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RESUMO

Foram execcutadas experiéncias preliminares de destilagio das raizes do ve-
tiver, abrangendo alguns tratamentos prévios do material ¢, por outro lado, cn-
saiando-se processos para se melhorar a separacio do seu dlco essencial,

Usou-se, por exemplo, material séco e, também, raizes submetidas a uma
maceragio prévia enl agua; empregou-se, nos dois sistemas, o material inteiro e
o picado, adotando-se a picagem grossa, a média e a fina.

Os resultados abtidos ndo proporcionam conclusdes definitivas ¢ devem ser
interpretados, simplesmente, como uma contribuicdo para que sejam oferccidas
melhores condigdes no desenvolvimento dos fnturos traballios experimentais nes-
|0 setor,

A primeira indicagio ¢ aquela que aponta a picagem fina das raizes e a sua
maceracio em agua, como o prepare mais adequado,  Tal medida traz maior faci-
lidade na liberacio da esséncia e, como fator de importincia, um acréscimo na
capacidade de carga do alambigue, de até 37 por cento.

Y

(uanto a destilacio, os estudos subseqtientes deverfdo abranger as questides
relativas 4 duracio do processo e & pressdo e temperatura do vapor, buscando-se
a solucio dos problemas que dependem désses fatdres. O aquecimento externo,
ou indireto, nio apresentou diferengas sensiveis.

(O estudo da condensagio patenteou a conveniéncia, para melhorar a scpa-
racio, da manutenciao da temperatura do condensado, entre 50 ¢ 63°C,

No que diz respeito a decantagao do 6leo, no vaso separador, bons resul-
tados foram obtidos com a instalacio de um filtro retentor, de tecido fino.

1~ INTRODUCAO

O vetiver Vetiverig zizanioides Nash) ¢ uma graminea aromatica
de cujas raizes se extrai, pela destilagio a vapor, um 6leo essencial de
fina qualidade e de largo emprégo na elaboracio de composigbes odori-
zantes para perfumes e sabfes. Existem, no Estado de 5io Paulo, al-

(1) Recebide para publicagdio emn 23 de setembro de 1961,
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guns produtores déste dleo, que possuem extensas plantaces e moder-
nas destilarias,

A planta ¢ propagada por meio de mudas provementes da subdi-
visdo das touceiras,  Desenvolve-se com facilidade o atinge a1 uma al-
tura de cérea de dois metros. Dara fins da producio do Sleo essencial,
somente as suas raizes sdo aproveitadas. O seu sistema radicular ex-
pande-se num vasto emaranhado, atingindo a uma profundidade de
aproximadamente 50 centimetros, embora, para fins de exploragio, sc
considere uma profundidade menor (2).

I: planta semiperene: todavia, possui um ciclo agricola de 18 nie-
ses. () arrancamento das touceiras ¢ uma operacdo penosa e requer o
emprégo de equipamento mecinico adequado.  Por ésse motivo, reco-
menda-se o cultivo dessa espécie em solos arenosos, onde o arranca-
mento ¢ facilitado pela sua contextura mais favoravel,

A destilagio das rajzes e a separagao do dleo apresentam igualmen-
te, algumas dificuldades decorrentes das proprias caracteristicas fisicas
do produto. A sua alta viscosidade e o elevado ponto de ebulicio de
alguns dos seus componentes, fazem com que a destilagdo necessite ser
muito mais prolongada do que a da maioria das outras esplcies aroma-
ticas. As fragdes de mais alto ponto de ebuli¢do, justamente as mais
valiosas, s6 destilam depois que o componentes mais leves foram vola-
tilizados,  [Por sua vez, as densidades dessas fraghes sao varidveis, exis-
tindo atgumas mais leves e outras mais pesadas do que a agua, além
daquelas que possuem pesos especificos intermediarios entre ésses dois
limites, Tsso vem complicar o processo da separagio, exigindo o uso
de vasos especiais para reter as fracdes que se depositam no fundo e
as que flutuam na superficie da dgua. e o emprégo de artificios para se
evitarem as perdas, por arrastamento, das fracdes intermediarias. Fre-
(ientemente, formam-se emulsdes, o que exige sejam adotadas medidas
adequadas para que nio resultem em perdas  sensiveis do valioso
produto.

Os lavradores da [Tha de Reuniio. de Java. de Haiti e de outros
paises produtores, destilam as raizes do vetiver durante 36 a 48 horas (13,
enquanto que. no Estado de Sio Paulo, adota-se, em média, a extracio
de 36 até 60 horas.

O processo bisico da extragio ¢ o da destilagio a ‘apor direto.
Contudo, a adicido de aAgua is dornas, freqiientemente adotada, faz com
que ocorra, também, a do vapor indireto, ou seja, a destilacio de
agua-e-vapor. A coobacio, isto é, o refluxo da agua de descarga do
vaso de separagido & dorna, para ser vaporizada de novo, e, a8 vézes,
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adotada. .\ injegdo de vapor saturado ¢ alternada, em alguns casos,
com a de vapor superaquecido, porém, de qualquer maneira, a destilagio
do vetiver, pelo fato de ser prolongada, resulta em elevado consumo de
combustivel e em excessiva mao-de-obra, além do fato de ocorrerem,
com freqiiéncia, sensiveis perdas de esséncia, por emulsionamento, em
virtude das dificuldades de ser mantido um perfeito ¢ constante controle
da temperatura do condensadeo,

Nas observagdes e experiéneias feitas, ficou patenteada a necessi-
dade de serem procedidos estudos destinados a esclarecer uma série de
problemas relacionados com o preparo prévio do material a ser destilado,
com o tempo exigido para uma perfeita extragio, com as condigoes de
temperatura e de pressio do vapor e com as temperaturas ¢ 0s proces-
sos, em si, da separacio. visando-se obter o méaximo rendimento, o
menor custo de operagdo ¢ a desejavel qualidade do produto.

2 — MATERTAIS I METODOS

Foram realizadas virias experiéncias preliminares, ecom o objetivo
de se obter indicacdes sdhre os melhores tratamentos prévios do material
a ser destilado, hem como das influéncias dos fatéres que interferem na
marcha da destilagio,

Foram comparados os seguintes tratamentos das raizes:

TRATAMENTUS Maceracao Ficagem
) P sem semn
2 o e RN sem LgTOssH
3 e e e com sem
4 e com LTOSSL
L T e com maoderada
O ... P .. com fina
7o e higeira moderada

A maceracdio comsistiu em se submergirent as raizes em um recipien-
te de capacidade adequada, cheio de dgua, durante um tempo varidvel,
visando-se, ndo apenas favi-las, isto & livra-las da terra que sc thes ade-
riu, mas, principalmente, provocar a turgescéncia dos tecidos, a fim de
propiciar melhores condigdes para a hidrodifusdo (13, fendmeno bésico
da destilacio. Essa macerago foi ligeira (de 3 horas), em um dos trata-
mentos ¢ mais prolongada nos demais, entre 13 ¢ 48 huras. Depots da
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imersido, as raizes [oram colocadas sobre tabuleiros, durante uma hora
para deixar escorrer o excesso de dgua.

A picagem grossa foi efetuada manualmente a facio. A finy e a
moderada foram obtidas mediante o emprégo de miquina, com regula-
gem apropriada para cada caso. O aparelho usado §oi o do tipo do
picador de forragem, provido de facas montadas em um disco giratorio.

Conduziram-se as destilacdes em um destilador piloto, de capaci-
dade de 60 Titros, dispondo de instrumentos para fornecer as seguintes
mndicacdes: a)  pressio do vapor na entrada da dorna; by tempe-
raturas : do vapor na entrada da dorna: da mistura vaperizada, no inicio

3

do tubo condutor de vapores: da dgua de resfrinmento na entrada ¢ na
saida, em diversos niveis do condensador ¢} quantidade de Adgua uti-
lizada pelo condensador. Qs dados relativos a pressao do vapor na cal-
deira, & temperatura do condensado, ao tempo gasto na extragdo. aos
pesos do material destilado ¢ do dlea ubtido, foram registrados & parte.

Outros dados registrados, necessarios para completar as informa-
coes relativas a cada extracio, foram os seguintes: at  densidade de
carga, representada em quilos de raizes por metro cabico de volume de
dorna. Tara melhor uniformizac¢io, foi sempre considerado o péso do
material séco suficiente para encher o alambigue pildto, transforman-
do-se o valor obtido na relagio padronizada kg/m*  Isso da uma idéia
do grau de compactagdo da carga do alambique. que deve ser o major
possivel no caso do vetiver, por razdes econdmicas. ja que. pela sua pro-
pria natureza. as raizes nio empastam na dorna, o que dificultaria a
passagem do vapor, fato que se verifica na destilagcio de certas plantas:
b) vazdo do destiladu: o fluxo do vapor condensado foi medido perio-
drcamente ¢ transformado em litros por hora. ou usando-se a expressio
consagrada, em quilos de vapor por hora. No caso em apreco, for cal
culada a vazdo total da destilaciio, expressa em quilos de vapor por
metro cubico de dorna. partindo-gse do fluxe horario. da duracio da
extragao e da capacidade do alambique piloto: ¢) aquecimento indi-
reto: o destilador empregado nessas experiéneias ¢ formado de dois
corpos cilindricos concéntricos, permitindo. pois, o aquecimento suple-
mentar indireto da dorna, o que pode ser comseguido introduzindo-se
dgua exteriormente ao corpo central e aquecendo-a com vapor. A fina-
lidade desta providéncia foi a verificacio do seu efeito sébre a destilacio,
reduzindo-se a condensagdo no interior da dorna como uma eventual
causa capaz de contribuir para a melhoria do processo e do aprimora-
mento da qualidade final do produto.
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2.1 — PRIMEIRA EXPERIENCIA

Seu objetive foi a verificacdo do desempenho do alambique piloto.

() material utitizado constou de raizes lavadas ¢ séeas, armazenadas
durante 15 dias, apds a colheita. Nio sofreu preparo algum, antes da
extragao (tratamento prévio n.” 1).

A dorna foi carregada sem apérto demasiado, com cinco guilogra-
mas de material, o qual ndo foi umedecido na ocasiio.  Também nao se
colocou dgua no fundo da dorma. A densidade de carga foi de 83,3 qui-
los por metro cubico.

Conduziu-se a destilagio durante 15 horas, em dois periodos, sendo
o primeiro de 8 e o segundo de 7 horas, com interrupgdo durante a noite.
Empregou-se vapor direto, soh pressido de uma atmosfera, na caldeira,
¢ temperatura média de 120°C, na entrada da dorna.

2.2 — SEGUNDA EXPERIENCLA

Objetivou ésse ensaio, melhorar a separagio do oleo essencial, me-
diante o recebimento do condensado, sob temperatura mais alta, no vaso
separador.

O material empregado constou de raizes sécas, com 20 dias de ar-
mazenamento apos a colheita ¢ com dois dias de maceragao prévia.  De-

pois de postas a escorrer, por uma hora, foram picadas grosso, a facdo
(tratamento prévio n." 4).

A dorna receheu 183 kg de material umido, correspondendo a
6 kg de raizes sécas e a uma densidade de carga de 100 kg/m*

A destilacio prolongou-se por 17 horas, em dois periodos de 8
horas e meia. com interrupgio durante a noite, tendo sido, a principio,
a de Agua-e-vapor, visto que inicialmente fol introduzida dgua na dorna,
até A altura do fundo falso, O aquecimento foi auxihiado externamente,
através da camisa de dgua fervente. A pressfo na caldeira. de uma
atm, no inicio, foi, logo a seguir, elevada a 1.5 atm. nivel conservado
até o final, sendo a temperatura do vapor mantida ao redor de 120°C,

operando-se a caldeira grande, cujo funcionamento ndo estd sujeito 4
oscilagoes.
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2.3 — TERCEIRA LXPERIENCIA

Essa experiéncia objetivou ensaiar os efeitos dos artificios introdu-
zidos na separagdo, destinados a promover melhor retencao, valendo-se
da viscosidade caracteristica do oles do vetiver,

Foram wsados 7 kg de raizes, armezanadas durante 25 dias depois
da colheita, com macera¢io por 18 horas. Depots de escorridas em ta-
uleiro, para eliminagio do excesso de agua. o material foi submetido a
uma picagem média, no picador de forragens (tratamento prévio n.o 3).
A dorna recebeu 14 kg de material Gmido. correspondentes a 7 kg de
raizes sécas, tendo sido caleulada a densidade de carga em 116 kg/m?
A destilagdo abrangeu um total de 18 horas. em dois periodos de 10
e 8 horas, com interrupcdo A noite,

Nio foi colocada dgua adicional na dorna. Ijetou-sc vapor direto,
sob pressdo de 1,5 atm, com temperaturas de 120 a 130°C desde o inicio,
Foi empregado, igualmente, aquecimento  suplementar indireto. Na
fase final da destilagio, a pressio foi elevada para duas atmosferas, du-
rante duas horas.

24 — QUARTA EXNPERIENCIA

Essa experiéncia foi idéntica & anterior. apenas com a «liferenga de
que o material passou simplesmente por uma maceracdo ligeira. Usa-
ram-se raizes armazenadas durante 28 dias apis a colheita, as quais fo-
ram maceradas durante 3 horas, a seguir escorridas ¢ submetidas nmi
picagem mdédia, em um picador de forragens (tratamento prévio n.' 7).

Acarga da dora corresponden a 6.3 kg de material séeo {antes da
imersio) e, como no caso anterior, ndao foi colocada dgua no fundo da
dorna, A densidade de carga foi de 1083 kg/m?,

A destilagdo durou 17 horas, em dois periodos iguais de 8 1/2 horas,
com interrupgdo durante a noite, e foi feita, desde o inicio, com viapor
direto, a pressio de 1.5 atm, sob temperaturas de 120 4 130°C. Nas dl-
tinmas duas horas de extragio, a pressio foi aumentada para duns atm,
naentrada da dorma. Promoveu-se o aquecimento suplementar exter-
no indireto.

Na condensacio, observou-se a mesma marcha do experimento an-
terior e a separacio tambeém foi idéntica, adotando-se 0s vasos e artifi-
cios descritos (fig, 3).
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2.5 — QUINTA EXPERIENCIA

Destinou-se a verificagio do teor em dleo nas raizes sécas que es-
tiveram ensacadas e armazenadas durante 30 meses.

O material (7.5 kg) foi macerado por 3 horas e pdsto a escorrer
durante 18 horas, antes da picagem, no picador de forragem. Depois
tdlésse tratamento, o seu péso se elevou a 11.2 kg {tratamento prévio
n" 7). A carga da dorna correspondeu a 6,4 kg de raizes sécas, dando
uma quantidade de 106,7 kg/m* de dorna. ~ Nio foi colocada dgua adi-
cional no fundo, antes da destilacio.

A extracido durou 18 horas, em dois perivdos de 9 horas cada, com
interrupgdo noturna.  Injetou-se vapor direto, a 1,5 atm, sob tempe-
ratura de cérca de 120°C. porém, durante a Gltima hora de destilagio,
a pressao fol elevada para duas atmosferas,

2.6 — SEXTA EXPERIENCIA

Foi feita com raizes lavadas e sécas e, depois de armazenadas por
30 dias apés a colheita, procedeu-se a uma maceragio ligeira, seguida
de picagem a maquina, tazendo-se, em seguida, o escorrimento do ex-
cesso de agua (tratamento prévio n.” 7).

A dorna fo1 carregada e bem compactada, ndo tendo sido colocada
agua suplementar no fundo, com material correspondente a 7,2 kg de
raizes sécas, sendo o seu péso, no momento da destilagio, de 94 kg, o
que significa uma densidade de carga de 120 kg/m?.

A destilagdo fol feita durante 10 horas, em um sd periodo, tendo
sido mantida, do comégo ao fim, a pressio de 1.5 atm, e a temperatura
de, aproximadamente, 120°C do vapor na entrada. Féz-se, também, o
aquecimento externo suplementar da dorna

2.7 — SETIMA EXPERIENCIA

Para as observagoes previstas, utilizou-se raiz séca, com 30 dias de
armazenamento, sem maceragiio (tratamento prévio . 23 A dorna
for carregada com 3.8 kg do material, dando-se-lhe hoa cumpactagio,
o que resultou numa densidade de carga de 96 kg/m®. O alambique
fot carregado de agua até i altura do fundo falso.

A extragdo durou 8 horas, em um =0 periodo, usando-se vapor di-
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reto, a 1,5 atm, sob temperatura de 120°C, sem aqguecimento externo da
dorna.  Depois de § horas de destilagio a pressio foi elevada para 2
atm, registrando-se a temperatura de 130°C.

2.8 — OITAVAN EXPERIENCLA

Utilizou-se raiz séca, macerada durante 13 horas e, o seguir, posta
a escorrer durante 90 minutos. O material foi picado e novamente pi-
cado no picador de forragem ¢ era constituido de raizes armazenadas
por 60 dias apds a colheita (tratamento prévio n." 6).

A carga correspondeu a 8 kg de material séco que, depois da mace-
ragdo, passou a 20 kg, reduzindo-sc a 20 kg aphs a picagem, ¢ foi bem
compactada na dorna. A densidade de carga obtida foi de 133 kg/m*
de dorna.

A destilagdo foi feita durante 15 horas, em dois periodos de 7 1/2
horas, com interrupgio durante a noite, usando-se vapor direto a 1.5
atm. A pressdo fol, logo depois, reduzida para 1.25 arm, em virtude
da deficiéncia da pequena caldeira usada. em suprir o vapor. [Durante
uma hora, a pressdo oscilou entre 0.75 ¢ 1.25 atm, razio pela qual o nivel
de pressdo fol abaixado para uma atmosfera, para se obter um trabalho
mais regular da caldeira, nivel &ste que permaneccu até o final, O
aquecimento suplementar indireto nio foi utilizado,

2.9 — NONA EXPERIENCIA

Foi feita com material inteiro, isto ¢, ndo picado, e com maceracio
prévia de 13 horas, posto a escorrer durante uma hora antes da desti-
lagdo (tratamento prévio n." 3).  As raizes estiveram armazenadas du-
rante 75 dias, apds a colheita.

Proceden-se i carga do alambigue com 19 ke de material amido.
correspondentes a 5.5 kg de raizes séeus, dando uma densidade de car-
ga de 917 kg/m* de dorna.

A destilagio durou 15 horas, em dois periodos de 8 1/2 ¢ de 6 1/2
horas, com interrupgdo a noite. ¢ foi efetuada com vapor direto a 1,25
atm, a seguir, reduzida para uma atm, até o final. Nio houve aqucci-
mento externo, nem se adicionou dgua ao fundo da dorna. antes da
extracao. A temperatura do vapor, na entrada da dorna, estéve sem-

pre entre 120 a 130°C, mediante a manutencio de pressio mais alta



Cvro CORTE BRILHO & oOUTReS

Outubro, 1961 CONTRIBUICAO PARA O ESTUDO DA .. 973

na caldeira. Na fase final, ela chegou a 140°C, porém por breve espago
de tempo.

2,10 — DECIMA EXPERIENCIA

Lste ensaio destinou-se 4 verificagdo da curva de destilagao e, pa-
ra a sua execucdo, utilizou-se raiz lavada e séca, com cérea de 2 1/2
meses de armazenamento. Colocada em maceragio durante 15 horas,
escorrida por uma hora, foi, a seguir, submetida a uma picagem mé-
dia, em picador de forragem (tratamento prévio n’ 5).

A carga posta no alambique pesou 21 kg, que corresponderam
76 ky de material séco, resultando uma densidade de carga de 126
kg/m?®.

A destilagio teve uma duracio de 8 1/2 horas, em um s6 periodo,
tendo sido introduzide, préviamente, meio litro de dgua no fundo da
dorna. Nio foi feito aquecimento indireto e a extragdo teve lugar com
vapor direto i pressio constante de uma atmosfera e temperatura
entre 115 e 125°C, na entrada da dorna.

3 — RESULTADOS

3.1 — PRIMEIRA EXPERIENCIA

Para a verificacio de algumas caracteristicas do aparelho, prin-
cipalmente as oscilagbes do fluxo do condensado. em fungio da pres-
sdo do vapor na entrada da dorna e da apreciagdo da disponibilidade
de 4dgua de refrigeracio do condensador, procurou-se reduzir ou ele-
var a pressio do vapor, em certos momentos, desde meia até duas
atmosferas, registrando-se conseqiientemente, as variagbes na vazdo
do destilado, entre 18 e 530 litros pur hora (respectivamente, 18 ¢ 50
quilos de vapor por hora).

O consumo de agua de resfriamento do condensador dependeu,
como ¢ Obvio, da temperatura de recebimento e da vazdo do condensa-
do, tendo variado entre 150 até 710 Iitros por hora.

Registraram-se flutuacdes na temperatura do vapor, oriundas das
variaghes de pressio do vapor da caldeira geradora, algumas vézes
propositais, porém, quase sempre, decorrentes da sua pequena capaci-
dade em volume de dgua e do seu sistema de alimentagdo, inconveni-
ente que se procurarid sanar nas destilagdes posteriores. A dorna ndo
recchen aquecimento suplementar indireto. O total de vapor utiliza-
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do foi de 450 kg, durante a destilagdo, o que corresporiden & um con-
sumo basico da ordem de 7,500 kg por metro cdbico de carga,

A vazao média do condensado foi de 50 litros por hora e a sua
temperatura oscilou entre 65 e 70°C, mantendo-se o condensador a

cérea de 75°C. A Agua de refrigeragio escoon-se sob temperaturas en-
tre 90 e 92C,

A produgdo de Sleo recolhida, sem o emprégo de artificios espe-
Cials para a sua maxima retencdo, foi de apenas 21 g. 0 gue corres-
ponde a um rendimento de 0.7 por cento sdbre o material séco.

Os vasos separadores empregados nessa experiéncia foram  os
Mmesmos em uso nas destilagbes comuns do alambigue pildto ¢ acham-
se representados na fig. 1-A.

3.2 — SEGUNDA LEXPERIENCIA

Usou-se, durante o periodo completo da destilacio, 650 kg de va-
POT, 0 que corresponde a um consumo bisico, da ordem de 11.333
kg/m® de carga.

A vazdo do condensado foi de 30 litros/hora, enquanto que a pres-
sdo do vapor, na entrada da dorna, estéve a uma atm, clevando-se a 40
litros/hora, com o vapor a 1.5 atm. O condensado foi recebido son
temperatura bastante elevada (80 a R3*CY, com o fim de se verificar
(ualquer possivel facilidade na separacdo do dleo. A temperatura mé-
dia do condensador foi de cérca de 86 C.

A produgio de dleo, 36 g, ainda foi muite baixa, corespondendo
a um rendimento de 0,6 por cento.

O esquema {fig. 1-B) mostra a montagem dos vasos separadores
adotada no presente experimenty. O primeiro vaso destinou-se a re-
ter as fragdes mais leves do olew. cabendo aos dois seguintes o reco-
lhimento das mais densas.  Nio obstante se melhorar, assim, a sepa-
ragdo, em razio da maior fluidez do oleo, a temperatura muito alta
poderd prejudicar a sua qualidade e acarretar perdas por evaporacio.
No presente caso, nio foi possivel concluir se o baixo rendimento ve-
rificado deva ser atribuido 3 evaporacio ou a maior dispersio através
dos vasos separadores, o que torna dificil a recuperagio, por se tratar
de quantidades muito pequenas de oleo. Todavia, notou-se que a
maior parte das fracdes pesadas se depositou no segundo e no terceiro
vasos. Registrou-se, também, que a colocagdo de dgua no fundo da
dorna, depois de haver sido o material bastante umedecido pela pro-
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Ficura 1. — Montagem dos vasos de separacio: A - primeira experiéncia: re-
tengio das fragdes leves no primeiro vaso e das pesadas no segundo; B — segunda
experiéneia: aprisionamento das fragbes leves no primeiro vaso ¢ das pesadas
nos dois subsegilentes,
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longada maceracdo, retardou sensivelmente o aquecimento e o inicio
da destifacio.

3.3 — TERCEIRA EXPERIENCIA

Da pressdo de 1.5 atm, resultou uma vazio de 40 litros por ho-
ra, a qual passou a 48 litros/hora de condensado, quando a pressio, na
entrada da dorna, foi elevada para duas atm. A temperatura do conden-

sado foi regulada entre 60 e 70°C, sendo a temperatura média do con-
densador, de 70°C,

A producdo de dleo foi prejudicada, em parte, por acidente, FEn-
tretanto, os resultados puderam ser considerados satisfatories, prin-
cipalmente quanto a qualidade do 6leo obtido. A parte que foi possi-
vel reter acusou o péso de 62 g, o que corresponde a um rendimento
de 0,89 por cento, o qual, mesmo nessas condicfes, foi superior aos ve-
rificados nos dois experimentos precedentes,

A montagem dos vasos separadores. nesta experiéncia, obedeceu
ao esquema representado na fig. 2-A, que mostra o artificio usado para
reter o Oleo. A inovagio consistin em efetuar-se o recebimento do
condensado em um funil de vidro, provido de uma camada envolvente
de algodio, protegida por um pequeno saco de tecido fino, cuja tara
foi préviamente anotada. O artificio mencionado objetivou promover
maior retengdo das particulas de Oleo, utilizando-se do seu elevado
grau de viscosidade, propriedade que tem de aderir as superficies de
contacto,  Impede-se, assim, a sua dispersio pela dgua circulante e
conseqiente arrastamento e perda através do dreno. A extremidade
do funil recebedor ficou mergulhada no vaso e, ndo sO reteve quase
todo o dleo, como apresentou a vantagem de reduzir o impacto do fla-
xo do condensado, evitando a turbuléncia no interior do vaso, o que
favoreceu a decantagdo da parcela que atravessou o filtro.  No final
da destilacdo, o ligquido do primeiro vaso apresentou, na  superficie,
uma ténue camada das fragdes mais leves. ao mesmo tempo om que
se notava pequena deposigio das fragdes mais pesadas do dleo, no
fundo. No segundo e no terceiro vasos, ao contririo do que se veri-
ficou na experiéncta anterior, havia apenas leves tragos de dleo depo-
sitado,

() sistema adotado nesta experiéncia mostrou-se satisfatorio, in-
dicando, todavia, a necessidade de ser melhorade.,
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Ficura 2. — A — Conjunto de vasos separadores, montados em séric, adotado
na terceira experiéncia: o primeiro, destinado a reter as fracBes mais leves, acha-
-se provido de um saquinlio de algodio, cuja finalidade ¢ reduzir a emulsio; o
segundo e o terceiro vasos visam a retencdo das fracdes pesadas; e o ultimo,
contendo raizes, destina-se a promover o aprisionamento, por aderéncia, do bleo
(e porventura se escOe dos vasos precedentes. — B — montagem adotada na
5.* experiéncia, idéntica & anterior, porém sem o saquinho, que foi substituido
por um dispositivo decantador.
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Freura 3. — Montagem de 4 vasos, em séric (sexta experiéneia)
fig. 2, acrescentando-se wm segundo saquinho, na passagem
segundo vaso,

, Wdéntica 4 da
do primeire para o

34 — QUARTAN EXPERIENCIA

O total de vapor utilizado foi de 690 kg e correspondeu o con-
sumo bésico, da ordem de 11.600 kg/m?* (e carga.

Apurou-se uma produgio de 73 gramas de dleo. ou seja, um ren-
dimento de 1,12 por cento sdbre o péso do material séco. A tnica
anomalia verificada foi a coloragio escura do 6leo, nio constatada nas
experiéncias precedentes, cujo motive sé poderia ser atribuido a cir-
cunstancias estranhas i experiéncia e que, a nio ser por €sse porme-
nor, nao lhe alteraria o resultado.

A comparagdo eatre éste ensaio ¢ o anterior ficou prejudicada pelo
acidente ocorrido na retengio do dleo, conforme foi mencionado na ter-
ceira experiéncia,

3.5 — QUINTA EXPERIENCIA

O total do vapor consumido foi de 728 kg, o que correspondeu ao
nivel Bidsico de 12.130 kg/m* de carga.

Registrou-se a vazdo de 40 litros/hora de condensado e de 48 li-
tros/hora, respectivamente, sob as pressoes de 1,5 ¢ de duas atmosferas,
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do vapor na entrada da dorna. A temperatura média do condensado
for mantida entre 60 e 70°C, sendo gue a do condensador fol 72°C ¢ a
da dgua de l'cfrigc‘rzlqﬁu. na saida do aparetho, de 92°C,

A produgiio de dleo foi pequena, acusando 37 gramas, obtidas {ini-
camente no primeiro periodo da destilagio.  No dia seguinte, o reco-
lhimento foi feito separadamente, sG tendo sido constatados tragos de

oleo. O rendimento final foi da ordem de 0.58 por cento.

CURVA DE DESTILAGAO

_________ - SOMA DAS PRODUGOES PARCIAIS
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Ficura 4. — Curva de destilagio obtida na décima experiéncia, determinada em

4 sub-periodos da extracio.
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Adotou-se a mesma montagem dos vasos separadores dos trés en-
satos precedentes, no primeiro  periodo da destilagdo,  No segundo
periodo, o primeiro vaso foi substituido por outro. com dispositivo es-
pecial para a retengio das frages pesadas e com o objetivo de se ve-
rificar, também. a quantidade obtida no primeiro. O ndvo conjunto
dos vasos obedeceu ao esquema apresentado na fig. 2-B.

Antes de se iniciar o segundo periodu da destilacdo, foram reti-
rados 6 litros de agua do fundo da dorva e, no final, mais 8 litros. A
média de consumo de agua de resfriamento do condensado foil de
356 htros/hora, tendo a temperatura da dgua, na entrada do aparelho,
ariado entre 23 ¢ 25°C.

3.6 — SEXTA EXPERIENCIA

Foram gastos 400 quilos de vapor durante a destilacio, ou seja,
um consumo de 6.670 kg/m* de carga.

A vazio do condensado foi de 40 litros/hora, uniformemente, sen-
du a sua temperatura mantida entre 60 e 70°C, ao passo que a do con-
densador foi de 72°C ¢ a da dgua de resfriamento, na saida do apare-
tho, de 92°C.

A produgdo de dleo totalizou 90 gramas. isto ¢, apresentou um
rendimento de 1.25 por cento, exibindo o produto a ¢or Ambar peculiar
¢ caracteristicas gerais aparentemente boas.

Adotou-se 0 mesmo sistema de separadores da terceira e da quar-

ta experiéncias, com a diferenga de nio ter sido colocado o algodio
no interior do saguinho retentor de dleo. Foi. todavia, colocado um

segundo saquinho na passagem do primeiro para o segundo vaso (fig.
3). O tecido usado foi o cretone desengomado.  Verificou-se que a
quase totalidade do dleo ficou retida no primeiro saquinho. sendo mi-
nimo o remanescente no autro.

3.7 — SETIMA EXPERIENCTA

A vazdo do condensado fot de 40 litros/hora, sob a pressio de va-
por de 1,5 atm, passando a 48 litros/hora ao se elevar para duas atmos-
feras. O condensado foi mantido entre 60 e 70°C. sendo 72°C a tem-
peratura média do condensador ¢ de 92°C a da dgua de resfriamento,
na saida do aparclho.
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Consumiram-se 344 kg de vapor, correspondentes a uma utiliza-
cio basica de 5.730 kg/m* de carga.

() dSleo obtido pesou 90 gramas, ou seja. apresenton um rendimen-
to de 1,03 por cento, exibindo uma coloragio ambar claro ¢ exalindo
um aroma agradavel.

A montagem dos vasos separadores fol a mesma da experiéncia
anterior. Ao se aumentar a pressido, de 1,5 para duas atmosferas, a
destilacdo do Oleo passou a ser bem perceptivel. 1’or ter-se revelado
desnecessirio, na experiéncia precedente. nao foi utilizado o saquinho
retentor do segundo vaso de separagdo.

3.8 — OITAVA EXPERIENCIA

Consumiram-se 450 kg de vapor no decorrer dessa experiéncia, o
que equivale a 7.500 kg/m* de carga.

O fluxo do destilado foi da ordem de 30 litros/hora, mantido a
50-60°C, tendo a Agua de refrigeragio atingido a temperatura média
de 90°C na saida do condensador.

A produgio de Oleo correspondeu ao scguinte: primeiro periodo
ohteve-se a quantidade de 97 gramas, ou seja, 85 por cento do total
e, no segundo, 17 gramas, isto ¢, 15 por cento da producio global. O
rendimento foi de 142 por cento, cabendo ao primeiro periodo 1,21
por cento e. ao segundo 021 por cento. O oOleo possuia cor ambar
claro e bom aroma.

A montagem dos vasos separadores foi idéntica & das duas expe-
(ncias anteriores.

O ensaio diferin quanto ao tempo, que foi mais longo, ¢ quanto
4 pressdo mais baixa do vapor, além do preparo prévio diferente do
material.

3.9 — NONA EXPERIENCTA

O total do vapor utilizado durante a destilag@o, foi de 450 kg, dan-
do um consumo basico de 7.500 kg/m?® de carga.

A vazio do condensado regulou 30 litros/hora e a sua tempera-
tura foi mantida entre 50 e 60°C. A temperatura média do condensa-
dor foi de 62°C e a da 4dgua de refrigeraciio, na saida do aparelho, de
arC,

No primeiro periodo, obtiveram-se 60 gramas de oOleo, correspon-
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QUILOS POR METRO GUBIGCO DE DORNA

l 2 3 4 S 6 I4
TRATAMENTOS PREVIOS DAS RAIZES

Fieura 3. — O grafico mostra as diferentes densidades de carga, expressas em
quilos de raizes por metro efibico de dorna, de acdHrdo com os tratamentos prévios,

dendo a 8.6 por cento do total e, no segundo, 10 gramas, ou scja,
13,16 por cento. O rendimento foi de 1.38 por cente sdbre o péso do
material séco,

Os vasos separadores foram montados de maneira idéntica a da
sexta experiéncia (fig. 3), em raziio dos melhores resultados obtidos.
A tnica varidvel, nesta destilagio, foi a alteracao do tratamento pré-
vio do material,

A — DECIMA EXPERIENCIA

O total de vapor utizado foi de 253 kg, correspondentes 2 um con-
sumo basico, da ordem de 4.250 kg/m* de carga,
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A vazdo do condensado foi de eérea de 30 Yitros por hora. tendo
a sua temperatura sido mantida entre 40 ¢ 50°C, mais baixa, portan-
to, do que a das destilagdes anteriores. A média do condensador foi
de 54°C e a da agua de refrigeragio. na saida do aparelho, de 80"C.

O 6leo essencial ful recolhido em quatro parcelas correspondentes
i trés sub-periodos de 2 1/2 horas ¢ a um dltimo de uma hora de des-
tilagdo. Os dados, em produgdes e em rendimentos, aparecem no qua-
dro 1.

Na figura 4, acham-se registradas as curvas de destilacdo referen-
tes a esta experiéncia, expressando as porcentagens do oOleo extraido
em cada um dos quatro periodos e os dados acumulades

[""""1 PRODUGAC EM GRAMAS DE OLEO
. ”~
IR RENDIMENTO %« DE OLEO / RAIZES SECAS
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TRATAMENTOS PREVIOS DAS RAIZES
Fiours 6. — Produgdes en gramas e rendimentos porcentuais de 6leo, calculados

sdbre o péso sico das raizes destiladas, relativos aos 7 tratamentos prévios.
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Fierra 7. — Rendimenlos porcentuais em dlco essencial, relativos as 10 expericon-

cias efetuacdas.

4 — DISCUSSAQ

O objetivo, ao se programarem as experiéncias realizadas, foi,
principalmente. o de se estudar os efeitos dos fatores variaveis capa-
zes de inmerferir na marcha do processo de destilagiio do vetiver, para
se poder adotar, em experiéncias futuras, um roteiro mais estreita-
mento delimitado, com a eventual eliminacio das medidas que fdssem

julgadas desnecessirias ou prejudiciais.
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(Quapro 1. — Producdes e rendimentos de Oleo essencial otidos em subperiodos dy
2 1/2 boras de destilacao, sendo o Gltimo de uma hora, na 100 experiéncia de desti-
lacio de rafzes de vetiver.

' Porcentagem .
. x Rendimenio
Producio  dos  subpe-

sSubperiodos de destilagio sobre o pé-

de oleo riodos  sobre -
o total s0 séco
. . ! -

: gramuas % %
To— até 2 /2 horas ... 28,0 | 30,3 0,37
2 — (de 2 1/2 a5 horvas ..., 43,0 16,7 0,57
Jv — de 5a7 1/2 horas ... ... 16,5 17,8 0,22
40 — de 7 1/2 4 B 1/2 horas ..., 5,0 54 E 0,07
Total oo e 92,3 100,0 1,22

4.1 — DENSIDADE DFE CARGA

Quanto mais fino for picado, tanto major serd o péso do material
(que poderd ser carregado na mesma dorna.  Isso indica que hd um
visivel proveito em se operar com a maior densidade de carga possi-
vel., em razio da economia em tempo, em mio-de-obra e em combus-
tivel para a caldeira. No caso especifico do vetiver, ndo ha desvanta-
gem na extragdo com carga muito compacta, dada a propria natureza
do material, a qual favorece a circulag2o do vapor no alambique (fig.
3)

QO custo adicional da operagdo de picagem das raizes ¢ mais do
que coberto pelas vantagens que se obtém com ésse trabalho.  Ja que
niao ha alteracdo, priticamente. no rendimento, a producdo global do
dleo, em cada destilacio, aumentardi com o acréscimo da carga no
alambique.

Nos ensaios preliminares, a picagem grossa foi efetuada manual-
mente, a facdo, ao passo que as picagens média ¢ fina foram com o
auxilio de um picador motorizado de forragem, provido de facas mon-
tadas em um disco giratorio. Bsse picador, entretanto, mostrou nio ser o
tipo indicado ou apropriado para o caso do vetiver, por provocar o
enrolamento e engasgamento das raizes nas facas. Nesse caso, indi-
car-se-la o emprégo de maquinas do tipe guilhotina.
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4.2 — PRODUCAO E RENDIMENTOS

Os valores relativos & produgio ¢ aos rendimentos, registrados na
fig. 6, indicam, também, acréscimo para o material macerado préviamente
e submetido a uma picagem fina. Os resultados ali expostos nio podem,
contudo, ser aceitos como defintivos, purquanto, outros fatdres, tais
comy o tempo de destilagdo. o sistema de aquecimento, as tempera-
turas do vapor ou as de recebimento do condensado no vaso separa-
dor, foram variiveis e, como tais, ndo permitem térmos de compari-
¢io,

O grifico em questio mostra, apenas, os resultados obtidos nas
experiéncias feitas. Ilssas destilacdes preliminares tiveram o obijetivo
principal, conforme ji foi explicado, de fornecer as diretrizes deseja-
das para a realizagdo futura de novas experiéncias, indicando as con-
digdes mais favordveis e possibilitando a eliminagdo do maior namero
possivel dos fatores variaveis, para. poder restringir o campo e
investigaghes a objetivos mais definidos.

Indicagdes obtidas com a realizagdo désses cnsaios, como as re-
fativas ao preparo prévio do material, as melhores temperaturas de
recebimento do condensado e aquelas fornecidas pelo emprégo de ar-
tificios para se obter uma separacdo mais perfeita do Oleo, constituem,

jid. as bases necessirias para a execugdo de novos trabathos.

4.3 — TEMPO DE DESTILACAO L RENDIMNENTO

A fig. 7 registra os rendimentos obtidos e a duracio da destila-
¢do nos ensatos efetuados, Delas mesmas razdes citadas no caso an-
terior. também aqui ndo se pode ainda estabelecer uma relagio entre
o tempo de extragio ¢ o rendimento em dleo. Outros fatores interfe-
riram nos resultados obtidos, fatdres ¢sses representados por trata-
mentos isolados, visando fornecer informagies individuais que se des-
tunavam, justamente, a estabelecer normas para futuros ensaios  de
destilacio do vetiver, inclusive alguns do estudo do rendimento em
dleo essencial em funcio do tempo de destilacio.

Esses tratamentos isolados foram, alids, de  bastante utilidade,
pois, demonstraram a melhoria dos rendimentos 4 medida que aper
feicoamentos foram sendo introduzidos no sistema de  separacio. os
quais permitem, através de dispositivos especiais, a retengdo, com mais
precisdo, de quantidades pequenas de éleo, condighes indispensivel
em trabalhos dessa natureza. A questio da temperatura de recebhi-
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mento do condensado, no vase de separacdo, ¢ varios detalhes concer-
nentes i pressio ¢ A temperatura do vapor, também foram investiga-
dos, de molde a proporcionar as indicagdes preliminares requeridas.

5 — CONCLUSOES

O exame dos resultados obtidos com a realizagio da série das des-
tilagdes experimentais, permite que se adote, como rumo, para o pla-
nejamento dos novos trabalhos a serem desenvolvidos, as indicaghes
seguintes:

Melhores resultados foram obtidos com a maceragio prévia e pi-
cagem fina das raizes. A miqguina apropriada para a picagem do ma-
terial serd, preferivelmente, a do tipo guilhotina:

Os estudos a serem feitos deverio estabelecer a melhor relagio
entre o tempo de destilagio e a pressdo e temperatura do vapor, vi-
sando o maximo de rendimento e o aprimoramento da qualidade do
Oleo;

O aquecimento externo e indireto, suplementar, da dorna, parece
nio ter melhorado o rendimento. Contudo, nas instalagbes comuns,
¢ recomendavel o isolamento térmico, para se evitar a excessiva con-
densacio no interior da dorna, uma das condi¢fes responsdveis pela

diminuicio da capacidade de volatilizagdo dos alambiques:

Recomenda-se a manutencio da temperatura do condensado, na
saida do condensador, entre 50 e 60°C, pois que, nesse nivel, reduzem-
se a viscosidade e a tensio superficial do éleo e acentua-se a diferenga
de densidade entre o oleo e a agua, condigdes que favorecem o pro-
cesso da separagio;

A instalacio de filtros retentores, feitos de tecido f{ino, favorece a
captacio das gotas de oleo. Tsse detalhe hasico do processo de sepa-
racio contribuird, sensivelmente, para sc obter maior precisio nas
futuras experiéncias, visto que, na verificacdo dos rendimentos, gual-
quer perda de dleo afeta o resultado e essa circunstincia ¢ de muita
importancia, principalmente na  destilagio de  pequenas  amostras.
Além do mais, essa inovagio constitul, por st mesma, um aspecio
ser investigado e desenvolvido na realizacio de cstudos de separagio
do dleo de vetiver, que estdo programadas.
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A CONTRIBUTION OF THE STUDY OF VETIVER ROOTS
DISTILLATION

SUMMARY

Because of the high boiling point of its chief volatile constituents, and their
high viscosity, the distillation of vetiver roots is heset with counsiderable difficulties,
particularly in regard to the separation of the oil from the distillation warer. s
high peculiar viscosity ant the troublesome emoulsion which may occur make oil
separation rather complex,

Distiltation is usvally carried out in 24 (o 4% hours, depending on several
factors which may affect the processing time. Tests listed helow were intended
to give Detter condition for further studies, including the shortening of cooking
time.

Preliminary tests distillation of vetiver roots werre performed in a pilot
distilling unit. Several sets of test distillation, employing both long and chopped
roots, combining with dried and wet roots were made up.  Better results were
obtained when wet and finely chopped roots were used.

It was found that separation improved as condensate temperature increased.
By regulating the temperature of the water into the condenser, it was possible to
check the milky emulsion and save some oil fron: being carried over through the
outlet pipe fitted at the bottom of the separating can, Best temperature range
lies between 30*C and 60°C as at this level oil viseosity is also lowered and specific
gravity decreased.

Separation process can be hetter accomplished if adeqyuately shaped sepa-
rating receivers arc to he used.

By fitting a small cotton sackcloth at the separating can inlet pipe, il sepa-
ration is rather improved. This side of the process, however, must he further de-
veloped.
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