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RESUMO

Objetivou-se, com este trabalho, avaliar o efeito da temperatura do ar de secagem sobre a qualidade do 6leo
essencial de folhas de tomilho. Foram empregadas diferentes temperaturas de secagem (30, 40, 50, 60, 70 °C), em un
secador com resisténcias elétricas. Os componentes quimicos do 6leo essencial, depois de realizada a secagem, forar
comparados com os valores obtidos na pliantatura(testemunha). Para a extracdo do 6leo essencial, foi empregado
0 metodo de extragdo com C€dipercriticoA identificagdo dos componentes quimicos do 6leo essencial foi realizada
por cromatografia gasosa, acoplada ao espectrofotbmetro de massas (CG-EM) e, para a quantificacao desses
componentes, empregou-se o cromatografo a gas, acoplado ao detector por ionizagao de chamas (CG-DIC). Em funcao
dos resultados obtidos, recomenda-sa é&&mperatura de 60 °C, para a secagem das folhas de tomilho.

Palavras-chave:plantas medicinais, temperatura do ar de secafjgymus vulgaris.

ABSTRACT

Influence of the drying process on the quality of thyme essential oil

The study aimed to evaluate the effect of drying air temperature on the quality of the essential oil from thyme
leaves. Diferent drying temperatures (30, 40, 50, 60, 70 °C) were applied in a dryer with electrical resistanéétbeater
drying, the chemical components of the essential oil were compared with those obtained from fresh samples (control).
The extraction of the essential oil was performed using the supercriticaléliibd. The identification of the essential
oil components was carried out by gas chromatography coupled to mass spectrometry (GC-MS) and the quantification
by gas chromatography coupled to a flame ionization detector (GCAdE)rding to the results, it is recommended
the drying air temperature of 60 °C for drying thyme leaves .
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INTRODUCAO condimentares, este trabalho teve como objetivo avaliar a
. N .. influéncia de diferentes temperaturas do ar de secagem
O tomilho (Thymus vulgari&.) € uma planta medici- . . P . gen
L . R .. sobre a qualidade do 6leo essencial das folhas de tomi-
nal, aromatica e condiméar, pertencente a familia . o
. o . Iho, visando a encontrar condigdes Otimas de proces-
Lamiaceae, originéria da Europa e cultivada no sul e su- . . .
. o . _ N samento dessa importante planta utilizada como condi-
deste do BrasiA familia Lamiaceae possui 150 géneros ento
com aproximadamente 2800 espécies, distribuidas no mun-
do inteiro, das quais destacam as espécies utilizadas como ;
condimentos, como a salvigdlvia officinali3, o manje- MATERIAL EMETODOS
ricdo (Ocmum basm_cum o] oreggno(()rlganum vulgaris Material vegetal
L.), a manjerona@riganum majorand..), entre outras

(Porte & Godoy2001; Mewest al, 2008). ~ . , .
- L . . . glantagoes do viveiro comerchdborgaden S.1., localiza-
A atividade bioldgica do 0leo essencial de tomilh . A .
. . . ._do na cidade de¢aléncia, EspanhAs plantas eram culti-
esté relacionada com o timol e o carvacrol, seus princi- o
. o . .. vadas, individualmente, em vasos e, antes da secagem,
pais constituintes. O timol tem demonstrado efeitos .
. . e . - os ramos foram cortados, as folhas retiradas manualmen-
antibacterianos, antifingicos e anti-helminticos, eq- - -
: .Ie, acondicionadas em embalagéapolietileno (4Qum)
quanto o carvacrol tem sido estudado por seus efeitos .
. . e . € armazenadas em B.O.D a 4 %2 até o momento da
bactericidasAs atividades antifungicas, pesticidas e
. . ) . . Secagem.
antibacterianas do 6leo essencial de tomilho foram de-

monstradas por dersos estudiosos, como Dafereta Determinacdo do teor de agua

al. (2000), Bagamboulet al (2004), Novacosk &orres Foram selecionadas aleatoriamente trés amostras para
(2006), Sokovieeet al (2009) e Centenet al (2010). O 4y 5jiar o teor inicial de 4gua e realizar analises quimicas
timol & o composto majoritario, seguido pelo carvacrQlag folhasn natura O teor de agua foi determinado de
(Ozcan & Chalchat, 2004; Porte & Godo3008;  ,:0rdo com a metodologia descrita ps@AC (1997),
Hajimehdipooetal, 2010Lisi etal, 2011). utilizando-se 5 g de amostra, trés repeticdes, em estufa a

Diversos fatores influenciam na ql{qhdade do 6le@acyo e com temperatura de 70 + 2 °C, durante 24h.
essencial das plantas medicinais arométicas e condimen-

tares, tais como variacdes climaticas, solo, época de co- Secagem
Iheita, caracteristicas genéticas da planta, condi¢des deQs ensaios de secagem das folhas de tomilho foram
secagem e armazenamento (Castro & Ferreira, 2001; Bafalizados no Laboratério do GrupoAtglise e Simula-
bosaet al, 2008; Martinazzet al, 2009; Rocha&t al, ¢ao de Procességroalimentares (GASF), do Departa-
2011).A etapa de secagem merece atengdo especial, ento défecnologia délimentos, da Universidade Poli-
que o seu manejo afetara a preservacdo do produtaénica de/aléncia, Espanha.
consequentemente, a sua qualidade comercial. Utilizaram-se cinco temperaturas do ar de secagem (30,
Baydar &Erbap (2009) estudaram a influéndétem- 40, 50, 60, 70 °C), em um secador de leito fixo com fluxo de
peratura do ar de secagem (30, 40, 50 e 60 °C) sobre o tgosiscendente (Figura 1). O secador dispunha de sistema
e a composi¢do quimica do 6leo essencial das flores diepesagem automatico, que registrava em um microcom-
lavanda (avandula x intermedi&meric). Constataram putador a cada 5 min, a massa do produto, a umidade
que 75,7% do ¢leo essencial foi perdido durante a segetativa, a temperatura do ar ambiente e do ar secagem e
gem a 60 °C, em comparagdo com a perda na secagem @e¥fcidade do ar de secagem, fixada em # enstodos
°C. Houve diminuigéo na concentragéo de linalol, de 42,9k ensaios de secagesecagem foi finalizada quando
para 34,13%, e aumento nas concentracdes de acetato @eoduto atingiu o teor de agua de 10% b.u.
linalila, de 26,11 para 32,55%, na composi¢éo do 6leo es-
sencial, do tratamento de secagem a 30 para 60 °C. Extragao
Radlinzt al.(2010) avaliaram a influéncia da tempera- Para a obtencdo do 6leo essencial das folhas de tomi-
tura do ar de secagem sobre o teor e composi¢éo do dlem foi empregado o método de extracdo com fluidos
essencial extraido de guaco. Seis tratamentos de secagapercriticos, realizado no laboratério do GASPsse
foram usados: ar ambiente e ar aquecido a 40, 50, 60, #hgipamento € constituido, basicamente, por um extrator
80 °C. Os maiores teores de 0leo essencial de guaco fode200 mL e um separador de 500 mL de capacidade, am-
obtidos com o ar de secagem a 50 °C. bos mantidos na mesma temperatura gracas ao banho
Dado que o processo de secagem influencia diretarmostatico. O equipamento dispde de um cilindro de
mente a qualidade e a quantidade dos principios ative®, e outro de [y que permitem alcangaro menor tempo
do ¢leo essencial das plantas medicinais, aromaticapassivel, a pressdo desejada no processo, utilizando-se

Foram adquiridas plantas de tomilho, provenientes de

Rev CeresVicosa, v59, n.5, p. 731-737, set/out, 2012



Influéncia do processo de secagem sobre 0s principais componentes quimicos do 6l€833.

uma bomba, com pressédo maxima de operacéo de 70 x 10A identificacdo dos componentes do 6leo essencial
kPaAlém disso, o equipamento também disp8e de dispf®i realizada em cromatografo a gas, acoplado ao
sitivos de controle de presséo e temperatura. espectrometro de massas (CG-EM), modelo QP 5000, da
O extrator € composto de uma coluna de extragdo, 8himadzuA coluna cromatogréafica empregada foi a DB-
aco inoxidavel, de didmetro interno de 0,0545 m e altura 8ede 30 m de comprimento, 0,25 mm de didmetro & 825
0,1286 m. No interior dessa coluna, foi colocado um pee espessura. Fatilizado gas hélio, como carreadar
queno cilindro que continha 10 g do material vegetal, pram fluxo de 1,8 mL mif; razdo desplitde 1:5; tempo de
veniente dos ensaios de secagem e, tamimématura corte do solvente de 5 min; temperatura no injetor de 220
(testemunha), juntamente com 20 deL.etanol\pds atingir  °C e temperatura do detector de 240RGemperatura
0 equilibrio térmico, a coluna foi pressurizada com, CGnicial do forno foi de 40 °C por 2 min, sendo programada
até atingir a presséo requerida. Uma vez atingido egsara incrementos de 3 °C por minuto, até atingir 178 °C,
valor, a valvula micrométrica na saida da coluna foi-abepermanecendo nessa temperatura por 2 min, totalizando o
ta, para admisséo de C@a vazao desejada. O tempo déempo de analise de 50 min. Foram detectados no
extracao foi de 2 h, determinado por testes preliminarespectrdmetro de massas somente ions com a razao carga
Os extratos foram coletados em provetas, sendo transfeassan/zentre 30 e 700. Golume da amostra injetado foi
ridos, 2 mL, para frascos de 5 mL de capacidade, que fte 1uL, na concentrgdo de 10.000 ppm em hexano.
ram vedados e armazenados a 0 °C, para evitar a perdaéPara a identificacdo dos compostos, foi realizada a
dos compostos volateis até o momento da cromatografi@mparacéo dos espectros obtidos experimentalmente com
A extracao supercritica do tomilho foi realizada a uma press disponiveis na base de dados do equipanmemto
sdo de 3,5 x ¥kPa e a temperatura de 35 AQuressado do indice de Retencao de Kovatz (Langas, 1888ms, 1995).
separador manteve-se constante em 6,0 kP®e o fluxo Os padrdes de hidrocarbonetos utilizados na coinjecéo
de CQ foi de 6,5 mLmin™. A presséo de extragéo foi regu-para o calculo do indice de Kovatz foram os alcanos line-
lada manualmente, por meio de abertura e fechamentoatdas C9 a C26.
vélvula micrométrica. Na quantificagdo dos componentes dos éleos volateis,
. empregou-se o cromatégrafo a gas, acoplado ao detector
Cromatografia por ionizacdo de chamas (CG-DIC), fabricado pela
A cromatografia foi realizada no Laborat6rio de SinteShimadzu, modelo GC 17A. Foi utilizada uma coluna capilar
se deAgroquimicos (LASA), localizado no Departamentanodelo SPB-5, com filmée 0,25 im de espessura, 30 m de
de Quimica da Universidade Federal\dgosa, Brasil. comprimento e 0,25 mm defdinetro interno. Utilizou-se o
Essas analises foram constituidas de identificacdongrogénio como gas carreagarum fluxo de 1,8 mmin®;
quantificagdo dos principios ativos do 6leo essencialrgzao desplitde1:30, sendo as demais condicdes idénticas

seguiram metodologia descrita Alams (1995). as descritas acima para a identificagdo dos componentes.
10
9
8
: 3
|

S 1

Figura 1. Esquema do secaddr. Suporte; 2Ventilador; 3. Controle do fluxo de ar;XMnemémetro; 5. Resisténcias elétricas; 6.
Valvula pneumatica; 7. Sensor de temperatura; 8. Camara de secagem; 9. Balan¢a; 10. Elevador; 11. Compressor; 12. Computador
de aquisi¢do de dados e controle.
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O volume de amostra injetado foi 1 uL, na concentra- Os componstes quimicos, bem como suas concen-
¢ao de 10.000 ppm, utilizando-se como solvente o hexat@cdes, presentes no éleo essencial das folhas de tomi-
Os constituintes quimicos presentes nos 6leos essefiep, coletados na Espanha, apresentaram pequenas dife-
ais foram quantificados, baseando-se no método da ntgncas em relacdo aos constituintes encontrados por ou-
malizag&o, em que as integragdes de todas das areas dgepa-autores (Porte & Godp2008; Skovieeet al. 2009;
das pelos picos cromatograficos sdo consideradas 1008kiemitet al, 2010).

e o percentual de cada pico é proporcional & sua area. Og20s 20 compostos quantificados, apenas oito foram

célculos foram feitos pelo programa presente no prépriilizados na analise estatisticalj€la 2), isto €, s6 foram
computador conectado ao GC-FID. considerados compostos cuja concentracdo fosse supe-

rior a 1% em todos os tratamentos.

Delineamento experimental e andlise estatistica Os componentes com maior concentra(;éo no Oleo es-
Foi utilizado o delineamento experimental inteiramentgencial do tomilho estudado foram o timol (60%) @ o
casualizado, com trés repeticdes para cada temperatur&i@ieno (9,3%), resultados esses de acordo com os de

ar de secagem. Os resultados da avaliagdo dos princig#l§0s autores @hskutonis, 1997; Ozcan & Chalchat,
constituintes quimicos do 6leo essencial foram submef004; Porte & Goday2008; ®koviee et al. 2009;
dos & analise de variancia(P05).As médias dos trata- Hajimehdipooetal, 2010; Jakiemigtal, 2010; Lisket al.,
mentos foram comparadas pelo teste Dunnett, a 5% de p#811; Usaetal, 2011), no que se refere ao timol. Porém,
babilidade. O software estatistico utilizado foi o Sistenfd®S MESMOS artigosLo carvacrol foi o segundo principio
paraAndlises Estatisticas e Genéticas (SAHID?). ativo em concentragao.
Esta diferenga entre os resultados pode ser atribuida
RESULTADOS E DISCUSSAO ap método d,e extracao. Glisital. (2010)'gmpregaram
diferentes métodos de extracdo (GGpercritico, solvente
Séo apresentados abela 1 a concentracéo e ce hidrodestilagdo) do 6leo essenciaBddvia officinalis
indice de Kovats (IK), calculado, dos componentes qué-concluiram que a extracéo supercritica permitiu o isola-
micos do 6leo essencial das folhaspaturae secas, mento de amplo espectro de fitoquimicos, enquanto ou-
de tomilho. tros métodos aplicados foram ltailos a compostos mais

Tabela 1.Concentracao dos componentes quimicos, expressos em percentual proporcionalpiasaei@s nos 6leos essenciais
extraidos das folhas de tomilho in natura e secas a 30, 40, 50, 80 e 70

NO Componentes do 6leo K2 Tratamentos de secagem
essencial Innatura  30°C 40°C 50°C 60 °C 70°C

01  a-Thujene 932 0,63t0,36 0,99+0,14 1,03+0,30 1,17+0,07 0,83+0,42 1,03+0,23
02  a-Pineno 940 0,39+0,21 0,56+0,08 0,59+0,17 0,63+0,04 0,48+0,24 0,60+0,11
03  Oct-1-en-3-ol 982 0,59+0,49 0,95+0,01 1,46x0,06 1,31+0,11 1,21+0,22 1,15+0,33
04  B-Mirceno 990 1,04+0,28 1,65:+0,16 1,64+0,37 1,87+0,08 1,37+0,59 1,71%0,20
05  a-Terpineno 1017 0,76:0,83 0,60+0,07 0,69+0,11 0,79+0,04 0,58+0,22 0,62+0,15
06  p-Cimeno 1027 10,1#5,17 9,41+1,30 10,01+0,70 8,95+0,64 9,31%+2,16 8,10+1,07
07  Limoneno 1030 0,34t0,11 0,37+0,04 0,39+0,06 0,43+0,02 0,35+0,11 0,41+0,04
08  1,8-Cineole 1035 0,99+0,17 0,98+0,10 1,04+0,08 0,83+0,03 0,82+0,11 1,03+0,05
09  y-Terpineno 1060 3,06£1,15 5,84+0,48 6,35+1,73 8,58+0,23 2,99+4,27 7,12+1,31
10  cis-Sabineno 1069 1,46+0,11 1,42+0,04 1,49+0,10 1,45+0,03 1,33:0,14 1,43%0,05
11 Linalol 1096 2,41+0,37 2,51+0,08 2,64t0,04 2,21+0,08 2,34+0,04 2,33+0,31
12 Borneol 1170 0,20£0,01 0,19+0,05 0,18+0,06 0,18+0,07 0,15+0,40 0,22+0,32
13 o-Terpineol 1185 0,18+0,04 0,18+0,01 0,21+0,21 0,22+0,05 0,47+0,03 0,15+0,01
14 Timol 1291 59,75+6,32 60,85+2,85 58,24+1,30 59,41+2,32 61,18+7,29 60,38+3,52
15 Carvacrol 1299 5,31+0,67 3,60+0,09 3,56+0,26 3,62+0,39 4,03+0,87 3,97+0,42
16 trans-Cariofileno 1421 2,29+0,45 1,94%0,15 2,19+2,11 2,19+0,11 2,22+0,23 2,03+0,15
17 Geranil propionato 1465 0,28+0,08 0,20+0,06 0,17+0,07 0,28+0,07 0,17+0,06 0,17+0,03
18  GermacrenoD 1483 0,44+0,11 0,19+0,04 0,13+0,09 0,08+0,01 0,15+0,06 0,21+0,04
19  y-Cadineno 1514 0,23+0,09 0,18+0,02 0,15+0,09 0,23+0,16 0,20+0,15 0,16+0,05
20  &-Cadinol 1642 0,28+0,14 0,26+0,01 0,31+0,08 0,28+0,01 0,28+0,22 0,26+0,03

Total identificado 90,73+1,04 92,29+0,56 92,47+1,79 94,71+1,76 90,47+1,60 93,07+1,58

1 Médias de trés extracdes independentes, seguidas dos desvios padrédo
2indices de Kovats calculados.
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Tabela 2.Quantidade dos principais constituintes quimicos do 6leo essencial extraido de folhas de tomilho submetidas a diferentes
temperaturas de secagem e comparado com a planta in natura (testemunha)

Componentes do 6leo essencial (%)

Tratamento . . . . . . . trans-
B-mirceno p-cimeno  yterpineno cis-sabineno linalol timol carvacrol -
cariofileno
in natura 1,04 a 10,10 a 3,06 a 1,46 a 2,41a 59,75a 53la 2,29 a
30 1,65a 9,41 a 5,84a 1,42a 251a 60,85a 3,60b 194a
40 1,64a 10,01 a 6,35a 1,49a 2,64a 58,24 a 3,56 Db 2,19a
50 1,87b 8,95 a 8,58Db 1,45a 221a 594l1la 3,62b 2,19a
60 1,37a 9,31a 2,99a 1,33a 234a 61,18a 4,03b 2,22a
70 1,71a 8,10 a 7,12a 1,43a 2,33a 60,38 a 3,97b 2,03a

Médias seguidas de letras minasculas distintas, na mesma coluna, diferem significativamente entre si pelo teste de Dunnett a 5 % de
probabilidade.

volateis (hidrodestilacdo), ou compostos com alto pesios de secagem néo influenciaram na composicdo quimi-
molecular (solvente). Babowit al (2010) verificaram 6ti- ca do éleo essencial de tomilho, mesmo ap6s um ano de
ma eficiéncia na extracéo do 6leo essencial de tomilh@emazenamento.
de outras espécies medicinais da familia Lamiaceae, utili- Diversos trabalhos reportam modifica¢bes, em funcéo
zando CQsupercritico. do processo de secagem, nos componentes quimicos pre-
Conforme dados apresentadosTadela 2, pode-se sentes nos 6leos essenciais de diferentes plantas medici-
inferir que o processo de secagem influenciou significatiais, aromaticas e condimentares, como, por exemplo, 0s
vamente apenas nas concentragdes relativas dos cordgiMartinset al (2002), Radinet al.(2002), Brag&t al
tuintes quimico$-mirceno,y-terpineno e carvacrol, em (2005), Carvalho Filhet al (2006), Sefidkoet al (2006),
comparagdo com as da plaimanatura Os teores dos Asekunet al (2007), Soarest al (2007), Khangholil &
composto-mirceno ey-terpineno foram significativa- Rezaeinodehi (2008), Baydar & Erba (2009), Borsa#b
mente diferentedos da plantén natura,apenas para o (2009), Harbournet al (2009), Banoutt al (2010), Figiel
tratamento de secagem a°tl apresentando concentra-et al (2010), Mejriet al (2010), Radinet al (2010),
¢Bes superiores aos da plaimanatura O componente Shanjanket al (2010), Szumngt al(2010), Sellamét al.
carvacrol diferiu estatisticamente do da plantaatura (2011), dentre outros.
para todos os tratamentos de secagem, havendo reducéo
em todas as temperaturas do ar de secagem. CONCLUSOES
O teor de timol presente na folha seca nédo apresentou
variacao significativa em sua concentracéo, quando com- Recomenda-se a secagem das folhas de tomilho com
parado com o da plania natura(Tabela 2). O mesmo © ar a 60 °C, pois sob essa temperatura o constituinte
aconteceu com os dados obtidos por Deans & Svobo@dimico majoritario (timol) e o carvacrol, aos quais se
(1992), Rochat al (2000) e Barboset al (2006). atribui a atividade biolégica bactericida, ttm menor afas-
As variagdes nas concentracdes dos compostos di@nento dos valores encontrados para a plamatura
micos do 6leo essencial de tomilho, encontradas neétéstemunha).
trabalho, também séo relatadas por outros autores.
Venskutoni®t al. (1996) estudaram o efeito de diferentedaGRADECIMENTOS

métodos de secagem sobre a composicao do 6leo essenb ¢ q io i . bido d
cial de tomilho e concluiram que houve diferenca na con- S autores agradecem 0 apolo financeiro recebido das

centracdo de componentes do 6leo essencial para 0s frgncas de fomentAPEMIG, CNPq e CAPES.
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