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Métodos de Extracao

Os métodos mais comuns para obten¢do de 6leos essenciais sdo hidrodestilacao e destilagao
por arraste a vapor. Nas ultimas décadas houve forte engajamento de métodos “verdes” e assistidos
por energia, por exemplo, extragdo por fluido supercritico, assistida por micro-ondas e assistida por
ultrassom, com o objetivo de se obter maior rendimento, menor degradagdo térmica e redug¢do do uso
de solventes organicos. Essas técnicas modernas também permitem melhor seletividade e preservacao
de compostos termolabeis (UWINEZA e WASKIEWICZ, 2020).

Hidrodestilacao

Estudos comparativos evidenciam que a extracao por hidrodestilagao (Figura 1) ¢ mais
eficiente na obtengdo de compostos volateis, favorecida pela ruptura do tecido vegetal por imersao
em agua, ocasionando a liberacao de volateis. Esse método contribui para a extragao de perfil quimico
mais direcionado para a subclasse de monoterpenos e outras moléculas polares (MORADI-SADR et
al. 2023). Em contrapartida, esse fator pode ocasionar a perda de compostos labeis por hidrolise com

0 aumento da temperatura do meio.

No processo de hidrodestilagdo, o material vegetal ¢ imerso em agua e a mistura ¢ aquecida
até ebulicdo. O vapor de dgua arrasta os compostos volateis contidos nas estruturas secretoras da
planta, condensando e separado em duas fases, o 6leo essencial (menos denso) e hidrolato. O 6leo

essencial € entdo coletado e purificado.
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Figura 1. Sistema de extragdo de 6leos essenciais por hidrodestilagdo em escala laboratorial. O aparato ¢ constituido

por uma manta de aquecimento com controle termostatico, baldo de fundo redondo contendo a biomassa vegetal e agua.

Fonte: TECNAL. Destilador de Oleos Essenciais — TE-2761/20. Disponivel em: https://tecnal.com.br/pt-BR/produtos/

detalhes/4095 destilador de oleos_essenciais. Acesso em: 13 out. 2025.

Destilacio por Arraste a Vapor

O método fundamenta-se na Lei das Pressdes Parciais de Dalton, permitindo a extracao
de compostos volateis a temperaturas inferiores aos seus pontos de ebulicdo individuais (Figura
2). O agente de arraste (vapor de agua) permeia a matriz vegetal, volatizando seus compostos.
Posteriormente, a mistura resultante entra em ebuli¢do, promovendo extracao a temperaturas mais
baixas e evitando degradacao térmica. Quando a pressao ¢ aumentada, a energia de vapor penetra
melhor na matriz vegetal rompendo a estrutura da célula que contém o 6leo, o que promove maior
rendimento (MARCAC et al., 2023). Por ndo haver contato direto da 4gua com o material, reacdes de

hidrdlise sdo minimizadas e sua composi¢ao quimica € preservada (RAZA et al., 2024).

Contudo, a aplicabilidade do método encontra limitagdes em matrizes ricas em compostos
com diferentes polaridades, como os fenolicos. A interagao desses compostos com a agua pode levar a
formagdo de emulsdes estaveis e dificeis de separar durante a fase de condensacao e decantagdo. Esse
fendomeno, motivado por diferencas eletrostaticas e de afinidade molecular, resulta no aprisionamento
de parte do 6leo na fase aquosa (hidrolato), impactando negativamente o rendimento final da extracao
(CHILEV; PESHEYV, 2025).
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Figura 2. Sistema de destilagdo por arraste a vapor em escala piloto ou semi-industrial. O equipamento ¢ construido de
aco inoxidavel e composto por um vaso de extragdo pressurizado com um mandémetro para monitoramento da pressao
interna. O vapor ¢ gerado e passa pela biomassa vegetal (ndo submersa), sendo entdo conduzido ao condensador tubular

de alta capacidade e a uma unidade de coleta de 6leo.

Fonte: Adaptado de: ALIBABA. Industrial Steam Distillation High Efficient Machine. Disponivel em: https://www.
alibaba.com/product-detail/Industrial-Steam-Distillation-High-Efficient-Machine 1601289336566.html. Acesso em: 13
out. 2025.

Extracao por Fluido Supercritico

A extragdo por fluido supercritico representa técnica verde para extracdo de compostos de
plantas que utilizem fluidos supercriticos, como exemplo, o didxido de carbono como solvente. Esse
processo ¢ dividido em quatro estagios: 1) Dessor¢ao do analito da matriz, ii) solubiliza¢do do analito
pelo fluido supercritico, iii) arraste do analito para fora da célula de extracdo e iv) coleta do analito

extraido.

O processo extrativo ¢ valorizado pela alta pureza extrativa. O didxido de carbono ¢
facilmente removido, sem residuos e pela preservagdo de compostos termolabeis, gragas a operagao
em baixas temperaturas. A técnica € processo verde e oferece seletividade ajustavel pela variagdo da
pressao, e suas principais limitagdes sdo o alto custo inicial do equipamento de alta pressao e a baixa
polaridade do didxido de carbono, o que exige o uso de cossolventes para extrair compostos mais
polares, aumentando a complexidade (DA SILVA et al. 2016).

O processo de extracdo comega com o bombeamento do solvente (fluido supercritico) para
a célula extratora que contém a amostra. O fluido € entdo pressurizado e aquecido até atingir as
condig¢des supercriticas desejadas. Na célula, ocorre o contato entre a matriz, o qual pode ser dinamico
(o fluido supercritico passa continuamente) ou estatico (quantidade fixa do fluido supercritico
permanece em contato). Apds a obten¢ao, o 6leo essencial obtido € levado a um restritor com controle
de temperatura e pressdo. Neste ponto, a despressurizagdao separa o 6leo do fluido, que retorna ao
seu estado gasoso original. Finalmente, o 6leo essencial € coletado usando métodos como solventes,
sistemas criogénicos, retencao em fase sélida ou acoplamento on-line a sistema de analise (Figura 3).

O solvente extrator €, em geral, recolhido e reciclado (PINTO et al., 2018).
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Figura 3: Sistema de extragdo com fluido supercritico, caracterizado pela separagdo que utiliza fluidos em condi¢des

supercriticas como solvente para extrair um componente desejado de uma matriz.

Fonte: SUPERCRITICAL FLUID TECHNOLOGIES. Extrator de Fluido Supercritico modelo SFT-110. 2025. Disponivel

em: https://www.supercriticalfluids.com/products/sft-110-sfe-system/. Acesso em: 13 out. 2025.

Extracao Assistida por Micro-ondas

O processo de extragdo assistida por micro-ondas baseia-se no impacto direto da radiagdo
eletromagnética em material que pode absorver essa energia e converté-la em calor. Essa energia traz
muitas vantagens para o processo de extracdo, como menor consumo de solvente e energia, curto
tempo de analise e rendimento mais elevado (MANDAL et al., 2007). O aquecimento ¢ o resultado do
atrito que € produzido pela migracdo entre o meio e os ions em movimento. A rotagdo dipolar ocorre
quando as moléculas dipolares tentam se adaptar ao campo elétrico alternado. Este fendmeno ocorre
em ambiente no qual, as colisdes ocorrem entre os dipolos e as moléculas circundantes (ZHANG et
al.,2011).

Existem dois processos principais para conduzir a extragdo assistida por micro-ondas, o
primeiro utiliza temperatura e pressdao controlada, e recipiente fechado ¢ usado. O segundo modelo
utiliza recipiente aberto, e a temperatura de extracdo depende do solvente a ser utilizado, por causa
do ponto de ebuli¢do dele. A amostra da planta passa por aquecimento dielétrico, devido a radiagao
eletromagnética entre 300 MHz e 300 GHz. Ambos os fendmenos produzem aumento na energia
térmica, levando a extragio eficiente (LOPEZ-SALAZAR et al. 2023). Dessa forma, o procedimento
de micro-ondas assistida ¢ considerado tecnologia verde (BAGADE e PATIL 2021).

Extracao Assistida por Ultrassom

A extragdo assistida por ultrassom nao ¢ comumente utilizada na extragao de 6leos essenciais,
porém ha relatos na literatura sobre o seu uso. E um método sélido-liquido que utiliza a energia

mecanica de ondas ultrassonicas aplicadas as amostras, que por meio de choques intensos formam

Oleos Essenciais do Cariri Cearense
Contribuicao ao Conhecimento Cientifico

CAPITULO 2




microbolhas no meio liquido (cavitagao) (Figura 4). Essas estruturas implodem violentamente e geram
altas temperaturas (cerca de 4500 °C) e pressdes extremas (cerca de S0MPa) que causam rupturas na
membrana celular (sondlise) e facilitam a transferéncia de massas, resultando em maior rendimento

na extracdao de compostos desejados.

A extracdao assistida por ultrassom representa método ecologicamente correto. Apresenta
como vantagens excepcionais, ao extrair compostos bioativos das plantas, a redugdo de tempo de
extracdao, melhora a qualidade e o rendimento do extrato, além de possibilitar a preservagao das
caracteristicas biologicas dos 6leos, aumentando a potencialidade dos compostos bioativos desejados.
Outra vantagem da técnica inclui a reducao da temperatura (ZHANG et al., 2018). Por outro lado,
por utilizar temperaturas muito altas, pode ocorrer a degradacdo de compostos termossensiveis,
alterando o perfil quimico e a qualidade final do 6leo essencial. Portanto, a otimizagdo cuidadosa ¢ a
chave para que esse método se consolide como alternativa simples, rdpida e sustentavel aos métodos

convencionais.

Figura 4 Sistema de Extracdo Assistida por Ultrassom. O equipamento ¢ composto por um ultrassonicador de sonda
imerso em um reator de extracdo contendo o material vegetal e o solvente extrator. A energia ultrassonica fornecida pela
ponta da sonda provoca o fendmeno de cavitagdo, facilitando a liberagdo dos compostos de interesse da matriz vegetal
para o solvente. Apds o tempo de irradiacdo, o extrato ¢ separado do residuo solido por filtragdo ou centrifugag@o, sendo

0 passo inicial para a obten¢do do produto.

UIP2000hdT

Fonte: HIELSCHER ULTRASONICS. Processador ultrassonico UIP2000hdT para extragdo em batelada. 2024.
Disponivel em: https://www.hielscher.com/uip2000hdt-2000-watts-powerful-industrial-ultrasonicator-for-full-process-

control.htm. Acesso em: 13 out. 2025.

Caracterizacao Quimica

Para analises quimicas qualitativa e quantitativa, o padrao-ouro continua sendo a cromatografia
gasosa acoplada a espectrometria de massas (CG-EM, ou em inglés GC-MS) e, quando necessario

para quantificacdo, a cromatografia gasosa acoplada ao detector de ionizagdo de chama (CG-DIC, ou

Oleos Essenciais do Cariri Cearense
Contribuicao ao Conhecimento Cientifico

CAPITULO 2




em inglés GC-FID). Métodos avangados incluem Cromatografia gasosa bidimensional abrangente
(CGxCQ) e colunas quirais para separacdo de enantiomeros, além do uso de indices de retencao
lineares (IRL) para identificagdo mais robusta. A preparacdo da amostra para a analise de volateis
evoluiu e técnicas como HS-SPME (Micro extracdo em fase s6lida Headspace) permitem extracao
direta do headspace sem solventes, reduzindo artefatos e fornecendo perfis volateis muito proximos
do aroma “real” da matriz. A combina¢do HS-SPME/GC-MS ¢ hoje amplamente usada para mapear
o metaboloma volatil de plantas e 6leos essenciais (GONZALEZ-MORENO et al., 2025).

A literatura sobre estudos com o6leos essenciais compara métodos de extracao (rendimento,
perfil quimico, presenca de artefatos) e protocolos analiticos (tipo de fibra SPME, condicdes de
dessorcao, coluna GC, biblioteca de espectros, uso de padroes e LRI), porque diferengas metodologicas
explicam variagoes significativas nos perfis relatados. Revisdes recentes e estudos comparativos
demonstram que a escolha da técnica afeta tanto a composi¢do relativa (percentuais) quanto a
presenca/auséncia de compostos menores, o que € crucial quando se busca relacionar propriedades
bioldgicas a componentes especificos (GONZALEZ-MORENO et al., 2025).

Cromatografia Gasosa acoplada a Espectrometria de Massas (CG-EM)

O Cromatografo Gasoso acoplado a Espectrometro de massas (Figura 5) ¢ amplamente
utilizado para identificar e quantificar compostos volateis, de baixo peso molecular, em misturas
complexas, separando e quantificando os componentes da amostra pela razdo massa/carga (m/z).
A fase movel € um gas inerte, como o hélio (He) ou hidrogénio (H,). Os ions formados apos o
bombardeamento de elétrons sdo acelerados e separados, enviando sinal para o detector. O tempo de
retencao e o espectro de massas obtido contribuem para a identificacdo quimica do composto. Desse
modo, evidéncias apontam que esse método ¢ o mais utilizado para a analise de dleos essenciais e

outras amostras volateis, devido a capacidade Unica de separar e identificar compostos.

Embora a técnica seja excelente para caracterizacdo quimica de compostos volateis
majoritarios, as perdas de isdbmeros e outros componentes minoritarios reforcam a necessidade do
seu uso associado a técnicas complementares para caracterizagdo completa. O uso de uma segunda
coluna com seletividade diferente ¢ Cromatografia gasosa bidimensional abrangente (CG x CG-EM),
uma estratégia muito utilizada para analise de amostras complexas, sujeitas a co-eluicdo. Isso garante
que os compostos muito proximos sejam separados e tenham seus espectros de massa coletados de
forma pura (YU et al., 2022). Concomitantemente, a “Two-Dimensional Gas Chromatography Time-
of-Flight Mass Spectrometry” (GC x GC TOFMS) permite identificar componentes minoritarios e
isomeros, apresentando maior poder de separacdo e sensibilidade para perfis complexos do que a
técnica original (SAHOO et al., 2024).

O uso de Cromatografia liquida acoplada ao detector de espectrometria de massas (CL—
EM) em complemento ao CG-EM, demonstrou que alguns constituintes termossensiveis oxidados
ou polarizados sao mais bem detectados por CL-EM, enquanto a técnica tradicional manteve-se
eficiente na identificagdo de volateis classicos (monoterpenos, sesquiterpenos) (YANG et al., 2024).

A técnica tradicional € incapaz de caracterizar compostos nao volateis sem derivatizar a matriz. Outras
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combinagdes como CG-QTOF-EM (Cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas por
tempo de voo/ transformada de Fourier) capaz de identificar e separar isomeros, e infusdo direta em
EM por TF-RCI (Ressonancia ciclotronica de ions por transformada de Fourier), que possui alta
resolucdo de massa na ordem de milhdes, possibilitaram a determinacdo de perfil quimico abrangente,
sobretudo da fracao ndo volatil (GUO et al., 2025). Desse modo, para elucidagcdo quimica robusta faz-
se necessario acoplar CG-EM a técnicas ortogonais como, Ressonancia Magnética Nuclear acoplada
a cromatografia liquida e espectrometria de massas (RMN, CL-EM), principalmente se as bibliotecas
forem insuficientes (CUCINOTTA et al., 2024).

Recente estudo mostrou que métodos combinados, tal como, Microextragao em fase solida
por Headspace acoplada com cromatografia gasosa acoplada por espectrometro de massas (HS-
MEFS/CG-EM) apresentou capacidade de manter o perfil volatil do 6leo de Artemisia absinthium,
preservando a esséncia da composi¢ao quimica, sem a necessidade de extracao liquida prévia. Apesar
disso, a técnica possui limitagdes qualitativas que podem afetar a reprodutibilidade da anélise (AATI
et al., 2024). Outro estudo revela que essa técnica € seletiva para compostos volateis de cabecgalho
e altamente volateis sem produtos de transformacgao térmica (GABRIEL et al., 2025). A integragao
com cromatografia liquida de ultra eficiéncia (UPLC/MS) permite a elucidagcdo do perfil quimico
representativo do metaboloma vegetal, mesmo com suas diferentes polaridades. Esse fator ¢
importante quando o 6leo ndo possui fragdes totalmente volateis e apolares, como também na busca

por marcadores bioativos que nao aparecem bem em CG (BANSAL et al., 2024).

Figura 5: Cromatografo Gasoso acoplado a Espectrometro de Massas (CG-EM)), utilizado para a separacdo, identificagao

e quantificacdo dos constituintes volateis de 6leos essenciais com base em seus tempos de retengdo e espectros de massas.

Cromatografia Gasosa acoplada ao Detector de Ionizacio de Chama (CG-DIC)

Cromatografia gasosa com detector de ioniza¢do por chama (CG-DIC) representa técnica
analitica adequada para a analise quantitativa do 6leo essencial, pois oferece alta sensibilidade, grande
estabilidade e uma faixa dindmica linear excepcionalmente alta que permite a analise de componentes
volateis como o 6leo essencial em concentragdes muito baixas ou em niveis de tracos (SFETSAS et
al., 2011).
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A CG-DIC oferece grande sensibilidade a variedade de compostos organicos volateis, além
de ser relativamente simples de operar. No entanto, apesar das suas vantagens, a identificacdo de
compostos ativos pelo CG-FID tem limitacdo inerente, pois o detector fornece apenas informagdes

de quantidade (massa) e tempo de retencao.

Em analises com CG-DIC a identidade de um pico € muitas vezes presumida com base em
indices de reteng¢ao e comparagao com padrdes, o que pode ser insuficiente para amostras complexas,
limitando a identificacdio a informacdes sobre seus indices de retencio e seus picos. E por essa razio
que, para a confirmacao estrutural inequivoca de componentes especificos, a técnica frequentemente
requer o acoplamento a um detector complementar, como o espectrometro de massas (CG-EM), que
adiciona uma dimensao de informagao qualitativa fundamental (SHUTTLEWORTH e JOHNSON,
2022).

Figura 6: Cromatdgrafo Gasoso acoplado a Detector de Ionizagdo de Chama (CG-DIC), empregado na separagdo e

quantificacdo de constituintes volateis com base em seus tempos de retencdo e resposta de massa.

Outros Métodos Analiticos

Outros métodos analiticos tém sido amplamente empregados para a caracterizagao detalhada
de amostras. Entre eles, destaca-se a espectroscopia de fluorescéncia, técnica sensivel e ndo destrutiva
utilizada para investigar a intera¢do entre moléculas e analisar compostos que apresentam capacidade

de emissdo de luz quando excitados por radiacdo eletromagnética.

Os compostos quimicos presentes em d0leos essenciais, como terpendides e, principalmente,
fitoquimicos aromadticos (cumarinas e polifenois), possuem anéis aromaticos ou duplas ligacdes
conjugadas, que sdo estruturas capazes de fluorescer quando excitadas por luz em comprimentos de
onda especificos. Ao analisar a intensidade de fluorescéncia em diferentes comprimentos de onda

de excitagdo ¢ possivel identificar a pureza do 6leo e perfis espectrais sutis podem distinguir 6leos
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essenciais extraidos de diferentes espécies de plantas ou de diferentes regides geograficas (MOURAO
etal.,2024).

Por outro lado, a literatura relata que as tecnologias digitais exercem grande influéncia sobre
as inovacgoes em inteligéncia artificial (IA) (SIRCAR et al., 2021). A pesquisa por novos compostos
bioativos de origem natural, conhecidos como fitoquimicos, ¢ campo de vital importancia para as
industrias farmacéutica, nutracéutica e agricola. A identificagdo, caracterizagao estrutural e avaliacao
das propriedades funcionais desses compostos — como bioatividade, toxicidade ou comportamento
metabolico — dependem de processos laboratoriais caros, demorados e de alto rendimento. A
necessidade de acelerar esse ciclo de descoberta e, a0 mesmo tempo, gerenciar o crescente volume de

dados quimicos e biologicos impulsionou a ado¢ao de abordagens computacionais avancadas.

A TA e o Aprendizado de Maquina (ML) surgiram como ferramentas revolucionarias,
estabelecendo um novo paradigma na fitoquimica. Modelos preditivos, que utilizam algoritmos como
Redes Neurais Artificiais (RNA), Maquinas de Vetores de Suporte (SVM) e Aprendizado Profundo
(Deep Learning), sdo capazes de processar grandes volumes de dados, incluindo informagdes
gendmicas, espectrais, estruturais moleculares e resultados de ensaios biologicos (NAYAK et al.,
2025).

O uso da IA transforma a fitoquimica, de um processo baseado em tentativa, para abordagem
guiada por dados. Esta integracdo ndo apenas aumenta a eficiéncia e reduz os custos de pesquisa,
mas também pavimenta o caminho para a descoberta e o desenvolvimento mais rapidos de novos

farmacos e ingredientes funcionais de origem natural.
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