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Rendimento e composi¢ao do 6leo essencial de patchouli (Pogostemon cablin)
conforme o tempo de extragao
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RESUMO: O patchouli possui 6leo essencial nas folhas com utilizagao principalmente na
industria de perfumaria. O objetivo foi avaliar o melhor tempo de extragdo de 6leo essencial
de folhas secas de patchouli. Os tratamentos foram 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7 e 8 horas de extracgao,
através do método de hidrodestilagdo, com aparelho graduado do tipo Clevenger e balées com
capacidade de 2 L.O delineamento foi inteiramente casualizado com trés repeti¢cdes. O material
destilado foi seco a sombra até atingir aproximadamente 20% de umidade. Para cada tratamento,
foram utilizadas amostras de 50 g de massa seca foliar. Foram avaliados o rendimento e a
composicao do 6leo essencial. Ndo houve diferenga entre os diferentes tempos de extragao no
rendimento de 6leo essencial, podendo a extragédo do 6leo essencial de patchouli ser realizada
com uma hora de extragdo. O tempo de extracdo aumenta as porcentagens relativas do beta-
guaieno (0,81%), beta-patchouleno (1,26%), alfa-selineno (1,37%), cariofileno (2,44%), alfa-
patchouleno (3,08%) e gama-patchouleno (4,82%). O teor de pogostol (5,11%) reduz com o
aumento do tempo de extragdo. O patchoulol, alfa-guaieno, alfa-bulneseno e seicheleno nao
sofrem influencia do tempo de extracao.

Palavras-chave: Pogostemon cablin, destilagao, patchoulol

ABSTRACT: Yield and composition of the patchouli (Pogostemon cablin) essential oil
according to the extraction time. Patchouli accumulatea an essential oil on its leaves, and it is
mainly used by the perfume industry. The purpose of this work was to determine the distillation
time for the extraction of essential oils from the leaves of patchouli. The treatments included 1,
2,3,4,5,6, 7 and 8 hours of extraction through the hydrodistillation method, using a Clevenger
apparatus. The experimental design was completely randomized with three replications. The
leaves were dried at room temperature until they reached 20% of humidity. The essential oil yield
was measured from samples containing 50g of leaf dry mass. The essential oil production and
composition were evaluated. No differences among the treatments were found on the essential
oil yield, suggesting that the essential oil extraction can be carried out for 1 hour according to
the experimental conditions. However, extending the extraction time, an increase in the relative
percentage of beta-patchoulene (1.26%), cariofilene (2.44%), gamma-patchoulene (4.82%),
alpha-patchoulene (3.08%), beta-guaiene (0.81%) and alpha-selinene (1.37%) was observed.
The pogostol (5.11%) content was reduced with the increase of the extraction time. Patchoulol,
alpha-guaieno, alpha-bulneseno and seicheleno contents were not affected by the evaluated
extraction times.
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INTRODUGAO

O patchouli, Pogostemon cablin Benth. perfumaria e cosmética, como base e caracteristica
(Lamiaceae), é conhecido pelo 6leo essencial duradoura as fragrancias, e como matéria-prima
extraido de suas folhas, amplamente empregado em muito importante na fabricagcdo de sabonetes,
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cosmeéticos, incensos, produtos de higiene oral e
pos-barba (Milchard et al., 2004; Singh et al., 2002).
Sao também conhecidas atividades antibacteriana
(Khare, 2007), antioxidante (Wei & Shibamoto,
2007), inseticida (Pavela, 2005), e repelente contra
insetos (Salerno et al., 2004). Atualmente esta
entre os 18 6leos essenciais com maior importancia
comercial no mundo, e no Brasil a industria Raros
produz, beneficia e exporta 12 t ano™' deste 6leo
essencial (Bizzo et al., 2009)

O principal responsavel por estas
caracteristicas e pela nota tipica de seu 6leo
essencial é o patchoulol ou alcool patchouli, um
sesquiterpeno oxigenado. O 6leo ainda contém
um grande numero de outros hidrocarbonetos
sesquiterpenos, em torno de 27 compostos, tais
como, a, o, P — patchoulenos, o-bulneseno,
a-guaieno e seicheleno, com estruturas claramente
relacionadas ao patchoulol e outros sesquiterpenos
(Wei & Shibamoto, 2007; Deguerry et al., 2006; Hu
etal., 2006; Buré & Sellier, 2004; Singh et al., 2002).

Alguns aspectos influenciam a producgéao
de Oleos essenciais, como os fatores genéticos e
ambientais, e outros influenciam no rendimento,
como o0 método e o tempo de extragdo. Para a
extragdo de 6leo essencial podem ser aplicados
diversos métodos, como a hidrodestilagao,
maceragao, extragcado por solvente, enfloragao,
gases supercriticos e micro-ondas. Dentre esses, 0
de maior aplicagao é o de hidrodestilagao (Craveiro
et al., 1981). A extragao do 6leo essencial de
patchouli, de acordo com Joy et al. (2001) deve
ser pelo método de destilagéo por arraste a vapor,
relatando o fato de haver maior rendimento neste
processo. Ainda segundo estes autores o tempo de
destilagdo recomendado para o patchouli é de seis
a oito horas.

O tempo de extracao varia de acordo com
a espécie, local e estrutura especializada onde se
encontra o 6leo essencial. Fatores de pos-colheita,
como secagem e processamento do material,
também influenciam no rendimento e qualidade
do dleo essencial. Ehlert et al. (2006), avaliaram
o tempo de hidrodestilagdo na extragdo do 6leo
essencial de sete espécies medicinais, verificando
que cada uma das espécies apresentou rendimento
diferente em relagéo ao tempo de hidrodestilagao,
havendo uma variagéo entre 130 a 260 min Para
a espécie Mentha x Piperita o tempo de extragéao
do 6leo essencial apresentou grande variagéao (60
a 150 min) (Souza et al., 2006; Valmorbida et al.,
2006), sugerindo a importancia de uma avaliagéo
prévia do tempo de extragdo do 6leo essencial
para cada espécie, levando em consideragao as
particularidades de método e aparelho de extragdo
utilizados, visando-se obter a otimizagdo do
processo.

Com base nas informagdes, o objetivo deste
trabalhor foi avaliar o efeito de diferentes tempos
de extragdo no rendimento e composig¢ao do 6leo
essencial de patchouli em hidrodestilagéo.

MATERIAIS E METODOS

O trabalho foi desenvolvido no Laboratério
de Ecofisiologia do Departamento de Fitotecnia
e Fitossanitarismo - UFPR. O material vegetal
utilizado constituiu-se de folhas de P. cablin Benth,
fornecidas pela empresa Hérbia Beneficiamento de
produtos LTDA, situada no municipio de Joinville-
SC, coletadas no més de abril de 2006.

O delineamento experimental foi
inteiramente casualizado, sendo comparados
os tempos de extragdo de 1, 2, 3,4, 5,6, 7 e 8
horas, apds iniciar a fervura, com trés repeti¢des,
sendo cada repetigdo constituida de uma planta. O
aparelho de extragao utilizado foi do tipo Clevenger
com dedo frio, para 6leos mais densos que a agua,
com graduacgado para 10 mL e manta aquecedora
para baldo de vidro com capacidade de 2 L.
Ao término de cada periodo de extragdo, foram
avaliados o rendimento e a composi¢do dos 6leo
essencial coletados.

O material utilizado para extragao foi
desidratado a sombra até atingir, aproximadamente,
20% de umidade. O controle da secagem foi
determinado pelo peso turgido de folhas amostradas
do material vegetal.

Para a destilagao foram utilizadas amostras
de 50 g de massa seca foliar em 1L de agua
destilada. Apds a extragdo, as amostras foram
armazenadas em congelador, onde permaneceram
até o momento da analise. Foram separados 20 g
do material para determinagéo do teor de umidade
no momento da extragéo, pela secagem em estufa
com circulagao de ar forgcada a 65°C até obter massa
constante.

As analises dos constituintes quimicos
do 6leo essencial foram realizadas por meio de
cromatografia a gas acoplada a espectrometria de
massas no Departamento de Engenharia Quimica
da UFPR. O cromatégrafo utilizado foi da marca
Varian Inc. (modelo CP-3800), com detector Saturn
2000 MS/MS e coluna silica fundida com 100 m de
comprimento (fase estacionaria PONA). Foi utilizado
hélio como gas de arraste sob presséo da coluna
de 49,5 psi. A condicao inicial de temperatura foi de
120°C durante 22 minutos, com posterior elevagéo
para 230°C durante 20 minutos com razao de
aquecimento de 10°C por minuto. O volume de
0,2 uL de odleo essencial injetado com razao de
split 200 e temperatura de injegdo de 200 °C. A
identificagédo dos constituintes quimicos foi realizada
comparando-se a biblioteca da Nist 98 (Varian Inc.).
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As médias foram testadas quanto a sua
homogeneidade pelo teste de Bartlett. Os dados
foram submetidos a analise de variancia e em caso
de haver diferenca significativa entre os tratamentos
pelo teste de F (P<0,05), as médias dos tratamentos
foram comparadas por regressao polinomial e pelo
teste de Tukey a 5% de probabilidade.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Nao houve diferenga entre os diferentes
tempos de extragdo no rendimento do 6leo essencial
de patchouli pelo teste de F (P<0,05; CV=24,99%),
sendo o maior valor obtido com sete horas de
extragéo (56,3 uL g) (Figura 1).

Observou-se que apesar nao ter
apresentado diferenga significativa na analise
de regressao, ha uma tendéncia do aumento no
rendimento de 6leo essencial com o aumento no
tempo de extragao (Figura 1).

Prins et al. (2006) também n&o observaram
o efeito significativo do tempo de hidrodestilagao
(30, 60, 90 e 120 minutos) no rendimento de 6leo
essencial de alecrim (Rosmarinus officinalis). Porém,
em pimenta rosa (Schinus molle) o rendimento de
oleo essencial foi diretamente proporcional ao
tempo de extragéo (1, 2, 4 e 6 horas), sendo a maior
média (4,61%) obtida com quatro horas (Silva et al.,
2005). Em um ensaio para determinagéo do tempo
(30, 60 e 90 minutos) de maxima extragao de 6leo
essencial de menta (Mentha piperita) demonstrou
que apo6s 60 minutos de hidrodestilagado em aparelho
de Clevenger obteve-se um teor de 0,5 mL e ocorre
estabilizagdo do volume extraido (Oliveira et al.,
2012).

O rendimento obtido no experimento
(4,6%) ficou acima do relatado na literaura, onde

60,00
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autores citam rendimento médio de 1,5 a 3,5% de
Oleo essencial de patchouli quando extraido pelo
método de hidrodestilagdo (Chaves et al., 2011;
EPAGRI, 2004; Joy et al., 2001). As diferencas
observadas no rendimento de 6leo essencial podem
estar relcionadas a diversos fatores, como colheita,
secagem, processamento, método de extragao,
entre outros.

Donelian et al. (2009) relataram em seu
estudo que a extragdo por fluido supercritico
proporciona melhor rendimento de 6leo essential
de patchouli (5.07%), em comparagao ao método
da hidrodestilagao por 120 min (1.50%). Esses
resultados também obervados por Araujo (2008),
que obteve em média 4,5 % de dleo essencial
de patchouli com o uso do método de extragdo
supercritica. Estas diferencgas no rendimento de éleo
essencial e nas concentragdes dos compostos nos
Oleos obtidos usando os dois métodos de extragéo
podem ser atribuidas a elevada temperatura
utilizada na hidrodestilagcéo (cerca de 100°C)
que pode ocasionar a degradagdo de compostos
termicamente labeis, resultando na formagao de
compostos indesejaveis (Roy et al., 1996).

Masetto et al. (2007) relatam a influéncia do
tempo de secagem no rendimento do 6leo essencial
de pacthouli. Os autores obtiveram maiores médias
de oleo essencial de patchouli (36,69 pul g') quando
a extragao foi feita com 10 dias de secagem apos
a colheita, a temperatura ambiente, quando o
tecido foliar apresentava aproximadamente 18%
de umidade, metodologia que foi adotada para a
secagem do material neste trabalho. Araujo (2008)
relatou em seus estudos variagdo no rendimento do
Oleo essencial de acordo com a época de colheita
do patchouli no municipio de Florianépolis - SC,
obtendo maiores rendimentos (6%) no inverno,
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FIGURA 1. Rendimento do 6leo essencial de patchouli em funcéo dos diferentes tempos de extragédo (R?=

0,7308). Curitiba-PR, 2006.
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fator que pode ter influenciado o rendimento neste
trabalho, visto que as plantas foram cultivadas
e colhidas em condi¢des similares. Outro fator
relatado pelo autor é o tamanho da particula.
Em seus estudos foram avaliados trés tamanhos
“médios” de particulas caracteristicas (0,172; 0,346
e 0,555 mm), observando que o tamanho “médio”
de particula ideal de patchouli é de 0,346 mm que
proporcionou uma extragdo muito eficiente (aprox.
4,5% de rendimento).

A analise quimica das amostras do 6leo
essencial de patchouli apresentou, nos diferentes
tratamentos, os constituintes (Tabela 1): beta-
guaieno (0,49% a 0,81%), beta-patchouleno
(0,65% a 1,26 %), seicheleno (0,63% a 1,09%),
alfa-selineno (0,76% a 1,37%), cariofileno (1,33% a
2,44%), alfa-patchouleno (1,79% a 3,08%), gama-
patchouleno (2,93% a 4,82%), alfa-guaieno (3,67%
a 6,48%), pogostol (4,20% a 5,11%), alfa-bulneseno
(5,01% a 8,99%) e patchoulol (55,74% a 64,81%).
O patchoulol foi o composto majoritario, também
relatado em trabalhos semelhantes (Blank et al.,
2011; Wei & Shibamoto, 2007; Buré & Sellier, 2004;
Zhu et al., 2003; Singh et al., 2002).

As porcentagens relativas dos constituintes
diferem daquelas estabelecidas pela I1SO
(3757:2002). Elementos como o alfa-guaieno, beta-
patchouleno, pogostol e alfa-bulneseno estéo abaixo
do citado na ISO, enquanto o patchoulol apresentou
porcentagens superiores. Contudo, diferengas
entre os valores obtidos e aqueles estabelecidos
pela ISO também foram observadas por outros
autores (Chaves et al. 2011; Buré & Sellier, 2004).
De acordo com Singh et al. (2002), a qualidade do

Oleo essencial de patchouli é aceitavel pelo comércio
desde que apresente niveis entre 50.7 a 54.3% de
patchoulol. Os valores encontrados neste trabalho
e por Blank et al. (2011) foram superiores e seriam
competitivos no mercado dos 6leos essenciais.

Quanto a anélise estatistica dos
constituintes, houve diferenga significativa para
a maioria dos constituintes, com excecgao do
seicheleno, alfa-guaieno, alfa-bulneseno e do
patchoulol. As maiores porcentagens relativas
dos constituintes beta-guaieno, beta-patchouleno,
alfa-selineno, cariofileno, alfa-patchouleno e gama-
patchouleno foram obtidas com o aumento do tempo
de extragdo, variando entre seis e sete horas de
extragcdo. Por outro lado, o aumento do tempo de
extracdo reduziu a quantidade de pogostol, cujas
maiores porcentagens foram obtidas com duas e
trés horas de extragao.

Araujo (2008) estudou o tempo (40, 80,
120, 160, 200, 240, 280, 320 e 360 minutos) de
extragao supercritica na qualidade do 6leo essencial
de patchouli, observou que para os dois compostos
majoritarios obtidos (patchoulol e a-bulneseno)
houve picos de concentragado no inicio do processo,
justificando que o 6leo essencial esta mais acessivel
e, sendo a molécula destes compostos apolar, estes
sdo extraidos primeiro, devido a afinidade com o
dioxido de carbono. Observando também um pico no
final de extragao, que é explicado pelo autor como
um 6leo essencial menos acessivel, evidentemente,
levando mais tempo para ser extraido (Doneliana
et al., 2009).

A diferengca encontrada entre as
porcentagens relativas dos constituintes pode estar

TABELA 1. Médias dos constituintes do 6leo essencial de patchouli (Pogostemon cablin) em fungéo dos diferentes

tempos de extragado. Curitiba-PR, 2006.

Constituintes (%) Tempos de extragao (horas)

1 2 3 4 5 6 7 8

Beta-guaieno 0,50 bc 0,49c 0,52 bc 0,69 abc 0,73 abc 0,81a 0,80 a 0,78 ab
Beta-Patchouleno 0,68 b 0,65b 0,75b 0,94 ab 0,95 ab 1,26 a 0,98 ab 1,00 ab
Seicheleno 0,67 a 0,63 a 0,74a 0,86a 0,93 a 1,09 a 0,94 a 0,95 a
Alfa-selineno 0,86 ab 0,76 b 0,88ab 1,13 ab 1,22 ab 1,37 a 1,35a 1,30 ab
Cariofileno 1,43 ab 1,33 b 1,52 ab 2,02 ab 2,15 ab 2,44 a 2,25 ab 2,21 ab
Alfa-patchouleno 1,95 bc 1,79 c 1,96 bc 2,60 abc 2,73 abc 3,08 a 2,98 a 2,92 a
Gama-patchouleno 2,93 bc 2,80¢c 3,14 bc 4,03 abc 4,25 abc 4,82 a 4,45 ab 4,40 abc
Alfa-guaieno 4,39 a 3,67 a 420a 542a 5,82 a 6,48 a 6,38 a 6,29 a
Pogostol 4,85 ab 5,05a 51a 4,67 ab 4,70 ab 435ab 4,20b 4,47 ab
Alfa-Bulneseno 5,64 a 5,01a 574a 7,23a 7,90 a 8,99 a 8,71 a 8,40 a
Patchoulol 64,59 a 63,26 a 64,81 a 60,93 a 58,34 a 55,74a 56,99 a 57,19 a

Médias seguidas por letras minusculas distintas diferem entre si nas linhas ao nivel de 5% pelo teste de Tukey.
Fonte: Laboratorio de analises de combustiveis automotivos (LACAUT)/DEQ/UFPR, 2006.
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relacionada ao fato destes serem sintetizados a partir
de precursores comuns, onde ha uma competicéo
pelo substrato por parte dos constituintes. Como
por exemplo, a redugédo do pogostol e 0 aumento
do alfa-bulneseno podem ocorrer devido ao fato de
possuirem como precursor comum o cation guaianil,
que em presenga de agua favorece a sintese do
pogostol. Porém as diferencas observadas nos
diferentes tempos de extragdo sugere que pode
haver modificagbes ou degradagao durante o
processo. A estabilidade de patchoulol e pogostone
foram determinadas através da injecao de solugao
padrdgo a 0 h, 1 h, 2 h, 4 h, 8 h, e 12 h apds a
extragdo. Assim, a quantificagao de componentes,
tais como patchoulol e pogostone em patchouli
poderiam ser pré-formadas dentro de 12 h apds a
extragdo da amostra (Hu et al., 2006). Deguerry et
al. (2006) compararam os sesquiterpenos contidos
em uma amostra comercial de 6leo essencial de
patchouli com os sesquiterpenos encontrados em
folhas frescas e sugeriram que muitos constituintes
podem ser perdidos ou entao incrementados
durante o processo de extragao. Altas porcentagens
de trans-beta-cariofileno, gama-curcumeno e
germacreno D encontradas nos extratos das folhas
frescas nao foram observadas no 6leo comercial.
Em contrapartida, alfa-guaieno, seicheleno e alfa-
bulneseno foram encontrados duas ou mais vezes
concentrados no 6leo comercial comparado ao
extrato das folhas.

Outro fato que pode ter influenciado os
resultados foram as condi¢cdes de manejo da
cultura. Quando comparamos os resultados obtidos
com os estabelecidos pela ISO devemos levar em
consideragdo que as plantas avaliadas nao se
encontravam nas mesmas condigdes climaticas e
de manejo, o que poderia justificar as diferencgas.
Hu et al. (2006) avaliaram 18 acessos coletado de
diferentes regides da Chinas, nos quais observaram
10 compostos que estavam sempre presente
porém suas concentragdes variaram, demostrando
a existéncia de trés quimiotipos diferentes, o tipo
patchoulol, o pogostone, e um tipo intermediario, que
ficou entre os dois outros quimiotipos. Essa divisao
para a espécie também foi verificada por Luo et al.
(2003) e Blank et al. (2011). Neste ultimo trabalho
os autores dividiram os nove acessos estudados
em duas categorias, de acordo com a similaridade
de seus constituintes, verificando assim um grupo
caracterizado pela predominancia do a-pineno e
baixa concentragcao de patchoulol e um segundo
grupo onde predominou patchoulol e o a-pineno
esteve ausente nos quatro periodos de colheita.

Prins et al. (2006) observaram que a
concentragao dos compostos majoritarios o-pineno
e B-mirceno no Oleo essencial de alecrim (R.
officinalis) foram favorecidos significativamente
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nos tempos de extragcdo com 90 e 120 minutos
em relagdo aos tempos de 30 e 60 minutos. A
hidrodifusdo favorece a extragdo de compostos
oxigenados no inicio da hidrodestilagao devido a
maior solubilidade deste, porém com o progressivo
dominio da volatilidade sobre a hidrodifus&o, ha uma
tendéncia dos compostos oxigenados apresentarem
relativa redu¢cdo em fungdo do aumento do teor
dos compostos mais volateis, como a-pineno e
B-mirceno (Prins et al. 2006).

O estudo indica que a extragado do dleo
essencial de patchouli pode ser realizada com uma
hora de extragéo pelo método de hidrodestilagéo. E
que o tempo de extragdo aumenta as porcentagens
relativas do beta-guaieno, beta-patchouleno, alfa-
selineno, cariofileno, alfa-patchouleno e gama-
patchouleno, enquanto ha uma redugao no teor de
pogostol. Os constituintes patchoulol, alfa-guaieno,
alfa-bulneseno e seicheleno, por sua vez, nao
alteram suas concentragbées com o aumento no
tempo de extracao.
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