Po = pressdo de vapor em uma temperatura de referéncia;
AHyqp = entalpia molar da vaporizacao (J/mol);

R = constante universal dos gases ideais (8,314 J/mol.K);

T e To = séo temperaturas absolutas (elvin).

Assim como Karne et al. (2023), apresenta em seu estudo, o solvente apolar selecionado
¢ 0 hexano. O hexano é um hidrocarboneto alifatico que apresenta alta capacidade de
solubilizacdo de compostos apolares, como os hidrocarbonetos terpénticos, que sdo 0s
principais componentes do 6leo essencial de laranja, como o limoneno. A utilizagdo do hexano
visa garantir a extracdo eficiente desses compostos, que sdo responsaveis pelas caracteristicas
sensoriais e bioldgicas do 6leo essencial. O hexano apresenta um ponto de ebulicdo de 68,7°C
a nivel do mar e segundo a equacéo de Clausius-Clapeyron apresenta um ponto de ebulicdo de
65,3°C no local onde os testes foram realizados (a 823 metros do nivel do mar).

O solvente polar selecionado é o alcool etilico 95% P.A., conhecido como etanol. Apesar
da maior parte do 6leo essencial de laranja ser composta por compostos apolares, o etanol é
capaz de extrair alguns componentes minoritarios que podem ter alguma polaridade, como 0s
terpendides e compostos fenolicos. O etanol apresenta um ponto de ebuli¢do de 78,4°C a nivel
do mar e segundo a equacao de Clausius-Clapeyron apresenta um ponto de ebuli¢do de 76,5°C
no local onde os testes foram realizados (a 823 metros do nivel do mar). As propriedades dos

solventes sdo apresentadas na Tabela 7.
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Tabela 7 - Propriedades fisico-qguimicas do hexano e do etanol.

Propriedade Hexano Etanol Anidro
Pureza (%) 96,0 99,0
Densidade de Vapor 2,9 1,59
Ponto de Ebulicdo (°C) 68,0 78,4

Fonte: Labsynth (2022) e Verquimica (2021)

A utilizacdo de solventes apolares e polares em testes separados permitiu avaliar a
influéncia da polaridade na composi¢do do 6leo essencial extraido. O hexano tende a ser mais
eficiente na extracdo da maior parte do 6leo essencial, devido a sua apolaridade, enquanto o
etanol extrai uma parcela menor, porém com compostos diferentes, conforme descrito por
Saoud (2003). A comparagdo entre as zests in natura e desidratadas, juntamente com a
utilizacdo dos diferentes tipos de solvente permitira avaliar esses efeitos e melhorar

tecnicamente a etapa de extracao.

4.3 DESENVOLVIMENTO DO APARATO EXPERIMENTAL

Assim como apresentado em Karne H. et al. (2023), a extracdo do 6leo essencial das
zests de laranja por Soxhlet foi realizada utilizando um aparato experimental composto por um
baldo de fundo redondo de 250 mL para armazenar o solvente organico (hexano ou etanol), um
extrator Soxhlet de junta macho e fémea do fabricante Mylabor, referéncia MY050, onde foram
colocadas as zests de laranja, um condensador de extrator Soxhlet do fabricante Mylabor,
referéncia MYO035, para condensar o vapor do solvente, uma manta de aquecimento do
fabricante Fisatom, referéncia 22E, para aquecer o bal&o e evaporar o solvente. O controle de
temperatura foi realizado através de um termémetro de mercurio posicionado na parte superior
do condensador e com um pirbmetro a laser digital, realizando leituras periddicas no baldo
redondo onde esta armazenado o solvente. A montagem do aparato experimental seguiu a

configuracdo padrdo para extragcdo por Soxhlet, conforme mostrado na Figura 18.
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Figura 18 - Aparelho Soxhlet utilizado no processo de extracao

A metodologia consistird em preparar a amostra pesando em uma balanca de preciséo
(marca, modelo, resolugéo), 50 g de zests de laranja (in natura ou seca, de acordo com 0 ensaio)
e acondicionando-as no Soxhlet, envoltas por algodéo tanto na parte inferior quanto superior,
visando evitar o arraste de matéria sélida para o baldo redondo. O Soxhlet foi conectado ao
baldo de fundo redondo contendo o solvente selecionado (hexano ou etanol). O condensador foi
acoplado ao extrator e a manta de aquecimento foi posicionada sob o baldo. A manta de
aquecimento foi ligada, aquecendo o solvente até a evaporacdo. O vapor do solvente foi
condensado no condensador e gotejou sobre as zests no cartucho. O solvente percolou através
da amostra, solubilizando o 6leo essencial. O extrato contendo o 6leo essencial e o solvente foi
sifonado de volta para o baldo de fundo redondo. As etapas de evaporacdo, condensacdo e
sifonagem foram repetidas por um determinado nimero de ciclos, dentro do tempo pré-
estabelecido para a realizacéo dos testes.

Ao final da etapa de extracdo, foi realizada a evaporagdo do solvente, visando a
quantificacdo do 0leo extraido em cada cenario. O aparato experimental, mostrado na Figura
20, para a evaporacdo foi montado utilizando uma manta de aquecimento onde foi inserido o
baldo de 250 mL contendo a solu¢do de solvente com o 6leo essencial. O baldo foi interligado
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a um condensador para promover a condensacdo do solvente que foi coletado em um frasco
erlenmeyer também de 250 mL. Visando promover a ebulicdo do solvente na menor
temperatura possivel, a fim de evitar a perda de compostos volateis presentes no 6leo essencial,
o solvente foi submetido a uma presséo negativa de 2,66 kPa, a partir de uma bomba de véacuo
adaptada para a aplicacdo. A Figura 19 apresenta 0 aparato experimental utilizado para a

evaporacéo do solvente.

Figura 19 - Aparato Experimental utilizado para a Evaporacdo do Solvente
e

'4

Fonte: Autor (2024).
Para determinar o rendimento da extra¢do, apos o término da etapa de evaporagao, o
6leo essencial bruto obtido foi pesado em uma balanca analitica de precisdo do fabricante

Gehaka, modelo BG 1000, com capacidade maxima de 1.010 g, menor divisao (resolucdo) de
0,01 g e escala de verificagdo (e) de 0,01 g.

4.4 PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

Segundo Montgomery, Runger e Hubele (2003), o planejamento experimental fatorial
€ uma técnica estatistica utilizada para investigar simultaneamente o impacto de mdltiplos
fatores e suas interacdes em uma variavel de interesse. Esse método é amplamente aplicado em
diversas areas do conhecimento, pois permite analisar multiplas variaveis de forma eficiente,
reduzindo a necessidade de muitos experimentos individuais. No delineamento fatorial, cada
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fator é testado em diferentes niveis, e a combinacao dessas condi¢des define os ensaios a serem
realizados. Essa abordagem possibilita a identificacdo dos efeitos principais de cada fator, bem
como das interacdes entre eles, fornecendo uma compreensdo mais detalhada dos processos
analisados e auxiliando na sua otimizagé&o.

Para o presente estudo, foi empregado o planejamento experimental fatorial 22,
considerando duas condicdes para cada fator. O primeiro fator testado € o solvente, podendo o
mesmao ser 0 hexano ou o etanol. O segundo fator testado é a umidade da amostra, podendo esta
estar in natura ou seca. Neste caso, o objetivo é determinar o melhor rendimento da extracéo
do 6leo essencial da casca de laranja-pera (Citrus sinensis L. Osbeck) pelo método de Soxhlet,
variando o tipo de solvente e a umidade da amostra. A Tabela 8 apresenta os niveis e os fatores

do planejamento experimental.

Tabela 8 - Fatores e Niveis do Planejamento Experimental Fatorial

Fator Nivel -1 (Baixo)  Nivel +1 (Alto)
Solvente (A) Etanol (polar) Hexano (apolar)
Umidade (B) Casca seca Casca in natura

Fonte: Autor.

A seguir tem-se a representacao sistematica das combinac6es de niveis dos fatores do
experimento fatorial. A matriz fatorial inclui todas as combinac@es possiveis dos fatores, que
sdo repeticOes para melhorar a precisdo estatistica. A Tabela 9 apresenta a matriz fatorial do
experimento.
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Tabela 9 - Fatores e Niveis do Planejamento Experimental Fatorial

Experimento Solvente (A) Umidade (B) Ren((jg/rsento
1 Etanol (-1) Casca seca (-1) X1
2 Etanol (-1) Casca in natura (+1) X2
3 Hexano (+1) Casca seca (-1) X3
4 Hexano (+1) Casca in natura (+1) Xa

Fonte: Autor.

4.5 CONSIDERACOES EXPERIMENTAIS

Todo o experimento foi realizado em triplicata para garantir a reprodutibilidade dos
resultados, a temperatura foi monitorada durante todo o processo para evitar degradacdo dos
compostos volateis. Os 6leos essenciais obtidos foram armazenados em frascos de cor ambar,
devidamente identificados e mantidos em temperatura controlada de 25 °C, para evitar oxidacao

e perda dos compostos volateis. O rendimento do 6leo essencial foi calculado pela Equacéo (3):

R (%)= (- Meto) x 100 (3)

Mecasca

onde,
R = rendimento em porcentagem;
Moleo = Massa do 6leo essencial obtido;

Mecasca = Massa da casca utilizada no experimento;



49

5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo, sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos nos experimentos de
extracdo de Oleo essencial de laranja por Soxhlet. Os rendimentos de 6leo essencial obtidos em
cada condigéo experimental S&o analisados, buscando identificar as combinagdes de fatores que
proporcionam a maior eficiéncia de extracdo e avaliar a influéncia do tipo de solvente na

composicao do 6leo extraido.

5.1 CARACTERISTICAS DO OLEO ESSENCIAL EXTRAIDO

Os 0leos essenciais extraidos apresentaram caracteristicas visuais e olfativas distintas,
dependendo do solvente utilizado. Apds a extracdo, a solugdo de solvente mais 6leo essencial
extraido com hexano apresentou coloracdo amarelo-laranja clara, enquanto a solucdo de
solvente mais o0 Gleo essencial extraido com etanol apresentou coloracdo amarelo-esverdeada
turva. A analise comparativa entre as amostras antes e depois do processo de secagem
mostraram que as amostras que passaram pela etapa de secagem apresentaram coloragdo mais
clara, sugerindo a perda de compostos volateis durante o processo de secagem, como por
exemplo o D-Limoneno.

Apdbs a evaporacdo das amostras, foram observadas diferencas significativas nas
caracteristicas dos 6leos essenciais obtidos. As amostras extraidas com etanol apresentaram um
6leo de aspecto mais escuro e viscoso, com aparéncia semelhante a uma borra. Esse resultado
pode ser atribuido a extracdo de compostos polares presentes na casca da laranja-pera, como 0s
acucares (glicose, frutose e sacarose), que, embora solubilizados, ndo constituem os principais
compostos volateis de interesse comercial, como o d-limoneno. Além dos acucares, o etanol
possivelmente promoveu a extracdo de outros componentes ndo volateis, resultando em um
produto com caracteristicas visuais e sensoriais menos desejaveis para aplicagdbes em
fragrancias e outros produtos de alto valor agregado. A figura 20 apresenta o aspecto visual das

amostras apds a etapa de extragao.
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Figura 20 - Aspecto Visual das Amostras
ETANOL ANIDRO

4 P I8 ,

Oleo Extraido com o Etanol, Oleo Extraido com o Hexano,

matéria-prima seca matéria-prima seca

Oleo Extraido com o Etanol, Oleo Extraido com o Hexano,
matéria-prima in natura matéria-prima in natura
Fonte: Autor (2024).

Ap6s a evaporacdo das amostras, foram observadas diferencas significativas nas
caracteristicas dos 6leos essenciais obtidos. As amostras extraidas com etanol apresentaram um
6leo de aspecto mais escuro e viscoso, com aparéncia semelhante a uma borra. Esse resultado
pode ser atribuido & extracdo de compostos polares presentes na casca da laranja-pera, como 0s
acucares (glicose, frutose e sacarose), que, embora solubilizados, ndo constituem os principais
compostos volateis de interesse comercial, como o d-limoneno. Além dos acUcares, o etanol
possivelmente promoveu a extragdo de outros componentes ndo volateis, resultando em um
produto com caracteristicas visuais e sensoriais menos desejaveis para aplicacdes em
fragréncias e outros produtos de alto valor agregado.

Em contraste, as amostras submetidas & extracdo com n-hexano apresentaram um 6leo
essencial de coloracdo mais clara e com aroma citrico caracteristico da laranja, aspectos que se

aproximam das descri¢es encontradas na literatura especializada. Tal resultado evidencia que
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a polaridade do solvente exerce influéncia direta sobre o perfil de compostos extraidos. O n-
hexano, por ser um solvente apolar, favoreceu a extracdo de compostos igualmente apolares,
como os terpenos — especialmente o d-limoneno —, que sdo responsaveis tanto pelo aroma
quanto pelo valor comercial do 6leo essencial.

Importa salientar que, no presente trabalho, ndo foi realizada analise por cromatografia
gasosa, técnica que permitiria a identificacdo qualitativa e quantitativa precisa dos compostos
presentes nos extratos. No entanto, com base nas caracteristicas fisico-quimicas observadas e
no respaldo fornecido pela literatura cientifica, infere-se que o d-limoneno é um dos principais
constituintes do 6leo essencial obtido com n-hexano, especialmente devido a sua alta
solubilidade em solventes apolares e sua predominancia em 06leos essenciais citricos. 1sso
confirma que o n-hexano favorece a extracdo de terpenos como o0 limoneno, que sdo
hidrocarbonetos apolares e, portanto, mais sollveis em solventes apolares. A Figura 21

apresenta o resultado de amostras apds a evaporagéo.

Figura 21 - Oleo Extraido com o Etanol, ap6s a evaporacdo (A) vs Oleo Extraido com o
- Hexano, ap0s a evaporacéo (B)

A: Oleo Extraido com o Etanol B: Oleo Extraido com o Hexano

Fonte: Autor.

Os resultados encontrados neste estudo corroboram com os de Battista F. et al. (2020),
que também demonstraram a eficiéncia do etanol na extracdo de compostos polares, como
linalol e acetato de linalila, os quais sdo comumente encontrados em 6leos essenciais de laranja.
A alta polaridade do etanol facilita a interacdo com esses compostos, que possuem grupos

funcionais como hidroxilas (-OH) e ésteres, tornando-os mais sollveis em solventes polares.
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Esses compostos tém grande relevancia para a industria de fragrancias e cosméticos devido as
suas propriedades florais e frutais, que agregam valor sensorial aos produtos finais. De fato, a
selecdo do etanol como solvente para a extracdo de tais compostos é amplamente apoiada na
literatura devido a sua eficacia na recuperacdo desses ingredientes ativos.

Por outro lado, os resultados também indicam que o n-hexano, um solvente apolar, se
destacou na extracdo de d-limoneno, um monoterpeno com forte aroma citrico, responsavel pelo
caracteristico cheiro de laranja. O d-limoneno, devido a sua natureza apolar, interage de maneira
mais eficaz com solventes apolares como o0 n-hexano. Isso €é particularmente evidente no estudo
de Battista F. et al. (2020), onde o hexano foi identificado como o solvente mais adequado para
extrair limoneno das cascas de frutas. O hexano favorece a solubilizacdo e extracdo do d-
limoneno, proporcionando um rendimento mais elevado, o que é vantajoso considerando o alto
valor comercial desse composto. O d-limoneno é amplamente utilizado ndo apenas na indudstria
de fragrancias, mas também como solvente natural e em produtos alimenticios, o que refor¢a a

relevancia econémica dessa selecéo.

5.2 RENDIMENTO DE OLEO ESSENCIAL

Os resultados de extracdo do dleo essencial das zests de laranja-pera variaram
significativamente de acordo com o estado das zests (in natura ou secas) e o solvente utilizado
(etanol e hexano), o que reflete a influéncia das condicdes de extracdo sobre o rendimento e a
composic¢do do 6leo. Os resultados correspondem ao valor médio dentre os ensaios feitos em
triplicata, com diferentes combinag6es de solvente e condi¢do da amostra vegetal. Os resultados
sdo apresentados em gramas de Oleo essencial extraido e em porcentagem de rendimento,
calculada em relagdo a massa inicial de zests de laranja utilizada na extracdo. Os resultados dos

ensaios sdo apresentados na Tabela 10.



Tabela 10 - Resultado da analise comparativa do rendimento de 6leo da zest da casca de
laranja-pera (Citrus sinensis L. Osbeck), valores médios
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Extracéo pelo Método Soxhlet

50g 509 50g 50g
Base Vegetal
Zest de Zestde Zest de Zest de
Laranja Laranja Laranja Laranja
Condicdes de Secagem
Secaem Secaem
In natura Estufa In natura Estufa
250 mL 250 mL 250 mL 250 mL
Solvente (mL)
Etanol Etanol Hexano Hexano
Tempo (min) 60 60 60 60
Numero de Ciclos de 5 4 8 7
Lavagem
Temperatura de Ebulicdo do 765 765 67 4 67 4
Solvente (°C) ’ ’ ’ ’
Evaporacao
Tempo (min) 120 120 120 120
Temperatura (°C) 76,5 76,5 67,4 67,4
Quantidade de Oleo 338 0,221 1,095 0,751
Extraido () ' ' ’ ’
Rendimento da Extragao 676052 044+03 219+018 1,50+0,10

(%0)

Fonte: Autor.

A extracdo das zests in natura com etanol resultou em um rendimento de 3,380 g de 6leo

essencial para cada 50 g de zests, 0 que corresponde a 6,760% de Gleo essencial, em relacdo a

massa inicial. O 6leo extraido apresentou uma coloragdo mais escura e maior viscosidade,

indicando a presenca predominante de compostos polares, como linalol e acetato de linalila.
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Esses compostos sdo comumente extraidos por solventes polares e tém sido frequentemente
observados em 0leos extraidos com etanol, conforme estudos anteriores (Battista et al., 2020).
A presenca desses compostos sugere que o etanol favoreceu a extracdo de substancias com
grupos funcionais polares. Contudo, levando em conta o resultado das amostragens, nao foi
possivel detectar a eficiéncia do etanol na extra¢do do d-limoneno.

Nas zests secas extraidas com etanol, o rendimento de 6leo essencial foi de 0,221 g para
cada 50 g de zests, o que equivale a 0,442% de Oleo essencial. O rendimento foi
consideravelmente menor em comparagcdo com as zests in natura. O 6leo essencial extraido
manteve caracteristicas semelhantes as obtidas com as zests frescas, como a coloracdo mais
escura e possivelmente com a presenca de compostos polares. A perda de compostos volateis
durante o processo de secagem pode explicar o menor rendimento das zests secas em relacéo as
zests in natura.

Ao utilizar o n-hexano para extrair as zests in natura, o rendimento de 6leo essencial foi
de 1,095 g para cada 50 g de zests, o que corresponde a 2,190% de 6leo essencial. Este
rendimento foi inferior ao obtido com etanol, e o Oleo essencial extraido apresentou
caracteristicas mais proximas dos 6leos essenciais tipicos encontrados na literatura, como
coloragdo mais clara e menor viscosidade. Estudos anteriores indicam que o n-hexano €
altamente eficaz na extracdo de compostos apolares, como o limoneno, que é o principal
componente volatil da casca de laranja (Battista et al., 2020). A literatura sugere que os 6leos
essenciais extraidos através do Hexano apresentam alto teor de d-limoneno. Ja as zests secas
extraidas com n-hexano apresentaram o rendimento de 6leo essencial de 0,751 g para cada 50
g de zests, equivalente a 1,502% de 0Oleo essencial.

Os resultados obtidos neste estudo, com rendimentos variando de 0,44% a 6,76%, estéo
em consonancia com o0s valores encontrados por Karne H. et al. (2023), que relataram
rendimentos entre 2,6% e 3,9% na extracdo de 6leo essencial da casca de laranja, dependendo
do solvente utilizado. No trabalho das autoras, 0 uso da técnica de ultrassom foi apontado como
o principal fator para 0 aumento da eficiéncia da extragdo, permitindo maior ruptura das células
e, consequentemente, liberagdo mais eficiente dos compostos volateis, mesmo com solventes
polares como o isopropanol. Em comparacao, o presente estudo utilizou o método Soxhlet, sem
assisténcia por ultrassom, o que justifica os menores rendimentos médios em algumas condi¢6es
testadas, sobretudo com solventes polares e matéria vegetal seca. Ainda assim, os resultados
reforgcam a relevancia da selecdo do método de extracdo e das condi¢fes operacionais na obtengéo

de 6leos essenciais com maior eficiéncia.
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5.3 ANALISE MATEMATICA E ESTATISTICA DOS RESULTADOS

A analise dos efeitos principais e das interacdes entre os fatores foi realizada para avaliar
a influéncia de cada variavel sobre o rendimento da extracdo do 6leo essencial, utilizando o
software gratuito software Jamovi (versao 2.3.28), que permite executar os testes estatisticos e
analise de efeitos de forma robusta. A seguir sdo apresentadas as analises matematica e

estatistica dos dados coletados nos ensaios.

5.3.1 Anélise Mateméatica

A meédia geral dos rendimentos foi de 2,74%, servindo como valor de referéncia para a
analise dos efeitos dos fatores individuais e da interagdo entre eles. O efeito do solvente (A) foi
positivo e significativo, apresentando um valor de 3,503. Este resultado indica que a utilizagéo
do solvente tem um impacto consideravel no aumento do rendimento da extracdo. Do ponto de
vista matematico, o efeito positivo sugere que o etanol € altamente eficiente para a extracdo do
6leo essencial, contribuindo significativamente para a quantidade de produto final obtido. O
valor elevado do efeito A destaca a relevancia deste fator no processo, indicando que a sele¢ao
do solvente é determinante para melhorar a eficiéncia da extracéo.

O efeito da umidade (B) também apresentou valor positivo de 1,755, sugerindo que
niveis mais elevados de umidade podem estar associados a maiores rendimentos na extracdo do
6leo essencial. Estatisticamente, este resultado indica que a umidade exerce influéncia sobre o
rendimento observado. Entretanto, € importante considerar que esse efeito pode refletir ndo
apenas uma melhoria direta na extragdo, mas também a possibilidade de perda de compostos
volateis juntamente com a agua durante o processo de secagem. Assim, embora 0 aumento da
umidade aparente favorecer o rendimento do 6leo essencial, interpretacdes mais detalhadas
demandariam investigacdes adicionais para separar os efeitos reais da umidade da volatilizacao
de compostos, evitando conclusdes precipitadas sobre a relacdo causal entre essas variaveis.

A interacdo entre o solvente e a umidade apresentou um valor significativo de 2,815, o
que indica que a combinacédo desses dois fatores exerce uma influéncia conjunta no rendimento
da extracdo. A interacdo significativa sugere que o efeito de cada fator depende da condicdo do
outro, ou seja, a eficacia da umidade esta relacionada ao tipo de solvente utilizado. Esse achado
reforca a importancia de analisar ndo apenas os fatores isoladamente, mas também suas

interacdes, a fim de maximizar o rendimento da extracdo de forma mais eficiente.
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O gréafico da Figura 22 ilustra os efeitos principais e de interacdo na extracdo de 6leo
essencial e a média geral dos rendimentos e os efeitos do solvente, da umidade e da interagédo

entre ambos na extracdo do 6leo essencial.

Figura 22 - Efeitos Principais e Interagdo na Extracdo de Oleo
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0,000

Média Solvente Umidade Interacao

Fonte: Autor.

Com os efeitos calculados, podemos expressar o rendimento da extragdo (%) como:

Y =2,724 + 35034 + 1,755B + 2,815AB
onde,
A =Tipo de solvente (+1 para Hexano, -1 para Etanol)

B = Umidade (+1 para casca Umida, -1 para a casca seca)

Os resultados demonstram que o solvente foi o fator mais influente no rendimento da
extracdo de Oleo essencial da casca de laranja-pera. O efeito do solvente (+3,503%) foi maior
que o efeito da umidade (+1,755%), indicando que a selecdo do solvente tem um impacto mais
expressivo na eficiéncia da etapa. A interacdo entre os fatores foi significativa (+2,815%), o
que significa que a influéncia da umidade depende do solvente utilizado. Isso sugere que a
umidade tem um efeito positivo quando usada com etanol, mas ndao tem o mesmo impacto

quando se utiliza hexano.
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5.3.2 Anélise Estatistica

Para avaliar a influéncia dos fatores experimentais sobre o rendimento do 6leo essencial
de casca de laranja-pera, os dados obtidos em triplicata foram submetidos a anélise estatistica
abrangente, incluindo regressao linear e analise de variancia (ANOVA). Os valores registrados
para cada grupo foram 6,232; 6,76; 7,288 (Grupo 1, média 6,76; DP = 0,528), 0,407; 0,44; 0,473
(Grupo 2, média 0,44; DP = 0,033), 2,002; 2,19; 2,378 (Grupo 3, média 2,19; DP = 0,188) e
1,399; 1,50; 1,601 (Grupo 4, média 1,50; DP = 0,101).

A regresséo linear foi utilizada para modelar a relagdo entre as varidveis independentes
e o rendimento, permitindo estimar coeficientes de efeito e avaliar a tendéncia geral dos dados.
Em seguida, os grupos foram comparados por meio de ANOVA, realizada no software gratuito
Jamovi, com nivel de significancia fixado em p < 0,05. A ANOVA revelou diferencas
estatisticamente significativas entre os grupos (F = 42,36; p < 0,001), indicando que as médias
dos rendimentos diferem de forma néo aleatdria.

Para complementar a andlise, aplicou-se o teste post-hoc de Tukey, que identificou
diferencas significativas entre os Grupos 1, 3 e os demais, enquanto 0s Grupos 2 e 4 nao
diferiram entre si. A regressao mostrou tendéncia positiva de aumento do rendimento em funcéo
das variaveis analisadas, corroborando parcialmente as conclusées da ANOVA. Estes
resultados fornecem suporte estatistico robusto para afirmar que os fatores avaliados impactam
significativamente o rendimento do dleo essencial, validando a utiliza¢do conjunta de regressao

e ANOVA como ferramentas complementares de analise quantitativa.
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6 CONCLUSOES

O presente estudo investigou a extracdo de oleo essencial de laranja (Citrus sinensis L.
Osbeck) por meio do método de Soxhlet, com foco na influéncia do tipo de solvente (hexano e
etanol) e da condicdo da amostra vegetal (in natura e desidratada) sobre o rendimento e a
composicao visual do 6leo extraido. A analise dos resultados evidenciou que tanto o tipo de
solvente quanto o estado da amostra vegetal tém impactos significativos no processo de
extracao.

O maior rendimento foi obtido utilizando o etanol como solvente nas zests de laranja in
natura, embora o 6leo extraido tenha demonstrado baixo valor comercial devido a possivel
presenca de compostos menos valiosos. Em contrapartida, o 6leo extraido com hexano, embora
em menor concentracdo, revelou-se bem aromatico, caracteristico da extracdo do d-limoneno,
um composto de alto valor comercial.

A condicdo da amostra vegetal também se mostrou um fator importante. As zests in
natura apresentaram maior rendimento em comparacdo as zests desidratadas, sugerindo que a
desidratacdo pode alterar a estrutura da matriz vegetal e, consequentemente, afetar a eficiéncia
da extracdo. A perda de compostos volateis durante o processo de desidratacao pode ter afetado
a extracdo do 6leo essencial.

Este estudo confirmou que a combina¢do do hexano como solvente e as zests de laranja
in natura é a mais adequada para a extracao de 6leo essencial, com énfase na obtencédo de d-
limoneno, que tem um valor comercial superior. Embora o etanol tenha apresentado um maior
rendimento, a extracao resultou em um 6leo de menor valor comercial, possivelmente devido a
predominancia de outros compostos.

Com base nesses resultados, é possivel identificar os parametros de extracdo para
melhorar tanto o rendimento quanto a qualidade do 6leo essencial extraido. A pesquisa futura
pode explorar a avaliagdo de outros parametros operacionais, como temperatura e namero de
ciclos de extracdo, contribuindo para o desenvolvimento de metodologias mais econdmicas e
sustentaveis na producdo de 6leo essencial de laranja.

A fim de complementar o presente estudo ou explorar novos aspectos identificados a
partir de sua realizagéo, sugere-se para trabalhos futuros:

e Avaliacdo da composicdo do dleo essencial: A andlise da composi¢do do dleo
essencial por técnicas como cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas (GC-
MS) permitiria identificar e quantificar os compostos presentes no 0Oleo extraido em

diferentes condicdes experimentais;



e Qutros parametros da etapa de extragdo por Soxhlet, como o tempo de extracdo e a
temperatura, podem ser otimizados para maximizar o rendimento e a qualidade do 6leo
essencial;

e Estudar a funcionalidade de extracdo Oleo essencial da casca laranja-pera, em
meétodos Soxhlet, utilizando a mistura de solventes polares com solventes apolares, em

concentragdes variadas.
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