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APRESENTAÇÃO

Empresas do segmento de alimentos e bebidas que adotam inovação e 
tecnologia em seus produtos, processos e serviços são reconhecidas e valorizadas 
pelo consumidor, consequentemente competitivas no mercado. A área industrial 
alimentícia é apenas uma das inúmeras opções que o engenheiro químico tem como 
campo de trabalho. Mas dentro desta, suas atribuições são variadas, formando um 
profissional capaz de atuar em múltiplas tarefas.

A necessidade de novas tecnologias na indústria de alimentos requer otimização 
dos processos de transformação e fabricação, desenvolvimento de novos produtos, 
avanço da biotecnologia, garantia no controle da qualidade dos produtos, análise 
econômica dos processos, além da garantia do controle ambiental dos rejeitos e 
efluentes industriais.

A inovação é fundamental para o desenvolvimento de qualquer empresa. No 
setor de alimentos não é diferente, e cada vez mais os consumidores desejam 
consumir novos produtos que consigam aliar sabor, nutrição, qualidade e segurança. 
Assim como uma destinação correta de resíduos e uso de subprodutos que favorecem 
consumidor e meio ambiente.

Neste segundo volume, apresentamos inovações tecnológicas na Engenharia 
Química no setor de alimentos e resíduos de alimentos com estudos estatísticos 
de controle e processos, modelagem matemática, estudo cinético, sínteses, 
caracterizações, avaliação de propriedades, rendimento e controle analítico. 

A Indústria Alimentar está em evolução constante e a tecnologia desempenha 
um papel cada vez mais importante neste setor. Os avanços científicos e técnicos 
permitem hoje produzir alimentos e bebidas que se adaptam melhor à procura dos 
consumidores de uma forma segura, com processos produtivos mais sustentáveis e 
eficientes, cobrindo a procura dos mercados globais.

Convidamos você a conhecer os trabalhos expostos neste volume relacionados 
com alimentos, bebidas, resíduos de alimentos com utilização tecnológica de novos 
recursos para o produto ou processo.

Bons estudos.

Carmen Lúcia Voigt
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GRANULOMETRIA E MÉTODO DE EXTRAÇÃO

CAPÍTULO 17
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RESUMO: Piper divaricatum é uma planta 
aromática nativa do Brasil, fornecedora de óleo 

essencial com diversas aplicações descritas na 
literatura. O objetivo deste trabalho foi avaliar 
a influência da granulometria e do método de 
extração no rendimento e composição química 
do óleo essencial obtido das folhas dessa 
espécie. As folhas foram separadas em duas 
frações denominadas média (1,11mm ± 0,01) 
e grossa (3,08mm ± 0,01) e então seus óleos 
essenciais foram obtidos por arraste a vapor 
e hidrodestilação. A composição química foi 
determinada por CG/EM em sistema Shimadzu 
QP-2010 Plus. Os resultados mostraram que, 
para ambas as frações granulométricas, os 
melhores rendimentos foram alcançados por 
meio da técnica de arraste a vapor. Metileugenol 
foi o componente majoritário para todas as 
condições avaliadas e seus maiores teores 
foram quantificados na fração grossa (60,17%), 
por meio da destilação por arraste a vapor.
PALAVRAS-CHAVE: hidrodestilação, arraste a 
vapor, metileugenol.

ABSTRACT: Piper divaricatum is an aromatic 
plant native of Brazil and it is an essential oil 
supplier with several applications described 
in the literature. The objective of this work 
was to evaluate the influence of particle size 
and extraction method on yield and chemical 
composition of the essential oil obtained from 
the leaves of this species. The leaves were 
separated into two fractions denominated 
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medium (1.11mm ± 0.01) and coarse (3.08mm ± 0.01) and then their essential oils 
were obtained by steam distillation and hydrodistillation. The chemical composition 
was determined by GC/MS in Shimadzu QP-2010 Plus. The results showed that for 
both granulometric fractions, the best yields were achieved by means of the steam 
distillation technique. Methyl eugenol was the major component for all the evaluated 
conditions and its highest contents were quantified in the coarse fraction (60.17%), by 
means of steam distillation.
KEYWORDS: hydrodistillation, steam distillation, methyl eugenol.

1 | 	INTRODUÇÃO 

O interesse por plantas aromáticas está em constante crescimento, devido suas 
propriedades fitoquímicas e flavorizantes, as quais agregam valor a essas matérias 
primas (Chen e Mujumdar, 2015). Os óleos essenciais são empregados em diversos 
segmentos da indústria, tais como perfumaria, alimentos e farmacêutica, onde são 
utilizados na síntese de compostos de alto valor comercial (Craveiro e Queiroz, 1993). 
A complexidade das matrizes vegetais requer a padronização do processo extrativo, 
que está diretamente relacionado com a qualidade do produto obtido (Dobiás, et al. 
2010). Fatores como o grau de divisão do material e a técnica de extração tornam-se 
fundamentais, uma vez que influenciam na eficiência do processo (Gil-Chávez, et al. 
2013). 

A espécie Piper divaricatum (Piperaceae), popularmente conhecida como pau-
de-angola é nativa do Brasil, com ocorrências confirmadas em diferentes regiões do 
país (Flora, 2018). Seu óleo essencial apresenta propriedades antioxidantes (Silva et 
al, 2010); tolerância à fusariose (Meireles, 2014), entre outras relatadas na literatura. 
Nesse contexto, o presente trabalho avalia a influência da granulometria e do método 
de extração no rendimento e na composição química do óleo essencial das folhas de 
P. divaricatum. 

2 | 	MATERIAIS E MÉTODOS

2.1	Material Botânico e Análise Granulométrica

Partes aéreas de Piper divaricatum foram coletadas no município de Belém-
Pará, secas em estufa com ventilação à 35°C e então moídas em moinho de facas. 
Em seguida, o material foi submetido à separação granulométrica utilizando-se um 
conjunto de seis peneiras em sequência decrescente de aberturas (mm): 4, 2, 1, 0,5, 
0,25 e 0,125. Denominou-se de fração grossa (G) o material retido nas peneiras de 
4 e 2mm; fração média (M) as massas retidas nas peneiras de 1 e 0, 5 mm; e fração 
fina (F) o material retido nas peneiras de 0,25 e 0,125 mm. O diâmetro médio (D50) 
de cada fração foi determinado de acordo com a definição de Sauter (Equação 1), na 
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qual dp é o diâmetro médio de Sauter, xi é a fração mássica retida nas peneiras e dpi 

corresponde ao diâmetro médio de cada partícula.

		  	 (1)

2.2	Extração do Óleo Essencial, Rendimento e Composição Química

Para a obtenção do óleo essencial, cada fração (80g) foi submetida às 
metodologias de hidrodestilação (HD) e arraste a vapor (AV), nas quais foi empregado 
extrator do tipo Clevenger modificado acoplado a um sistema de refrigeração para a 
manutenção da água de condensação em torno de 12°C, conforme mostra a Figura 
1. Todas as extrações foram realizadas durante 3h em triplicata.O rendimento (%) dos 
óleos essenciais foi determinado conforme descrito por Santos et al. (2004). O teor 
de umidade (%) foi quantificado no momento da extração, por meio de uma balança 
determinadora de umidade da marca Marte, modelo ID50.

A composição química dos óleos foi analisada através de CG/EM em sistema 
Shimadzu QP-2010 Plus com coluna capilar DB-5MS (30m x 0,25mm; 0,25µm de 
espessura do filme) nas seguintes condições operacionais: programa de temperatura 
na faixa de 60°-250°C, com gradiente de 3°C/min; temperatura do injetor a 250°C; 
gás hélio com velocidade linear de 32 cm/s, medida a 100°C; injeção sem divisão 
de fluxo (1µL de uma solução de 2:1000 de n-hexano); temperatura da fonte de íons 
e outras partes a 220°C. O filtro de quadrupolo varreu na faixa de 39 a 500 daltons 
a cada segundo. A ionização foi obtida pela técnica de impacto eletrônico a 70 eV. 
A identificação dos componentes voláteis foi baseada no índice de retenção linear 
calculado em relação aos tempos de retenção de uma série homóloga de n-alcanos 
e no padrão de fragmentação observados nos espectros de massas, por comparação 
destes com amostras autênticas existentes nas bibliotecas do sistema de dados e da 
literatura (Adams, 2007).
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Figura 2 – Metodologias utilizadas para a extração do óleo essencial de Piper divaricatum.
A: hidrodestilação; B: destilação por arraste a vapor.

3 | 	RESULTADOS E DISCUSSÃO

Os diâmetros médios das frações F, M e G foram 0,26 mm ± 0,01; 1,11mm ± 
0,01 e 3,08 mm ± 0,01, respectivamente. Após a separação granulométrica, trabalhou-
se apenas com as frações G e M, uma vez que a massa obtida para a fração F foi 
insuficiente para dar prosseguimento aos demais ensaios. A Tabela 1 apresenta os 
resultados obtidos após as destilações. Foi observado que a técnica de arraste a 
vapor proporcionou os maiores rendimentos, para as duas frações granulométricas 
avaliadas, sendo o maior deles (6,0% ± 0,08) alcançado para a fração M. Na Tabela 2 
estão os principais constituintes (≥2%) encontrados no óleo essencial das folhas de P. 
divaricatum, com seus respectivos índices de retenção (IR).

Granulometria
Granulometria grossa Granulometria média
AV HD AV HD

Massa (g)
Umidade (%)

Volume de óleo (mL)
R (%)

80,00
13,20

3,70 ± 0,49
5,40 ± 0,71

80,00
13,20

3,60 ± 0,12
5,10 ± 0,17

80,00
12,00

4,20 ± 0,06
6,00 ± 0,08

80,00
12,00

3,80 ± 0,17
5,40 ± 0,25

Tabela 1 – Rendimentos de óleo essencial em função da granulometria e da técnica de 
extração.

IR Constituintes
Granulometria 

grossa
Granulometria 

média
AV HD AV HD

1043 (E)-β-Ocimeno 1,39 7,42 ̶ 7,19
1352 Eugenol 16,70 18,13 18,63 18,12
1388 β-Elemeno 3,84 3,64 7,35 6,81
1407 Metileugenol 60,71 51,82 48,82 43,21
1418 E-cariofileno 2,29 2,45 4,00 3,56
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1479 Germacreno D 2,62 2,09 5,13 4,49
1515 Acetato de eugenol 8,62 7,93 9,22 8,50

Tabela 2 – Constituintes majoritários identificados no óleo essencial das folhas de Piper 
divaricatum e seus respectivos teores (≥2%) 

Observou-se que tanto para a técnica de hidrodestilação quanto para a extração 
por arraste a vapor, os maiores teores de metileugenol foram encontrados na fração 
G, obtendo seu maior percentual no óleo essencial extraído por arraste a vapor 
(60,71%). Tanto o eugenol quanto o acetato de eugenol mantiveram seus percentuais 
aproximadamente constantes independente da granulometria ou técnicas de extração. 
Já o componente β-elemeno apresentou maiores concentrações nas frações M, tanto 
na hidrodestilação quanto na extração por arraste a vapor (Figura 2). 

Silva et al. (2014) estudando espécies de Piper, identificaram germacreno 
D (9,4%) como constituinte em maior teor no óleo essencial de Piper divaricatum 
coletada na região de Una (Bahia), seguido de valenceno (11,1%) e γ-cadineno (11%). 
Barbosa et al (2012) verificaram que  safrol foi o majoritário presente no óleo de P. 
divaricatum coletada em Itabuna (Bahia).É importante ressaltar que assim como a 
metodologia empregada para a extração do óleo essencial, outras variáveis podem 
interferir na composição química obtida, tais como o tamanho da partícula, teor de 
umidade, sazonalidade, ritmo circadiano, distribuição geográfica, entre outros. 

Figura 2 - Constituintes (≥1,39%) presentes no OE das folhas de Piper divaricatum.

4 | 	CONCLUSÃO

Os produtos naturais são fontes de novas substâncias e avaliar sua composição 
química é uma etapa importante para a caracterização da matéria prima e sua posterior 
utilização. Verificou-se alterações no rendimento em óleo quando a granulometria e 
a técnica de extração foram modificadas, obtendo-se melhores resultados quando as 



Impactos das Tecnologias na Engenharia Química 2 Capítulo 17 166

partículas de granulometria média (1,11mm ± 0,01) foram destiladas por arraste a 
vapor (6,0% ± 0,08). O constituinte metileugenol apresentou maiores concentrações 
nas partículas de granulometria grossa, em ambas as técnicas de extração, alcançando 
60,71% por meio da destilação por arraste a vapor. 
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