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EFFECT OF DRYING AIR TEMPERATURE UPON THE CONTENT AND CHEMICAL COMPOSITION OF THE ESSENTIAL
OIL FROM Lippia alba (Mill) N. E. BROWN. Leaves of Lippia alba were submitted to six different drying treatments, using air at
ambient temperature and heated up to 80 °C. The essential oil was extracted by steam distillation and analyzed by GC-MS. For the

dried leaves, the oil content was reduced by 12 to 17% when compared with the fresh plant (0.66%). The major oil component was

citral, representing 76% for the fresh plant, and varying from 82 to 84% for the dried material. These results showed that L. alba
can be submitted to a drying process of up to 80 °C without degradation and/or loss of the major, [LC1] active component.
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INTRODUCAO

Lippia alba (Mill) N. E. BROWN, planta pertencente a familia
Verbenaceae, € caracterizada como um arbusto de até 1,50 m de
altura, de ramos finos, esbranquicados e quebradicos'™. E conheci-
da popularmente por varios nomes. Por ex., no Sudeste ¢ chamada
de cidreira-de-arbusto, cidreira brava, falsa-melissa e alecrim sel-
vagem, enquanto que no Nordeste é conhecida como erva-cidreira
ou falsa melissa®.

Extratos e infusdes de suas folhas e flores s3o usados na medi-
cina popular em diversos paises para tratamento de resfriados, gri-
pes, bronquites, tosses, asma, febre, problemas digestivos e
hepdticos, sifilis, diarréias e disenterias®’. Ac¢des calmantes e
espasmoliticas suaves foram comprovadas e atribuidas ao citral,
enquanto atividade analgésica foi atribuida ao mirceno, ambos pre-
sentes no Gleo essencial de erva-cidreira-brasileira®s?. Em estudos
com cobaias foram observados efeitos ansioliticos, citostaticos,
anticonvulsivantes e antiulcerogénicos®!’. Por serem desprovidas
de acdes toxicas, as infusdes de erva-cidreira-brasileira podem ser
consumidas em altas dosagens''.

A composicdo quimica do 6leo essencial da erva-cidreira-bra-
sileira € varidvel, sendo relatado com maior freqiiéncia na litera-
tura quimiotipos contendo citral, carvona e linalol como constitu-
intes majoritarios*®>1>. Essa variagdo na composi¢do quimica se
deve também ao estddio de desenvolvimento da cultura, a sua lo-
calizag@o geografica, as caracteristicas de solo, clima e outras con-
digdes locais®>1216,

A qualidade dos fitoterdpicos depende de uma série de fatores,
mas tem inicio na identifica¢do correta da espécie e continua no
plantio, na colheita e no beneficiamento. Diversos fatores influen-
ciam na qualidade final do produto, como variacdes climdticas,
solo, época de colheita, caracteristicas genéticas da planta, condi-
¢bes de secagem e tempo de armazenamento'”.

*e-mail: lcab@ufv.br

As plantas, devem ser comercializadas, consumidas ou secadas,
imediatamente apés a colheita, objetivando-se minimizar as perdas
das substancias ativas, pois a partir do momento da colheita inicia-
se um processo de degradacdo dessas substincias, devido ao au-
mento da atividade enzimética'®. Teores elevados de dgua nas par-
tes vegetais, além de permitirem a agdo enzimadtica, também favo-
recem o desenvolvimento de microorganismos, comprometendo as
qualidades terapéuticas'.

A necessidade de reducdo imediata do teor de d4gua logo apds
a colheita torna o processo de secagem uma etapa indispensdvel
pois, além de permitir a inibi¢do da atividade enzimdtica e o de-
senvolvimento de microrganismos, facilita o armazenamento e
transporte, contribuindo para regular a oferta e a comercializacio
das plantas®2,

Diversos trabalhos tém sido desenvolvidos com o objetivo de
estudar os efeitos da temperatura do ar de secagem na qualidade
dos principios ativos de plantas medicinais. Entretanto, cada espé-
cie apresenta um comportamento diferenciado para a mesma tem-
peratura do ar de secagem®%.

Diante do exposto, e devido a importancia comercial de L. alba,
o presente trabalho teve como objetivo avaliar o efeito da tempera-
tura do ar de secagem no teor e na composicdo quimica do 6leo
essencial dessa espécie, visando encontrar as melhores condigdes
de secagem que ndo acarretem alteracdes significativas na consti-
tui¢do dos principios ativos de seu 6leo.

PARTE EXPERIMENTAL
Cultivo, colheita e selecio das plantas

As plantas foram cultivadas no Viveiro de Plantas Ornamentais
da Universidade Federal de Vigosa e colhidas entre 8 e 9 h da ma-
nha. A colheita foi realizada cortando-se a parte aérea da planta 5
cm acima do solo. Apds a colheita, as plantas foram submetidas as
operacoes de desfolha e sele¢@o, descartando-se as plantas doentes
e atacadas por insetos.
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Secagem

Para avaliar a influéncia da temperatura do ar de secagem so-
bre o teor e a composicao quimica do 6leo essencial das folhas de
L. alba foi utilizado um secador de bandejas com fluxo de ar as-
cendente, conforme a Figura 1.

O secador foi desenvolvido no Departamento de Engenharia
Agricola da UFV e € constituido por duto para entrada de ar, ven-
tilador e seu motor elétrico, sistema de aquecimento (queimadores
de GLP e vdlvulas eletromagnéticas), controle automadtico de tem-
peratura, plenum inferior e superior, cimara de secagem, duto para
recirculagdo de ar e duto para saida do ar (exaustdo)?.
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Figura 1. Esquema do secador utilizado na secagem de L. alba
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Ar ambiente

A camara de secagem € composta por cinco bandejas de dimen-
soes 0,25 x 0,25 x 0,15 m com tampas em tela, construidas de ago
inoxiddvel, perfazendo um volume total na camara de aproximada-
mente 0,0469 m?.

Os tratamentos de secagem utilizados envolveram o uso de ar a
temperatura ambiente (25 °C) e ar aquecido a [LC2] 40, 50, 60, 70
e 80 °C, com variagdo de =1 °C, comparando-se estes com a planta
fresca (testemunha). O secador foi regulado para operar com velo-
cidade do ar de 0,3 m s, para todos os tratamentos de secagem.

Foram utilizados 400 g de folhas em cada teste de secagem,
perfazendo uma camada de 0,15 m de espessura, sendo realizadas
trés repeti¢des para cada temperatura do ar. As folhas foram colo-
cadas para secar ap0ds a regulagem e estabilizagdo da temperatura e
da velocidade do ar do secador.

O momento de interrup¢do de cada ensaio de secagem foi de-
terminado quando o produto atingia massa final equivalente ao teor
de dgua de 10% b.u., calculada usando-se a Equagdo 1.

100 - U,
Mf :Mix —_— (1)
100 - U,

onde: M, = massa final do produto (g); M, = massa inicial do produ-
to (g); U, = teor de dgua inicial do produto (%b.u.); U, = teor de
dgua final do produto (%b.u.).

O teor de agua inicial foi previamente determinado por gravimetria.
Apb6s a secagem, as amostras foram armazenadas em embalagens de
polietileno, sendo essas lacradas e armazenadas em camara B.O.D.,
com temperatura de 4 °C, até o momento das andlises.
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Determinacao do teor de agua

A determinagdo do teor de dgua foi realizada antes e depois da
secagem, conforme metodologia descrita pela Asae Standards para
forrageiras e similares (plantas ou folhas)®. Foram utilizadas 25 g
de amostras, que foram colocadas em estufa com circulagdo forgada
de ar em temperatura de 103 = 2 °C por 24 h, sendo realizadas trés
repeti¢des.

Obtengado do oleo essencial

A extragdo do 6leo essencial foi realizada usando-se um apare-
lho Clevenger adaptado a um baldo de 2 L. No baldo foi colocada a
amostra juntamente com 1 L de dgua destilada. Para as folhas secas
foram utilizadas amostras de 10 g e para as folhas frescas (testemu-
nha) foram utilizadas amostras de 50 g. As folhas foram cortadas
transversalmente com comprimento de 1 cm. O tempo de extracdo
foi de 180 min, contado a partir do momento da ebulicdo.

O dleo essencial foi extraido da fase aquosa utilizando-se pentano
(3 x 50 mL). As fragdes organicas obtidas foram reunidas e secadas
com sulfato de magnésio anidro, filtradas e o solvente foi removido
sob pressdo reduzida em evaporador rotativo a 40 °C. A massa do
6leo obtido foi determinada por pesagem em balanga analitica com
precisdo de 0,1 mg.

As amostras de 6leo obtidas foram transferidas para frascos de
vidro e armazenadas sob atmosfera de nitrogénio em freezer a -20
°C, até o momento das andlises.

Analises quimicas

A andlise do dleo essencial das folhas de L. alba foi realizada
por cromatografia gasosa associada a espectrometria de massas (CG-
EM), utilizando-se equipamento da marca Shimadzu, modelo
GCMS-QP 5050A. Para a identificag@o dos constituintes quimicos
foi empregada uma coluna DB-5HT, da marca J & W Scientific®,
com 30 m de comprimento, d.i. de 0,32 mm, espessura do filme de
0,10 um, e nitrogénio como gas carreador. As condicdes de opera-
¢do do cromatdgrafo a gds foram: pressdo interna da coluna de 56,7
kPa, razdo de split de 1:20, fluxo de gés na coluna de 1,0 mL min™!
(2210 °C), temperatura no injetor de 220 °C, temperatura no detector
ou na interface (CG-EM) de 240 °C. A temperatura da [LC3] inici-
al da coluna foi 60 °C por 1 min, seguido de um incremento de 3
°C/min até atingir 240 °C, sendo mantida constante por 30 min. O
espectrometro de massas foi programado para realizar leituras em
uma faixa de 29 a 400 Da, em intervalos de 0,5 s, com energia de
ionizacdo de 70 eV. Foi injetado 1 uL. de cada amostra, na concen-
tragdo de 10.000 ppm, dissolvida em hexano. A identificagdo dos
componentes foi feita pela comparagio de seus espectros de massas
com os disponiveis no banco de dados da espectroteca Willey
330.000, e também pelos indices de Kovats?. Para célculo dos in-
dices de Kovats, foi injetada no cromatégrafo uma mistura de alcanos
lineares (C10 a C24)%.

A quantificacdo dos componentes foi realizada utilizando-se um
cromatégrafo a gds com detector de ioniza¢do de chamas (GC-
FID) da marca Shimadzu, modelo GC-17A. As andlises foram rea-
lizadas nas mesmas condi¢des descritas para a identificacdo dos
constituintes. Essas andlises foram realizadas em triplicata.

Delineamento experimental e analise estatistica
O delineamento experimental utilizado foi o completamente

casualizado, sendo realizados trés testes de secagem para cada tempe-
ratura do ar. Para as andlises estatisticas foram realizadas andlises de
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varidncias, de desvios padrdo e testes de comparagdes multiplas de
médias (Tukey), usando o programa para andlise estatistica SAEG®.

RESULTADOS E DISCUSSAO

As folhas foram secadas até atingirem o teor de dgua de 10%
b.u. Este valor foi usado como referéncia, pois estd de acordo com
o recomendado pelas diferentes farmacopéias, entre 8 e 14% b.u.".

O tempo gasto para a secagem foi de 1885 min, quando foi utiliza-
do ar em temperatura ambiente (aproximadamente 25 + 1 °C). Quando
foi utilizado ar aquecido, os tempos gastos foram de 205, 110, 70, 45 e
33 min, para as temperaturas de 40, 50, 60, 70 e 80 °C, respectivamen-
te , com variacdo de =1 °C em cada caso. Observa-se que o tempo de
secagem a temperatura ambiente foi significativamente maior que os
tempos dos tratamentos que utilizaram ar aquecido. Em termos
operacionais, isso inviabiliza o processo de secagem com ar a tempera-
tura ambiente, pois 0 gasto com energia elétrica para movimentacdo do
ar serd maior, além de aumentar consideravelmente a possibilidade de
desenvolvimento de microrganismos no material vegetal.

Na Figura 2 sdo apresentados os resultados das extracdes do
dleo essencial das folhas de erva-cidreira-brasileira em diferentes
temperaturas de secagem.

0,80 1
~ 0,70 a
@ . - b b
=}
0,60 4 b b b b
=
£ 0,50 4
=
Q
20,40 -
o
8 030 1
Bl
S 020 4
=z
3
~ 0,10

0,00

Fresca ~ Ambiente  40°C 50°C 60°C 70°C 80°C

(testemunha)
Temperatura do ar de secagem
Figura 2. Teor de dleo essencial extraido de folhas de erva-cidreira-brasileira
submetidas a secagem com diferentes temperaturas do ar. Médias seguidas
de letras miniisculas distintas diferem significativamente entre si pelo teste
de Tukey a 5% de probabilidade

Para a planta fresca, o teor de 6leo essencial encontrado foi de
aproximadamente 0,66%, enquanto para as plantas submetidas a
secagem em diferentes temperaturas, esse teor variou de 0,55 a
0,58%, conforme a Figura 2.

Observa-se que entre os tratamentos de secagem nao foram
observadas diferencas significativas no teor de 6leo essencial. En-
tretanto, quando comparados os tratamentos de secagem com a
planta fresca, verificam-se redugdes entre 12 e 17% no teor de dleo
essencial. Como o 6leo essencial, nesta espécie, estd armazenado
nos tricomas secretores (presentes na epiderme foliar) e nos
parénquimas pali¢ddico e lacunoso'®, essas redugdes podem ser
atribuidas a volatilizacdo de parte do 6leo essencial durante o pro-
cesso de secagem, principalmente o que estd armazenado nos
tricomas secretores, localizados mais externamente.

Em trabalhos realizados com diferentes espécies medicinais,
também foi observado que o aumento da temperatura do ar pode
ocasionar considerédvel reduc@o no teor de dleo essencial®'-*%.

Embora tenha sido observada diferenga significativa entre o teor
de 6leo da planta fresca e da planta seca nas diferentes condigdes, o
teor total do 6leo obtido do acesso avaliado (em torno de 0,6%)
mostrou-se superior aos descritos por vdrios autores"'>!*3! que en-
contraram teores de 6leo variando de 0,1 a 0,4% e inferior aos rela-
tados por outros autores>®16:30:32,
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A andlise por CG/EM do 6leo essencial das folhas de L. alba
permitiu a identifica¢@o de aproximadamente 22 componentes, con-
forme apresentado na Tabela 1.

De acordo com os dados da Tabela 1, observa-se que os com-
ponentes majoritarios do dleo essencial do quimiotipo de erva-
cidreira-brasileira estudado foram neral (Z-citral) e geranial (E-
citral). O total desses dois componentes representou 75,74% do
6leo da planta fresca e em torno de 82 a 84% do 6leo obtido das
plantas secadas em vdrias temperaturas. O terceiro componente
de maior concentracdo foi geraniol, com teor aproximado de 7%,
no 6leo da planta fresca, seguido por outros componentes, como
linalol (1,47%) e o trans-cariofileno (1,18%). Observa-se ainda
que, em todos os tratamentos, o total de componentes identifica-
dos no dleo essencial foi superior a 92% (Tabela 1). A composicio
quimica do dleo essencial de erva-cidreira-brasileira, contendo ele-
vados teores dos isomeros neral e geranial, foi também observada
em outros trabalhos**!>*. Todavia, vérios estudos demonstraram
que essa espécie apresenta grande diversidade em seus constitu-
intes principais, tendo sido identificados quimiotipos com altos
teores de carvona>*'216, germacreno-D'2, limoneno'>!%3!, piperito-
na’!, y-terpineno!, linalol '*15% ¢ 1,8-cineol®.

Na Tabela 2, sdo apresentados os resultados dos testes de com-
paracdes multiplas de médias, realizados para os principais com-
ponentes do 6leo essencial.

Por esses dados (Tabela 2), verificam-se que os teores de citral
apresentaram aumento significativo (de 75,74 para 84,00%) quan-
do as folhas foram submetidas a secagem, independentemente do
tratamento, quando comparados a planta fresca. Este aumento pode
ser atribuido a oxidacdo do geraniol durante o processo de seca-
gem, convertendo-se em geranial, o que pode explicar também a
diminui¢do observada no conteido de geraniol. Pode-se observar
ainda que o conteddo de nerol ndo diferiu significativamente entre
os tratamentos de secagem, mas apresentou diminuicfo estatisti-
camente significativa quando comparado com a planta fresca. Esta
diminui¢do pode ser atribuida a oxidagdo do nerol durante a seca-
gem, convertendo-se em neral. Analisando-se o constituinte neral,
percebe-se um aumento, embora ndo tenham sido observadas dife-
rencas significativas entre os tratamentos de secagem e nem quan-
do comparados a planta fresca. Esses resultados estdo de acordo
com estudos de secagem de diversas espécies realizados por outros
autores, que também relataram modificagdes nos componentes dos
Gleos essenciais de vdrias plantas em fungdo da secagem?®?!%,

CONCLUSOES

A secagem de L. alba com temperatura do ar variando de ambien-
te até 80 °C resultou em uma reducdo entre 12 e 17% no teor de 6leo
essencial em relacdo ao obtido para a planta fresca. Observou-se ainda
que o teor de citral (geranial + neral) no déleo essencial obtido das
plantas secas foi, em média, 82,63% que € aproximadamente 6,89%
maior que o encontrado no dleo obtido das plantas frescas (75,74%).

Considerando que o citral € o principal constituinte quimico de
interesse no 6leo dessa planta, conclui-se que a secagem desta para
fins de comercializa¢do pode ser realizada utilizando ar aquecido
de 40 até 80 °C. A decis@o da temperatura de secagem a ser utiliza-
da dependerd de um estudo de custos a ser realizado pelo produtor,
em fungdo do equipamento disponivel em cada caso.
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Tabela 1. Composi¢do quimica do dleo essencial de folhas de erva-cidreira-brasileira submetidas a secagem com diferentes temperaturas

do

ar (valores expressos em percentual proporcional da drea)’

N° Componentes do 6leo 1K? Tratamentos de secagem
Planta fresca Ar ambiente 40 °C 50 °C 60 °C 70 °C 80 °C

1 Sabineno 977 t3 t t t t t t
2 Oct-1-en-3-o0l 981 1,78+0,21  0,44+0,26 0,98+0,44 1,11+0,19  1,09+0,16  0,76=0,1 0,84+0,40
3 6-metilept-5-en-2-ona 987 1,50+0,14 0,71x0,10 0,70+0,38 0,82+0,11 1,15+0,27  0,71+0,18  0,70+0,24
4 B-Mirceno 992 0,56+0,23  0,36+0,11 0,31+0,13  0,39+0,11  0,74+0,37  0,48+0,17  0,52+0,27
5 Octan-3-ol 994 t t t t t t t
6 p-Cimeno 1025 t t t t t t t
7 Hidrato de cis-sabineno 1068 0,50+0,05 0,63+0,09 0,54+0,08 0,59+0,02  0,63+0,04 0,53x0,10 0,52+0,11
8 Oxido de cis-linalol 1073 t t t t t t t
9 Oxido de frans-linalol 1087 t t t t t t t
10 Hidrato de trans-sabineno 1095 t t t t t t t
11 Linalol 1097 1,47+0,08 1,41+0,11 1,39+0,1 1,50+0,07  1,57+0,09  1,56+0,05 1,27+0,41
12 Terpinen-4-ol 1176 0,20+0,03  0,12+0,01 0,12+0,01  0,15£0,02  0,15+0,02  0,15+0,01  0,14+0,01
13 o-Terpineol 1188 t t t t t t t
14 Nerol 1228 2,57+0,17 0,58+0,03 0,54+0,06 0,70+0,07  0,61+0,09  0,58+0,03  0,60+0,08
15 Neral 1243 31,37+0,64 32,05+1,00 32,61+0,83 31,67+0,75 32,22+0,59 32,28+0,30 32,39+0,46
16 Geraniol 1256 7,59+0,99  3,63+0,53 3,72+0,43  4,21+0,50  4,31+0,70  4,48+0,37  4,40+0,30
17 Geranial 1273 44,37+1,39 51,04+1,15 51,39+0,43 50,56+0,97 49,76+1,44 49,79+0,82 49,93+0,42
18 Acetato de geranila 1381 0,50+0,05 0,30+0,12 0,54+0,09 0,57+0,02  0,51+0,04 0,71+0,02  0,64+0,08
19 Metil eugenol 1399 0,20+0,03  0,20+0,04 0,20+0,03 0,21+0,03  0,17+0,01  0,19+0,01  0,18+0,01
20 Trans-cariofileno 1418 1,18+0,80 0,23+0,18 0,32+0,05 0,47+0,48 0,56+0,15 0,44+0,12  0,64+0,22
21 Trans—nerolidol 1561 0,18+0,04 0,16x0,01 0,15+0,04 0,14+0,02  0,14+0,04  0,17+0,03  0,17+0,02
22 Oxido de cariofileno 1581 0,87+0,30 0,76+0,12 0,78+0,1 1,01+0,29  0,89+0,18  0,99+0,10  1,18+0,12

Total identificado 94,83+1,33 92,61+3,23  94,28+1,44 94,07+1,97 94,49+2,03 93,82+1,39 94,10+1,12

'Médias de trés extracdes independentes seguidas dos desvios padrdo. 2Indices de Kovats calculados. *t - Quantidades tracos (< 0,1%).

Tabela 2. Teor dos principais constituintes quimicos do 6leo essencial de folhas de erva-cidreira-brasileira, submetidas a secagem sob
diferentes temperaturas do ar!

Tratamentos Componentes do 6leo (% Area)

Nerol Geraniol Neral Geranial Geranial+Neral
Fresca (testemunha) 2,57 a 7,59 a 31,37 a 44,37 b 75,74
40 °C 0,54 b 3,72 b 32,61 a 51,39 a 84,00
50 °C 0,70 b 421b 31,67 a 50,56 a 82,23
60 °C 0,61 b 431 b 32,22 a 49,76 a 81,98
70 °C 0,58 b 4,48 b 32,28 a 49,79 a 82,37
80 °C 0,60 b 4,40 b 32,39 a 49,93 a 82,32
Ar ambiente 0,58 b 3,63 b 32,05 a 51,04 a 83,09
'Médias seguidas de letras mindsculas distintas, na mesma coluna, diferem significativamente entre si pelo teste de Tukey a 5 % de
probabilidade.
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