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RESUMO

Provas de separacio de diversos Oleos essenciais foram efetuadas em labo-
ratdriv, sob temperaturas compreendidas entre 10 ¢ 80°C, em progressio de 5 em
. Dex bleos de densidade inferior 4 da agua, produzidos comercialmente no
Brasil, foram estudados,  Tomaram-se de cada um guatre amostras de 30 ml, cor-
respondentes s 4 repeticdes da experiéncia.  Em um frasco Erlenmeyer de 500 ml,
coniendo 350 ml de dgua destilada, foi adicionada a amastra a ser estudada, Féz-se
o ajuste da temperatura desejada com a introducio do frasco em uma cuba de
wilo on pelo sen aquecimento em hanhio-maria. Dorante o processo de adaptagio
do meio 4 temperatura externa, o frasco doi agitado levemente, a fim de que o
Gleo ¢ a Agua se mantivessem em mmistora, aguecendo-se ou resfriando-se uniforme-
mente. Uma ver obtida a temperatura desejada, agitov-se o frasco a mio, du-
rante 30 segundos, de manecira uniforme em tddas as observacdes. Deixado, a
seguir, em repouso, foi anotado o tempo gasto até a formagio de linha divisoria,
nitida, entre as camadas.

As provas demonstraram, invaridvebmente, gue o tempo requerido para a
separacio diminuiy 4 medida gue aumentou a temperatura de operagio. Foram
calenladas as vetocidades médias de separaciio das goticulas de dOleo, veriicando-
-s¢ que, nos vasos separadores dos alambiques, a velocidade de separagio deve
ser maior do que a velocidade de caminhamento da mistura, a fim de que a sepa-
racio se processe com maior perfeicio. KEssa norma deve orientar a construgdo
dos wvasos separadores, no que diz respeito ds suas dimensdes e ao sen formato,
visto que a velocidade de caminhamento da mistura é uma funcio do formato e
da capacidade do reeipiente separador e da vazio do condensado. Pode ser retar-
dada para beneficiar a separacdo. A velocidade de separaciio das goticulas, por
sua vez, depende apenas das propricdades fisicas ¢ mecdnicas do produto ¢ da
temperatura de operacio.

1 — INTRODUCAO

Na destilagdo a vapor-direto, processo normalmente empregado no
Brasil para a extragio dos dleos cssenciais de diversas plantas aromati-
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cas, o vapor d'dgua, gerado em uma caldeira, ¢ injetado na parte infe-
rior da dorna. na qual se coloca o material vegetal a ser tratado. O
vapor, em contacto com ésse material, libera, FAPOTriza e arrasta o dleo,
encerrado nas chamadas glandulas oleiferas. fluindo a mistura de va-
pores para o condensador. Nesse aparelho, os vapores sio resfriados
pela dgua circulante, ¢ que faz com que voltem i forma liquida, O
condensado resultante. ou seja, a mistura de dgua e dleo essencial, &,
entdo, recebida em um vaso especial, onde por diferenca de densidades
€ separado o dleo.

Os dleos essenciais sdo formados de diversos constituintes que fi-
guram em proporcdes variaveis na sua composi¢do, cada um déles exi-
bindo propriedades fisicas individuais (peso especifico, ponto de ebu-
licdo, viscosidade etc,) que, no seu conjunto, caraterizam o produto e
podem interferir no processo da separacio. Constata-se, algumas vé-
zes, uma ligeira solubilidade de alguns désses componentes na agua,
Todavia, para fins praticos, ely é considerada desprezivel. Na sepira-
¢do, os dleos isolam-se em camadas distintas. na superficie ou no fun-
do da dgua, conforme as suas densidades.

A proporgio entre a dgua e o Oleo, no condensado. é varigvel, du-
rante a marcha da destilacio. Os primeiros dez minutos., x partir do
momento em que se abre o registro da entrada do vapor a dorna, sio
gastos em aquecer e umedecer a carga do material vegetal nela existente
e, durante ésse periodo, dé-se a expulsdo do ar encerrado no recipiente,
Diz-se, entdo, que o aparelho «sopra» ou «ventas. Em seguida, come-
¢am a fluir os vapores incondensaveis, curto periodo em que se diz que

o alambique «fumega», apés o que, inicia-se a vazdo do condensado ou
destilado,

Exemplificando-se com a destilagio da menta, nos alambiques do
tipo usual das zonas produtoras, pode-se dizer que, durante cérea de
uma hora de destilagio efetiva, fluem 200 litros de agua condensada e
dez litros de dleo essencial. Amitindo-se que a vazdo da agua é mais
ou menos constante, durante o transcorrer do processo, a propor¢io de
dleo é, por outro lado, variavel. Pode-se avaliar que. até a altura do
30 minuto de extragio, 70 por cento, ou mais, do total do oleo ja te-
nham sido destilados, o que vale dizer que hd momentos, no periodo
inicial, em que o fluxo de éleo ¢ da ordem de 30 litros por hora A
propor¢do média total de dleo, em relagio i agua, é de aproximada-
mente cinco por cento, devendo-se levar em conta, contudo, que ela é
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muito mais alta no principio da destila¢do do que no seu final, podendo
atingir a mais de dez por cento, nos primeiros estagios.

No momento em que o condensado chega ao vaso separador, uma
boa parte do 6leo separa-se prontamente e sobe A superficie da dgua ali
existente. O restante, porém, acha-se na forma de goticulas, finamen-
te subdivididas, cuja movimentacio no seio da massa liquida, é afeta-
da, seja pela corrente que se estabelece no sentido descendente, em di-
regio ao fundo do vaso, onde se localiza o tubo de descarga, seja pela
forga ascendente, oriunda da diferenga de densidades entre o dleo e a
agua. A maior ou menor rapidez e perfeigio, com que se efetua a se-
paragio completa, decorrerd, portanto, da amplitude da diferenca entre
as duas forgas mencionadas.

O tempo de separacio, em fungdo da temperatura de recebimento
do condensado, peculiar de cada 6leo, e a vazio do alambique é que irdo
determinar a capacidade e o formato do vaso separador. Pode-se au-
mentar a diferenca entre as forgas descendente e ascendente, com uma
disposicido adequada dos dados disponiveis e, assim, assegurar uima se-
paracio mais perfeita do 6leo.

O presente trabalho objetivou estudarem-se os tempos decorridos
entre o receb:imento do condensado no vaso e a completa separagdo da
camada de 6leo, de amostras provenientes de diversos dleos entre os
produzidos comercialmente no Brasil. Essas investigagbes visaram in-
dicar para cada produto a relagio entre as propriedades fisicas de cada
Oleo, a temperatura de operagdo e o prazo requerido para a mais per-
feita separacdo.

As informagles recolhidas dessas experiéncias permitirio estabe-
lecerem-se as methores condigBes de separacio désses Oleos, no que diz
respeito as temperaturaz mais favoriveis de trabalho e i capacidade
dos vasos separadores.

2 — MATERTAIS [ METODOS

Foram estudados os Oleos essenciais destilados das seguintes
plantas:

Cabriuva (Myrocarpus frondosus Fr. Allem.)
Capim-limio (Cymbopogon citratus [1). C.} Stapf.)
Cedro (Cedrella sp.)

Citronela, tipo Java {Cymbopogon Winterianus Jowitt ).

N
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(3}

Eucalipto (Euacalyptus citriodora Hook.)

0. Gerinio, variedade Mogi (Pelargonium sp.)

7. Menta japonésa, var, 1AC-701 (Mentha arvensis L)
8. Palma-rosa (Cymbopogon Martini Stapf, var. mofia)
9. Pauw-rosa (Aniba roseodora, var. amazonica Ducke)
10. «Spearmints (Mentha spicata Huds.)

Foram tomadas, de cada dleo, quatro amostras de 50 ml, corres-
pondentes as quatro repeticdes, conforme o plano preestabelecido. Em
um frasco Erlenmeyer de 500 ml, contendo 350 ml de dgua destilada,
adicionaram-se os 50 ml do 6leo, sendo o frasco perfeitamente veda-
do com uma rélha perfurada para adaptar um termémetro com gradua-
¢ao centigrada, cujo bulbo atingia o contetdo liquido. _

As variaghes desejadas de temperatura foram obtidas pela intro-
ducio do frasco em uma cuba de g¢lo, ou em banho-maria, em rque-
cedor apropriado. Durante o processo de adaptacdo do meio 3 tem-
peratura externa, o liquide foi levemente agitado, a fim de que o Oleo e
a dgua se mantivessem em mistura, aguecendo-se on resfriando-se uni-
formemente.

O frasco, para as observacies de separacao, fol convenientemente
iluminado, para propiciar um exame visual mais acurado da SePaAracio.
A visibilidade das goticulas de dleo, em suspensio, na agua, foi, assim,
satisfatoria, dispensando o emprégo de corantes especiais (como o Su-
dan 1), que coloriria o dleo, por ser solavel neste ¢ insolfivel na dgua.
Julgou-se, contudo, que a adicio de corante poderia acarretar urna pos-
sivel alteragfo nas constantes fisicas do oleo. razio peta qual preferiu-
-se dispensar o seu emprégo.

Uma vez obtida a temperatura desejada. o frasco foi agitadao, o mdo,
durante 30 segundos. da maneira a mais idéntica possivel em todas as
observagdes, visando-se, assim, a maior uniformidade nos resultados.
A agitagio objetivou, tiu sdmente, obter-se uma mistura adequada de
agua e oleo, a0 se iniciar a cronometragao do tempo gasto, até se ohter
a distingdo das duas camadas. Ha dleos que se emulsionam facilmen-
te € que, portanto, ndo podem ser submetidos a uma agitagio muito vi-
gorosa, tornando-se, pois, indispensavel adotar-se um critério apropria-
do e uniforme para todas as observagoes.

O registro do tempo gasto. em segundos, para se atingir a separa-
¢ao. foi feito com crondmetro especial, provido de interruptor manual.
A partir do periodo de 30 segundos de agitacio, o frasco foi deixado em
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repouso ¢ o crondmetro posto a funcionar, anotando-se o tempo gasto
até a formacio de uma linha divisoria, nitida, entre as duas camadas.
Em alguns casos, em que essa linha ndo era suficientemente precisa ou
definida, o registro do tempo de separagio foi feito através da obser-
vagio da transparéncia da dgua (minimo de goticulas em suspensio) .

Foi adotada uma escala crescente de temperaturas. partindo de
10°C e aumentando-se, gradativamente. de 5 em 5 graus, até o hmite de
&0°C. Cada registro de tempo representou a média de trés observagdes
e as médias finais de cada Oleo derivaram de quatro repetigdes, feitas
com amostras diferentes,

3 — RESULTADOS 1 DISCUSSAO

Os dados obtidos, tepresentados pelo nimero de segundos gas-
tos, sob as diversas temperaturas, até a perfeita separacio das misturas,
aparecem nos quadros seguintes. Com eésses dados foram construidos
os graficos que expressam as curvas do tempo de separagio dos diver-
s0s Oleos estudados.

Tnicialmente é apresentado, no quadro 1, o tempo medio de separa-
¢do dos dez Oleos examinados, sob as temperaturas previstas. Nesse
quadro, poder-se-a verificar que foram consumidos entre 648 e 2119
segundos, 0 que permite estabelecer a média de 138 segundos, como li-
nha divisoria entre dois grupos representados pelos Oleos de separagdo
mais rapida e pelos de separagdo mais lenta ou demorada.

A figura 1 representa um diagrama construido com os dados do
(uadro 1 e compde-se de trés curvas de tempo de separagdo, sendo que
a primeira significa a média dos dleos de separacdo mais demorada, a
segunda a média geral de todos os Oleos estudados e a terceira o tempo
médio dos 6leos de separacdo mais rapida. A segunda curva represen-
ta a média geral de 120 observacGes, feitas em cada temperatura, com
dez diferentes Oleos essenciais,  lsta circunstinela concorre pari cor-
rigir. em Doa parte, os possiveis erros havidos nas observagdes indivi-
duais. Apresenta-se bastante regular, entre limites razodveis, pois, evi-
dentemente, sera infinita a 0°C, pelo congelamento da Agua, interrom:
pendo-se o processo ao redor de 100°C. pela sua vaporizagao.

Considerando-se as temperaturas entre 40 e 55°C como limites, den-
tro dos quais ocorrem as melhores condigdes para uma separagao mais
perfeita. pode-se calcular as velocidades de separagdo de cada um dos
olens. levando-se -em conta os tentpos médios de separacdo ¢ & distan-
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Quapre 2. — Tempo de separacio de alguns éleos essenciais, a temperaturas
varidveis, entre 40 ¢ 35°C

Tempo (segundos) Veloci-
Oleos dade de
40°C ’ 45°C eC ' 55.°C ]separaqin
seq ' seqt seit seq m/h
Oleos de separagio réapida
Citronela .................... 61 58 35 53 3,80
Capim-limio ................. 73 67 61 57 3.34
Menta, var. 1AC-701 ......... 63 58 52 47 2,89
Pav-rosa ............. ... ..., 97 91 &6 80 2,44
Cabriuva .. ... ... .... 150 135 120 101 1,70
Média ..o 89 82 73 68 3,03
Gleos de separagio lenta [
Gerinio, var, Mogi ........... 156 118 100 84 i 1,88
Palma-rosa .. ............... .. 185 132 118 101 L35
«Spearmint> .. 168 149 139 129 [ 1,47
K citriodora ... 0 L. 216 168 176 157 1,15
Cedro ... o 215 201 183 168 ’ 1,12
Média ... 188 164 143 | 128 J 143

cia de seis centimetros percorrida pelas goticalas de dleo, conforme
aparece no quadro 2.

As curvas de separagdo aqui determinadas, apresentam, cvidente-
mente. apenas um valor relativo, pois as proporgdes entre o oleo e a
dgua. utilizadas nas provas, nio sio idénticas is que se constata na
pratica. Tais curvas, entretanto, sio de utilidade quando se deseja co-
nhecer a temperatura a ser mantida, em cada caso, para se obter melhor
separacdo.  De outro lado, o conhecimento do tempo necessario para a
separacio. em relagdo 4 vazdo ou fluxo do condensado, determinari o
volume ideal a ser dado ao vaso separador, de modo a assegurar a per-
manéncia do condensado por tempo suficiente para que se efetue uma
separagdo adequada ¢ se evitem as perdas de oleo. por arrastamento
pela agua de descargz.

Na maioria dos casos, as curvas mostram que a separagdo é mais
rapida, 4 medida que se eleva a temperatura do meio, em virtude da re-
dugdo da tensio superficial, a0 mesma tempo em que se acentuam as
diferencas de densidade entre a agua ¢ o dleo. De outro lado, a dimi-
nui¢do da viscosidade propicia maior movimentacio e entrechoque das
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goticulas de oleo, do que resulta ocorrer mais facilidade para o seu agru-
pamento e formagio de gotas malores, gque se movimentardo com mais
rapidez, no seu trajeto ascendente, em diregdo i superficie da agua. As
vantagens (ue se obtém com o aumento progressivo da temperatura de
recebimente do condensado cessam, entretantou, quando intervém um
novo fator: a evaporagdo do oleo ou, pelo menos. a das suas fracdes
mais volateis, o que vira acarretar alteragdes na composicdo ou nas
propriedades fisicas e, consegientemente, na qualidade do produto,
além da redugio em rendimento.

Nos vasos separadores, a velocidade de separagio, indicada no qua-
dro 2, soma-se a velocidade de caminhamento do condensado. FEsta é
resultante da relagdo entre o fluxo do condensado e a segdo transversal
do recipiente separador e varia, portanto, sob condigées alheias as ca-
racteristicas do dleo que estiver sendo destilado, FEla auxilia, de certa
forma, a condugdo das goticulas para a superficie da dgua do vaso, des-
de que ndo ultrapasse determinado limite, além do qual, provocarid per-
das, por arrastamento do dleo, através do tubo de escoamento.

9 — CONCLUSOES

Os resultados obtidos durante as investigacbes realizadas sobre a
separagdo de diversos oleus essenciais demonstraram, invariavelmente.
que o tempo requerido diminui & medida que se aumenta a temperatura
de operacdo. FEles permitem fixar, como norma basica, que as tempe-

raturas mais adequadas situam-se entre 40 e 55°C. limites, dentro dos
quais, se obtém uma separagio mais rapida. sem os inconvenientes da

evaporagao que ocorrera sob temperaturas maiores. Também foi pos-
sivel o agrupamento dos 6leos em duas classes: a dos de rapida e a dos
de lenta separagio. Na primeira, situam-se aquéles cujo tempo médio
gasto para a separagdo vai de 65 a 123 segundos (citronela, capim-li-
mio, menta var. IAC-701, pau-rosa e cabriuva), ao passo que na segun-
da, estdo os oleos que demandam de 171 a 212 segundos (Eucalyptus
citriodora, geranio var. Mogi, palma-rosa, «spearmint» e cedro).

Pode-se, também, deduzir que a velocidade de separacio do 6leo
deverd ser sempre maior do que a velocidade de caminhamento da mis-
tura, nos vasos separadores, a fim de que haja tempo suficiente para
a completa separagio das goticulas,
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DETERMINATION OF THE TIME NECESSARY FOR SOME ESSENTIAL
ESSENTIAL OILS TO SEPARATE FROM WATER

SUMMARY

The period of time necessary for some essential oils to separate from water,
al various temperatuires, was determined. The tests were made with 10 e55C1-
tial oils produced commercially in Vrazil, and the temperatures tried varied from
107C 1o 80"C in 53°C steps.

Fifty williliters of the oil under test was added {0 330 il of water i a 300 ml
stoppered Erlenmeyer tlask 1o which a thermometer was fitted to permit tempue-
rature readings of its contents.  The whole flask was shaken for 30 scconds and
then set down do allow the oil to separate from the water.  I'he period necessary
lor separation was clocked from the end of the shaking operation to the time wlen
a definite Hine appearcd hetween the oil and water layers.  Fwery abservation was
made three times and the whole experiment was replicated four times, cach awith
i different oil sample,

The main conclusion 1o be drawn from the rate-of-separation curves (sce
Hgures) is that the time decreases with increasing temperatures,  The results alse
indicated that & hetter separation occured at the higher temperatures.

The average upward velocities of oil droplets were calenlated and are given
i table 2. A better separation of oil was obtained when the upward velocities
were greater than the downward velocities, The Tormer concerns the rising of
oil droplets and the latter, the stream of the water moving down to the outlet pipe
fitted 1o the hottom of the separating can.

In many common field distilleries, some oil carry-over can be casily noticed
hecause the regular separating cans are uot large enough to hold the condensate
flow during the time necessary for a good separation of the oil.  Moreaver, {he
temperature is not kept high enough to permit complete separation at the rate of
flow the mixture of water and oil passes through the separating can.
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