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RESUMO

No presente trabalho apresenta-se a caracterizacao eletro-Optica dos éleos vegetais de semente de uva
Cabernet Sauvignon e Bordd extraidos por dois métodos diferentes: Prensagem e Soxhlet. As
sementes utilizadas em ambos os métodos passaram por um processo de secagem com duas
temperaturas: 40°C e 80°C. Além dos 6leos vegetais, analisou-se também os seguintes 6leos essenciais
Alecrim rosmarinus (Alecrim) e Lavandula officinalis (Alfazema). As técnicas experimentais
utilizadas para a caracteriza¢do dos 6leos foram: Microscopia 6ptica de luz polarizada (MOLP, Leica
DM 2500), Refratometria (Atago RX - 50000) e a Espectroscopia de Impedancia Elétrica (Solartron-
1260A) em funcdo da temperatura (estabilidade de 0.1°C). As medidas de umidade e cromatografia a
gas foram realizadas em colaboragdo com o Departamento de Engenharia Quimica da Universidade
Estadual de Maringa. Dentre os resultados obtidos ressaltam-se as marcantes diferencas observadas
nos comportamentos elétricos e Opticos dos 6leos de semente de uva em funcdo do tipo da uva, a
saber: Cabernet e Bordd. As diferencas no comportamento eletro-Optico desses 6leos se mostraram
significativas também quando se observa tanto o método de extracdo quanto a temperatura de secagem
das sementes. De uma forma geral, todos os resultados obtidos com EIE mostraram que as amostras
sd0 mais resistivas até 102 Hz, mais capacitivas entre 102 e 107 Hz e, apés 107 Hz, mostram
diferentes comportamentos dispersivos associados as respostas das amostras quando submetidas a um
sinal de tensdo com alta frequéncia ou decorrentes da limitagéo da ponte de impedancia. Com o uso da
técnica MOLP constatou-se a existéncia de birrefringéncia na amostra atribuida a presenca de
particulas anisométricas decorrentes do processo de extracdo. A maior quantidade de particulas foi
obtida com o método Soxhlet aplicado nas sementes de uva Bordd. Por meio da Refratometria foi
possivel observar que a linearidade do indice de refracdo em funcdo da temperatura € um
comportamento exclusivo de todos os 6leos vegetais (Cabernet e Bordd) extraidos via método prensa
e para o 6leo da semente da uva Cabernet extraida pelo método Soxhlet. A ndo linearidade do indice
de refragdo em funcdo da temperatura foi uma forte caracteristica para a ampla maioria das amostras
obtidas via método Soxhlet. A partir dos resultados obtidos com a EIE, se propde um modelo de
circuito elétrico composto por trés malhas em série sendo duas delas compostas, individualmente, por
um resistor e um capacitor associados em paralelo, e, a terceira malha composta por um resistor, um
capacitor e um indutor ligados em série. A impedancia elétrica do circuito (parte real e imaginaria) foi
ajustada aos dados experimentais e obteve-se uma boa concordancia.

Palavras-chave: 6leo essencial, 6leo vegetal, impedancia elétrica, indice de refracdo, microscopia
Optica de luz polarizada.



ABSTRACT

In this work we show the electro-optical characterization of the vegetable oils grape seed from
Cabernet Sauvignon and Bordeaux extracted by two different methods characterization: Pressing and
Soxhlet. The seeds used in both methods have undergone a drying process with two temperatures:
40°C and 80°C. Apart from vegetable oils, we also analyzed the following essential oils Rosemary
rosmarinus (Rosemary) and Lavandula officinalis (Lavender). The experimental techniques used to
characterize the oils were: Polarized Optical Light Microscopy (POLM, Leica DM 2500), Rheology
(Atago RX — 5000 «) and Electrical Impedance Spectroscopy (EIS - Solartron - 1260A) versus
temperature (stability 0.1°C). Measures of the humidity and gas chromatography were performed in
collaboration with the Department of Chemical Engineering, of the State University of Maringa.
Among the results we emphasize the striking differences observed in the optical and electrical oils of
grape seed depending on the type of grape behaviors, namely: Cabernet and Bordeaux. The
differences in electro-optical behavior of these oils also proved significant when observing both the
extraction method as the drying temperature the seed. In general, all the results obtained with the EIS
showed that samples are more resistive to 102 Hz, more capacitive between 102 and 107 Hz and 107
Hz after, show different behaviors associated dispersive responses of the samples when submitted to a
signal voltage with high frequency or arising from the limitation of the impedance bridge. With the
use of the technique POLM we see the existence of birefringence in the sample attributed to the
presence of anisometric particles resulting from the extraction process. The largest amount of particles
was obtained from the Soxhlet method applied to grape seeds Bourdeaux. Through Rheology was
observed that the linearity of the refractive index as a function of temperature is a unique behavior of
all vegetable oils (Cabernet and Bourdeaux) extracted via press method and the grape seed Cabernet
oil extracted by Soxhlet method. The nonlinearity of the refractive index as a function of temperature
was a strong feature for the majority of samples obtained by the Soxhlet method. From the results
obtained with the EIS, we propose a electric circuit model encompassing three meshes in series two of
them being made individually by one associated resistor and capacitor in parallel, and the third mesh
composed of a resistor, one capacitor and an inductor connected in series. The electric circuit
impedance (real and imaginary) was fitted to experimental data and obtained a good agreement.

Keywords: essential oil, vegetable oil, electrical impedance, refractive index, polarized light
microscopy.
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INTRODUCAO

Fluidos complexos correspondem, de modo geral, a sistemas multifasicos (suspensdes,
emulsBes, géis, espumas, coloides, entre outros) cuja principal caracteristica é a micro
heterogeneidade, ainda que parecam homogéneos em escala macroscopica. A micro
heterogeneidade, associada a uma reologia complexa, pode resultar em incompatibilidade de
certos constituintes, o que evoluird no tempo resultando em alteracbes macroscopicas do
sistema (separacdo de fases e carater de instabilidade do produto) [1]. Dentro deste grupo,
encontram-se 0s 6leos essenciais e vegetais.

Os 6leos essenciais podem ser extraidos de caules, flores, frutos e raizes de diversas
espécies de vegetais aromaticos e possuem diferentes aplicacoes.

O uso de plantas arométicas (inteiras ou suas partes como folhas, cascas, sementes e
seus produtos extrativos como as resinas), é tdo antigo quanto a histéria da humanidade,
sendo empregadas na medicina, na cosmética e em cerimonias religiosas [2].

A denominacdo de Oleos essenciais é dada a um grande numero de substancias
naturais odoriferas, cujas composicGes resultam de uma mistura de produtos organicos
volateis, mais ou menos complexos, como: ésteres, éteres, alcoois, fenois, aldeidos, acidos,
acetonas e hidrocarbonetos de estrutura aromatica ou terpénica.

O emprego de esséncias comegou nas antigas civilizagdes, quando o homem descobriu
o fogo e percebeu que ao queimar determinados arbustos e resinas, estas exalavam um aroma
intenso. Na Idade Média a busca pela pedra filosofal levou os alquimistas a realizarem
inimeras experiéncias, que contribuiram no desenvolvimento de processos para a extracao
dessas esséncias.

Os alquimistas perceberam que podiam sentir a presenca das plantas aromaticas
mesmo quando estas ja haviam sido retiradas do recinto, devido ao aroma liberado. 1sso 0s
levou a buscar a quinta esséncia da matéria. Paracelsus, alquimista do século XVI, usou vapor
para conseguir isolar o que ele chamou de “a alma da planta” ou a quinta esséncia daquela
planta ou vegtetal. Portanto, ele conseguiu isolar substancias que continham o aroma. Essas
substancias, tal qual o 6leo, ndo se misturavam com a agua, dai sendo referidas como 6leos
essenciais [3].

As importacOes brasileiras de Oleos essenciais mostraram uma tendéncia de

crescimento nesses Ultimos anos. O ano de 2007 fechou com aproximadamente US$ 51



10

milhdes, sendo os principais 6leos importados pelo Brasil o de casca de lim&o siciliano e o de
menta [4].

No Estado do Parana, as plantas mais importantes sao a camomila e o gengibre, porém
outras como o capim liméo e eucalipto vém sendo exploradas. O Estado é responsavel por
10% das importagBes de Oleos essenciais de diversas plantas. Estes dados revelam a
necessidade de expansdo desse mercado, tanto no Parand como no Brasil, nos proximos anos
[5].

Os Oleos essenciais sdo utilizados em diversos setores industriais como, por exemplo,
na fabricacdo de farmacos, perfumes, cosméticos, produtos de higiene e limpeza, alimentos e
bebidas. Esses 6leos podem ser extraidos de caules, flores, frutos e raizes de diversas espécies
de vegetais aromaticos e possuem diferentes aplicacdes. Na inddstria alimenticia podem atuar
como antioxidantes e antibacterianos, além de reproduzir o sabor e odor da planta utilizada
[6].

Os 06leos vegetais, ao serem comparados aos 6leos essenciais, possuem um grau de
importancia semelhante. Segundo dados do IEA (Instituto de Economia Agricola) (2008), nos
ultimos anos o mercado mundial de Gleos vegetais tem se caracterizado pelo crescimento
acentuado da demanda em relac&o a oferta [7].

Os 6leos vegetais e seus derivados sdo utilizados tanto como alimento (foco principal),
quanto como composto de cosméticos de forma geral, de tintas, vernizes e lubrificantes.

Estes sdo conhecidos desde os primordios da histéria humana. Sua utilizacdo teve
inicio com o linho e o algod&do no antigo Egito (10000 a.C.), passando pela extracdo de éleos
de azeitonas pelos gregos e romanos [8].

Na industria alimenticia, podem ser ingeridos crus ou cozidos, servindo como meio de
transferéncia de calor em frituras, fonte de calorias e de vitaminas lipossoluveis [9,10].

Os componentes destes 6leos podem ser classificados em duas categorias: 0sS
glicerideos, essencialmente constituidos de &cidos graxos, e 0s ndo-glicerideos [11].

Os oOleos vegetais sdo obtidos, predominantemente, a partir de sementes de diversas
espécies vegetais. O Brasil possui grande diversidade de espécies vegetais oleaginosas das
quais é possivel a extracdo de seus 6leos [12]. As principais fontes de extracdo sdo: soja,

amendoim, milho, canola!, coco, algoddo, babacu, dendé e oliva, sendo todos, com excecéo

10 nome Canola é um acrénimo (Canadian Oil Low Acid) que possui um baixo nivel de acido erucico. E um éleo
extraido da planta colza (Brassica napus L.). Este tipo de 6leo é utilizado em agrotéxicos e sua forma comestivel é uma
forma transgénica. Na Espanha, um manuseio irresponsavel e criminal deste tipo de azeite na primavera de 1981
levou a morte de 1.100 pessoas e ao envenenamento de outras 60.000 pessoas.
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do oleo de oliva, produzidos em quantidades suficientes para suprir as necessidades de
consumo interno [10].

Um estudo e caracterizacdo destes 0leos se faz importante, visto que sua participacéo
econdmica e na area da saude se mostra crescente. Com essa caracterizacdo, seria possivel
distinguir um 6leo genuino de outro que ndo tenha as propriedades oferecidas pelo original e
isso poderia ser utilizado como um meio de controle de qualidade do mesmo. Os melhores
Oleos sdo aqueles extraidos por prensagem a frio; de primeira prensa e que contenha baixa
acidez (< 0,5%), como alguns azeites de oliva. Mas outras sementes e 6leos ainda nao
possuem um estudo caracteristico de suas propriedades, como o 6leo de semente de uva e 0s
6leos essenciais. Uma possivel caracterizacdo destes 6leos pode ser feita atraves de técnicas
experimentais, como as que serdo praticadas e abordadas nesse trabalho, visando os
comportamentos elétricos e dpticos destes fluidos.

O presente trabalho esté estruturado da seguinte forma:

Ao Capitulo 1 foi destinado as sementes de uva utilizadas neste trabalho.
Especifica-se a sua procedéncia, preparagdo da matéria prima, processo de secagem das
sementes, e método de extracdo dos dleos. Posteriormente é apresentada a andlise do
teor de umidade das sementes apds a secagem, a composicdo em acidos graxos e a
quantificacdo dos ésteres etilicos analisados pelo método de cromatografia. Estas
caracteristicas quimicas do produto final sdo importantes como um primeiro resultado,
pois deve satisfazer a composicdo quimica de 6leos ja conhecidos. Esta parte do trabalho
foi realizada no Departamento de Engenharia Quimica da UEM, pela colaboradora do
presente trabalho Maraisa Menezes, sob a supervisdo de seu orientador de doutorado
Prof. Dr. Nehemias Pereira Curvelo.

O Capitulo 2 é dedicado a Espectroscopia de Impedancia Elétrica. Apresentam-se
as medidas de impedancia elétrica nos 6leos a fim de observar como o comportamento da
impedancia elétrica é afetado em funcdo da temperatura em que a amostra se encontra e, de
que forma a impedancia elétrica se comporta quando os 6leos sdo diferenciados, tanto pelo
método de extracdo quanto pela temperatura de secagem das sementes. Serdo apresentados 0s
resultados dos Oleos de semente de uva, mostrando os dados obtidos experimentalmente
seguidos por uma breve discussdo destes resultados. Os resultados e as discusses serdo
apresentados de maneira que se conclua estas etapas para um Oleo antes de mostrar e

comentar o0s resultados do proximo o6leo.
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Os resultados para os 6leos essenciais, serdo apresentados da mesma maneira que para 0s
Oleos vegetais, primeiramente os resultados obtidos experimentalmente para o Oleo de
Alecrim rosmarinus seguido de alguns comentérios e logo em seguida para o Oleo de
Lavandula officinalis seguindo a mesma ideia. Apresenta-se também o modelo teorico
proposto neste trabalho e o ajuste deste nos resultados obtidos de impedancia elétrica.

No Capitulo 3, expbe-se a andlise realizada por meio da Microscopia Optica de Luz
Polarizada apresentando a imagem O&ptica (texturas) das amostras, e no caso dos Oleos
vegetais de semente de uva, verificar como essas texturas poderiam variar em funcdo da
temperatura e/ou método de extracdo analisando se 0s mesmos possuiam birrefringéncia ao
mudar o angulo do analisador.

No Capitulo 4, apresenta-se o comportamento do indice de refracdo dos éleos essenciais e
vegetais em funcdo da temperatura; e a analise da existéncia ou ndo de descontinuidades ou
anomalias no indice de refracdo dos 6leos vegetais em funcdo da temperatura de secagem das
sementes e dos processos de extracdo utilizados nesse trabalho.

Na sequéncia como um fechamento do trabalho apresenta-se como consideragdes
finais as principais conclusdes em relagao a andlise eletro-6ptica para os 6leos vegetais e
essenciais aqui analisados e por fim, as referéncias bibliograficas utilizadas neste

trabalho.
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OBJETIVOS

Este trabalho tem como objetivo a caracterizagdo eletro-Optica dos 6leos vegetais de
semente de uva Cabernet e Bordd cujas sementes passaram por um processo de secagem com
temperaturas diferentes (40°C e 80°C) extraido por dois metodos diferentes: prensa
(mecénico) e Soxhlet (quimico). A titulo de completeza deste trabalho, foram analisados
também os OGleos essenciais Alecrim rosmarinus (Alecrim) e Lavandula officinalis
(Alfazema).

A caracterizacdo elétrica foi feito por meio da técnica de Espectroscopia de
Impedancia Elétrica e a caracterizacdo Optica foi realizada por meio das técnicas de

Microscopia Optica de Luz Polarizada e Refratometria.
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CAPITULO 1 - OLEOS DE SEMENTE DE
UVA

Pesquisas arqueoldgicas indicam que a uva ja era cultivada 4000 anos AC., e que,
apesar das origens das primeiras producfes dos vinhos serem incertas, as civilizagcbes vem
simplesmente aperfeicoando uma pratica antiga. As pesquisas de Louis Pasteur sobre a
fermentacdo no século XIX possibilitaram o desenvolvimento da producdo de uva para o
grande comércio industrial [12].

Pesquisas mostram que nas industrias de suco de uva dos Estados Unidos existem
resultados anuais de aproximadamente 1100 toneladas de sementes de uva, consideradas
como subprodutos. Estas sementes sdo totalmente desperdicadas, provavelmente devido a
falta de conhecimento em métodos apropriados para transformé-las em algum produto de
valor [13].

A utilizacdo destas sementes, principalmente a do éleo que elas contém, tem sido
considerada/praticada em paises estrangeiros onde as sementes sao subprodutos resultantes da
inddstria vinicola [10]. Este material é de 6tima qualidade podendo ser utilizado como matéria
prima na industria alimenticia, cosmética, farmacéutica e na industria de tintas [14].

O interesse por antioxidantes naturais, especialmente de origem vegetal, tem
aumentando imensamente nos Gltimos anos. Antioxidantes naturais podem proteger o corpo
humano de radicais livres, que podem levar ao processo de envelhecimento e causar doencas
como cancer e doencas cardiovasculares [15].

O O6leo de semente de uva é rico em tocoferol (vitamina E — antioxidante),
principalmente sob a forma de alfa-tocoferol. A vitamina E ou tocoferol atua de modo
peculiar por se intercalar entre os lipideos da camada mais externa da epiderme formando
uma barreira protetora. Ela age sinergicamente com a vitamina C durante a formagé&o de fibras

colagenas [16,17].
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1.1 Matéria Prima e Metodologia

1.1.1 Matéria Prima

Foram adquiridos aproximadamente 100 Kg de sementes de uva da variedade
Cabernet Sauvignon na Vinicola Toledo, localizada na cidade de Toledo/PR. O periodo da
safra foi de meados de novembro de 2010 até final de janeiro de 2011.

Foram adquiridos, também, aproximadamente 100 kg de sementes de uva da
variedade Bordd na Vinicola Vinhos Randon Ltda, localizada na cidade de Pinheiro Preto/SC.
O periodo de safra foi de meados de dezembro de 2010 até final de marco de 2011.

1.1.2 Preparaciao da Matéria-Prima

As sementes de ambas as variedades foram trazidas das vinicolas em caixas térmicas
fechadas. No Laboratorio de Processos de Separacdo | do Departamento de Engenharia
Quimica da Universidade Estadual de Maringa, estas passaram por um processo de limpeza
para a remocao de residuos resultantes do processamento das uvas juntos as sementes.

Durante a limpeza, as sementes foram colocadas em peneiras e lavadas em agua
corrente para a retirada das cascas, ramas e aclcar. Em seguida, foram lavadas novamente
com 4gua deionizada e, posteriormente, com agua deionizada aquecida a aproximadamente
100°C. As sementes ja limpas foram secas a temperatura ambiente, embaladas em sacos

plasticos e guardadas sob refrigeracdo (-15°C).

1.1.3 Modulo Experimental de Secagem

Para o levantamento dos dados cinéticos necessarios ao estudo da secagem convectiva
das sementes de uva, foi utilizado um secador convectivo de bancada com fluxo transversal,

conforme mostra a Figura 1.1.
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Figura 1.1: Mddulo experimental, sistema convectivo [18].

O mddulo possui um soprador de ar com ajuste de velocidade realizado por um
dumper, ligado a um duto metalico equipado com quatro resisténcias elétricas. A saida do
duto metélico € conectada a uma caixa de a¢o por onde passa 0 ar aquecido, que segue até
uma bandeja perfurada com a funcdo de suporte para a amostra. A temperatura do ar de
secagem € ajustada a partir de resisténcias elétricas, controladas por um reostato. A indicacéo
da temperatura do ar é feita por um termopar inserido logo abaixo da tela perfurada do
secador [19].

As sementes de uva foram submetidas a secagem convectiva, sendo analisada a
influéncia da variacdo da temperatura e da velocidade do ar de secagem no comportamento
das curvas de secagem.

As amostras de semente de uva foram secas, em triplicata, nas temperaturas de 40°C e
80°C e velocidade do ar de 0,8; 1,2; e 1,6 m/s, monitorada com o auxilio de um anemémetro
digital portatil (Modelo TAVR-650). Na temperatura de secagem desejada e a cada 1 minuto,
foi realizada a pesagem da amostra em balanca digital (GEHAKA Linha Bg 4000 — precisdo:
0,01g). A partir de 30 minutos de cada ensaio de secagem, o intervalo de tempo entre a
afericdo das massas passou a ser de 2 minutos. Este processo foi realizado até que trés
afericOes consecutivas fornecessem valores de massa constantes. A umidade em cada instante

foi determinada pela Equagéo 1.1.

):M(t)—M

X (bs.
(bs v (1.1)

seca
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Em que: X(b.s) é a umidade em cada instante, em base seca; M(t) é a massa da

amostra em cada tempo e Mseca € @ massa seca das sementes obtida em estufa.

1.1.4 Granulometria

Para a analise granulométrica, foram utilizadas aproximadamente 100 g de sementes
das variedades Cabernet Sauvignon e Bordd previamente secas e trituradas, e peneiradas com
Tyler mesh size! 14, 20, 28, 35 e 48. A medida da abertura de cada peneira esta indicada na
Tabela 1.1.1

Tabela 1.1: Abertura das peneiras utilizadas em milimetros.

Sistema Tyler (mesh) Diametro da peneira (mm)
14 0,1168
20 0,0833
28 0,0589
35 0,0417
48 0,0295

1.1.5 Processo de Extracao

Para as extracbes por prensagem e Soxhlet, as sementes de uva das variedades
Cabernet Sauvignon e Bord6 foram previamente secas nas temperaturas de 40°C e 80°C e
velocidade do ar de 0,8 m/s.

Antes de cada extracao, as sementes foram trituradas em um triturador modelo TE-345

por 10 segundos, homogeneizadas e trituradas por mais 10 segundos.

1.1.5.1 Extracao por Prensagem

Para a extracdo do 6leo, foi utilizada uma prensa hidraulica Bovenau com capacidade
de 30 toneladas (1 tonelada = 22,63 Kgf/cm?) e aproximadamente 100 g de sementes de uva,

previamente limpas, secas e trituradas.

1 Tyler mesh sizer é o niimero de aberturas por polegada da malha da peneira.
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Os ensaios foram realizados em triplicata, variando-se a presséo de operagédo em 14,
18 e 22 toneladas. Ja para o tempo de extracdo, o frasco contendo o 6leo extraido foi aferido
de 5 em 5 minutos até 30 minutos, de 10 em 10 minutos até 1 hora, de 15 em 15 minutos até 3
horas e de 30 em 30 minutos até o final da extracao, sendo os tempos totais de 4, 8 e 12 horas.

A célula extratora foi confeccionada na oficina mecénica do Departamento de
Engenharia Quimica da UEM, sendo feita em aco inoxidavel e é totalmente desmontavel para
facilitar a limpeza. As Figuras 1.2 e 1.3 mostram a célula extratora e a prensa utilizada no

processo de extracdo do 6leo de semente de uva por prensagem.

Figura 1.3: Prensa hidraulica com capacidade de 30 toneladas [20].
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ApoOs a extracdo, foi realizado o célculo do teor de 6leo extraido, conforme mostra a
Equacéo 1.2.

% Teor de 6leo = n:“ﬂloo (1.2)

semente
Em que: meieo € @ massa de 6leo extraida, em gramas, € Msemente € @ Massa de semente

de uva, em gramas, utilizada em cada extracao.
1.1.5.2 Extracio por Soxhlet

Para as extracfes com Soxhlet foi utilizado como solvente o diclorometano (PE: 40°C)
sendo as extracOes realizadas na temperatura de ebulicdo do solvente.

As extracOes do 6leo foram realizadas em triplicata com aproximadamente 10 gramas
de sementes previamente limpas, secas e moidas e 300 mL de solvente.

Os periodos de tempo estudados foram de 4, 8, 16 e 24 horas, sendo realizados seis
ciclos por hora. Também foram realizadas extracbes com um tempo de 48 horas para o
esgotamento das sementes. A Figura 1.4 apresenta o aparelho de Soxhlet utilizado na extracao

do 6leo de semente de uva.

Figura 1.4: Extrator de Soxhlet utilizado na extracdo do 6leo de semente de uva [20].

Apos o periodo de extracdo, a amostra contendo o 6leo e o solvente ficou recolhida no
baldo volumétrico. A seguir, o 6leo em solvente foi levado a um evaporador rotativo Fisatom
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802 para a recuperacdo do solvente. O célculo do teor de Oleo extraido por Soxhlet foi

realizado conforme a Equagéo 1.2.

1.2 Analises Quimicas dos Oleos

Nesta secdo, apresenta-se em relacdo a temperatura de secagem e o método de

extracdo do 0leo, a analise do teor de umidade, da composicdo dos acidos graxos obtidos via

cromatografia em fase gasosa e da quantificacdo dos ésteres etilicos contidos nas sementes.

1.2.1 Teor de Umidade

O teor de umidade foi determinado por meio do método Karl Fischer utilizando-se um

equipamento Karl Fischer da marca Analyser, modelo Umidade Controle KF-1000.

Tabela 1.2: Umidade relativa dos 6leos de semente de uva.

Método de extracao Variedade | Temperatura de secagem (°C) Umidade (%)
Soxhlet Cabernet 40 0,300
Soxhlet Cabernet 80 0,260
Soxhlet Bordo 40 0,346
Soxhlet Bord6 80 0,204
Prensa Cabernet 40 0,521
Prensa Cabernet 80 0,256
Prensa Bord6 40 0,235
Prensa Bordo 80 0,221

1.2.2 Composicdo em Acidos Graxos

Para a determinacdo da composicdo em &cidos graxos do 6leo de semente de uva, foi

utilizada a cromatografia em fase gasosa, sendo necessario uma derivatizagdo prévia, uma vez

que o 6leo precisa ser convertido em componentes de maior volatilidade [21].

Para tanto, foi utilizada a metodologia de transesterificacdo de lipidios [22], que

consiste em primeiramente aferir a massa entre 30-100 mg de 6leo em um tubo de ensaio,
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adicionar 3 mL de n-hexano e agitar até completa solubilizacdo da matéria graxa. Em seguida,
adicionar 4 mL de solucdo 0,5 M de NaOH e deixar em banho-maria a 70°C por 5 minutos.
Esfriar e adicionar 5 mL de solucéo esterificante, agitar, aquecer em banho-maria a 70°C por
5 minutos e adicionar 4 mL de solucdo saturada de NaCl. E por fim, adicionar 3 mL de n-
hexano, agitar por 30 segundos e deixar cerca de 1 h em geladeira para a completa saturacgéo
das fases. Em um baldo de 10 mL, adicionar 1 mL do sobrenadante e completar o volume
com iso-octano. Em um vial contendo 0,4 mL de padrdo interno, foram adicionados 1 mL da
solucdo. Em seguida, as amostras foram levadas a um cromatdégrafo em fase gasosa.

Foi utilizado um cromatdgrafo da marca Varian, modelo CP — 3800, com detector de
ionizacdo de chama (DIC) e uma coluna capilar especifica para separacdo de &cidos graxos
BP — X70 — SGE de 30 m x 0,25 mm, sendo que o gas Hélio foi utilizado como gas de arraste
numa razdo particionada de 1:10. A temperatura inicial programada para a coluna foi de
140°C, sendo aquecida até 250°C a 5°C/min. A temperatura do injetor foi mantida em 260°C e
a do detector em 220°C [20].

Em relacdo a quantificacdo dos ésteres metilicos foi utilizada a metodologia de
padronizacdo interna descrita em [21], sendo que o padrdo interno (PI) foi o éster metilico do
acido tricosanoico 99 %, adquirido da Sigma-Aldrich.

Para o calculo do fator de correcdo tedrico primeiramente deve-se definir qual éster
sera utilizado como referéncia, sendo que este recebera arbitrariamente o valor da unidade.
Desta maneira, foi possivel determinar a porcentagem massica de carbonos ativos tanto do
composto de referéncia (como exemplo, o estearato de metila), quanto do éster a ser

determinado [21]. Assim, o calculo do fator de correcéo tedrico foi dado pela Equagéo 1.3.

Fer =—- (1.3)

Em que:
Pr = porcentagem massica de carbonos ativos do composto de referéncia;

Px = porcentagem massica de carbonos ativos do composto analisado Xx.

De acordo com o descrito em [21], assumindo o &cido palmitico como exemplo, tem-
se:
1. Para o composto de referéncia a MM estereato de etila é de 312,50 g/mol, sendo que a

massa de carbonos ativos (Massa de C*) e de 228,20 g/mol. Desta maneira, para a
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massa molar de 312,50 g/mol do composto de referéncia (100 %), a porcentagem de
carbonos ativos (228,20 g/mol) neste composto sera de 73,03 %.

2. Para o acido palmitico a MMgcido paimitico € de 284,48 g/mol, sendo que a massa de
carbonos ativos (Massa de C*) é de 204,19 g/mol. Desta maneira, para a massa molar
de 248,48 g/mol do acido palmitico (100 %), a porcentagem de carbonos ativos
(204,19 g/mol) no &cido palmitico serd de 71,78 %. Portanto, o fator de correcdo

_ 73,03%
71,78%

Fct
teorico sera:

=10174

Este mesmo procedimento deverd ser repetido para o calculo do fator de correcédo
tedrico dos demais componentes da amostra.

Os componentes injetados sdo ésteres metilicos/etilicos, sendo necessario converté-los
para acido graxo por meio de um fator de conversdo, corrigindo desta maneira a resposta
diferencial do detector entre o éster metilico/etilico e o seu acido graxo correspondente [21].

O célculo do fator de converséo foi feito conforme a Equacéo 4.

M M éster

F.,=—— ¢St
o MM acidograxo (4)

Em que:
MMeéster = massa molar do éster metilico/etilico;
MMacido graxo = massa molar do acido graxo correspondente.
A partir da determinacdo dos fatores de correcdo e de conversao, foi possivel entdo,
calcular a massa de &cido graxo na amostra, bem como a massa de éster metilico. Para o

céalculo da massa de &cido graxo na amostra foi utilizada a Equacéo 5 [21].

_AM,Fy -
* A FeaM,

Em que:
My = massa do &cido graxo x na amostra analisada em mg/g de lipidios totais;
Mp = massa do padrdo interno em mg;
Ma = massa de lipidios totais em g;

x = area no cromatograma relativa ao acido graxo x na amostra analisada;
A, = area no cromatograma relativa ao padrdo interno na amostra analisada;

FCT = fator de corregéo tedrico;



FCEA = fator de conversdo de éster metilico/etilico para &cido graxo.
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Os resultados de acidos graxos para o 6leo de semente de uva das variedades Cabernet

Sauvignon e Bordd, utilizando sementes secas a 40 e 80°C, estdo apresentados nas Tabelas

1.3 e 1.4, respectivamente.

Tabela 1.3: Composi¢do em acidos graxos do dleo de semente de uva utilizando sementes

secas a 40°C.

Acidos Graxos Bordo Cabernet
Prensa Soxhlet Prensa Soxhlet
14:0 0,54 +0,01 0,83+0,01 0,69 £ 0,01 0,83 +0,03
16:0 64,95 + 2,58 68,37 £ 2,10 72,48 +1,94 79,98 + 0,36
16:1n-9 0,37+0,01 0,39+0,01 0,46 = 0,00 0,52+0,01
16:1n-7 1,14 + 0,02 1,48 +£ 0,03 1,14 + 0,06 1,38 £ 0,04
17:0 0,36 + 0,00 0,52 +0,02 0,48 +0,01 0,58 + 0,03
18:0 30,73 £ 0,57 32,22+£0,21 35,38 + 0,56 37,88 £ 0,23
18:1n-9 167,65 + 4,90 176,81+ 1,25 130,14 + 1,44 139,78 +£ 0,64
18:1n-7 6,19 + 0,27 6,84 + 0,06 5,48 £0,17 6,08 £ 0,12
18:2n-6 660,61 +19,20 652,55 + 9,42 687,59 + 5,49 668,13 + 1,85
18:3n-3 4,18 + 0,13 4,86 + 0,11 4,03 + 0,02 4,37+ 0,08
20:0 1,42 + 0,03 1,63+0,04 1,56 £ 0,07 1,78 £ 0,03
20:1n-9 1,47 £ 0,01 1,65 + 0,06 1,32 £ 0,06 1,41 + 0,03
22:0 0,23 +£0,00 0,31 +0,00 0,32 £0,02 0,47 £0,01
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Tabela 1.4: Composicdo em acidos graxos do 6leo de semente de uva utilizando sementes

secas a 80°C.

Acidos Graxos | Bordd Cabernet

Prensa Soxhlet Prensa Soxhlet
14:0 0,58 +0,01 0,60 + 0,04 0,67 0,03 0,74 +0,01
16:0 64,07 £ 2,42 65,16 + 0,45 74,94 £ 0,76 80,24 + 0,80
16:1n-9 0,39+0,01 0,43 +0,00 0,44 +0,02 0,58 + 0,02
16:1n-7 1,14+ 0,01 1,23 +£0,03 1,10 £ 0,02 1,28 £ 0,03
17:0 0,43+0,02 0,41 +0,00 0,34 £0,02 0,31 +0,02
18:0 29,66 + 0,43 30,88 £ 0,34 34,24 £ 0,10 38,62 +0,06
18:1n-9 167,23 £ 0,62 164,46 + 0,39 125,84 +£ 0,25 138,30+ 0,41
18:1n-7 6,19 + 0,09 6,22 £ 0,05 571+0,01 5,77+ 0,03
18:2n-6 660,65 + 6,12 636,51 + 2,46 693,74 £ 5,44 665,67 + 3,06
18:3n-3 4,01 +0,03 4,11+0,01 3,90 £ 0,06 4,10 + 0,05
20:0 1,41 +£0,06 1,49 £ 0,03 1,51+0,01 1,72 £ 0,02
20:1n-9 1,28 £ 0,03 1,20 £ 0,03 0,98 £ 0,02 1,12+ 0,01
22:0 0,23+0,01 0,35+0,00 0,31+0,03 0,47 +0,01

Os 06leos apresentaram um elevado teor de acidos graxos insaturados, sendo de 84,12,

84,46 % e 83,02% e 82,17 %, para as sementes de uva das variedades Bordd e Cabernet
Sauvignon secas a 40°C, utilizando os métodos de extracdo prensa e Soxhlet,
respectivamente. Para as sementes de Bordd e Cabernet Sauvignon secas a 80°C foram
obtidos teores de acidos graxos insaturados de 84,09%, 81,42%, 83,17% e 81,68 %, para as
extracOes por prensa e Soxhlet, respectivamente. Ja o 6leo de semente de uva comercial
apresentou um teor de 82,63% de &cidos graxos insaturados. A composi¢do quimica dos 6leos
foi baseada principalmente nos acidos palmitico, esteérico, oléico e linoléico.

Os valores obtidos para a composi¢do quimica em acidos graxos dos 6leos vegetais
foram concordantes com os dados da literatura para a composicdo média do 6leo de semente
de uva [23].

Todo este tratamento e analise fora feitos no Departamento de Engenharia Quimica
pela académica de doutorado Maraisa Menezes.

Conhecidas as caracteristicas da composicdo quimica dos 0leos das sementes de uva,
passaremos a apresentar as técnicas de caracterizacdo eletro-Optica realizadas no Laboratério

de Fluidos Complexos do DFI/UEM que € o foco principal dste trabalho.
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CAPITULO 2 - ESPECTROSCOPIA DE
IMPEDANCIA ELETRICA

Neste capitulo é apresentada a teoria sobre impedancia elétrica, a parte experimental, com
os resultados obtidos e as andlises, posteriormente apresenta-se 0 modelo teorico, 0s ajustes

com os dados experimentais e as conclusdes.

2.1 Impedancia elétrica

Os circuitos elétricos se tornaram algo indispensavel para vida dos seres humanos. Um
circuito elétrico fornece, basicamente, um caminho para transferir energia de um local para o
outro. A medida que as particulas carregadas fluem através do circuito, a energia potencial
elétrica é transferida de uma fonte, tal como uma bateria ou um gerador, até um dispositivo no
qual essa energia é armazenada ou entdo convertida em outras formas de energia, como, por
exemplo, em som em um sistema estéreo, em calor de uma torradeira ou em luz de uma
lampada [24].

Em circuitos elétricos, a impedancia elétrica é a oposicdo que um circuito elétrico faz a
passagem de corrente quando € submetido a uma tensdo e pode ser definida como a relacéo
entre o valor eficaz da diferenca de potencial entre dois pontos do circuito, e o valor eficaz da
corrente elétrica resultante no circuito.

Podemos calcular a impedancia elétrica (Z) de um circuito por meio da seguinte equacao
[24]:

Z=— (2.1)

onde U é a diferenca de potencial efetiva aplicada no circuito e | é a corrente efetiva que flui
através do circuito.
A impedancia normalmente é representada por um vetor no plano complexo (Figura
2.1) e em coordenadas retangulares é escrita na forma:
Z(w) = Re[Z] + i Im[Z] (2.2)
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F
Re[Z]

|

Y

I [Z]

Figura 2.1: Representacdo esquematica de Z no plano complexo.

Assim, vamos agora deduzir uma equagédo que nos permita calcular a impedancia de um

circuito RC em particular, mostrado na Figura 2.2

— MM AM—
| | | |
I I
S
\Y

Figura 2.2: Circuito RC misto.

A seqguir, sera demonstrada como encontrar a impedancia Z; = Z; + Z, + Z5 deste
circuito em funcédo de R, R,, C;,C, € R,.
Primeiramente, serd calculado separadamente a impedancia da malha que contém R,, C;.

Pode-se perceber que R, e C; estdo em paralelo. Para este,

S (2.3)

onde Z; é a impedancia total da parte da primeira malha. E X € a reatancia capacitiva do

1
iwC1'

capacitor C;. De forma que X, =
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Entao,

L1 iec
ZI_RI 1wlq

1 1+iwRC,

Zy Ry

Ry
Zy=—t
1 1 + ia)R1C1

Multiplicando e dividindo pelo complexo conjugado de 1 + iwR; C;,

;- Ry 1 —iwR,C,
171 +iwR,C, 1 —iwR, (4

, R, — iR *w(C,
Y714+ (Riw(y)?

5 R, . R*w(y -
LT T+ (RiwC)? "1+ (RywCy)? 24

Assim a parte real de Zgc, é:

Re[Z,] = Ry
ez =17 (RywC,)?

e a parte imaginaria:
R 2wC,

Im[Z,] = —— L1
miZi] = -77 (RywC,)?

A parte calculada anteriormente encontra-se em série com a malha que constitui R, e C,

em paralelo.
Desta maneira, ¢é calculado agora a impedancia elétrica referente a malha que contém

R, e C, e soma-se com a impedancia Z; .
Calculando a impedéancia de R, e C, em paralelo:
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1 1 1
(2.5)

— =+ —

Z; Ry X

onde Z, € a impedancia total da parte que estamos considerando. E X, ¢ a reatancia
.- . 1
capacitiva do capacitor C,. De forma que X, = —
2

Entéo,
C =i
ZZ = RZ 1w,
1 _ 1 + i(l)chz
Z, R,
R;

Ly = ———
2 1+ i(l)chz

Multiplicando e dividindo pelo complexo conjugado de 1 + iwR,C,,
RZ 1-— i(l)RzCz

Z, = .
27 14+ iwR,C, 1 —iwR,C,

. R, — iR, wC,
271 4+ (Ryw(,)?

. R, . R*wC, -
2714 (RywC)? 1+ (RywCy)? (2.6)

Tal que a parte real é:
R,

Z)=— 2t
RelZe] = 1 Rw0,?

e a parte ilnaginéria é:
R 2(1)¢:
2 2

Im[z,] = ——2 272
m{Z,] 1+ (RywC,)?

Deste modo, a impedéancia total do circuito € calculada da seguinte maneira:
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ZT = Zl + Zz + ZS (27)

Onde ZS = Rs.
Desta maneira
R R
42
1+iwRC; 1+iwR,C,

ZT = RS (28)

Repetindo o mesmo raciocinio de multiplicar e dividir pelo complexo conjugado do termo
do dividendo, chegamos a uma expressdo que nos permite calcular a impedancia do circuito
em questdo em fungdo de Ry, R,, Cy,C, e Rg. As partes real Re[Z;] e imaginaria Im[Z;] da
impedancia total Z;, do circuito elétrico da Figura 2.2 sdo expressas pelas equacdes (2.9) e
(2.10):

Re[Zy]
(Rs + Ry + Ry = 0?RsRyRyC1C;) (1 — 2Ry R,C1C5) + (@Rs(RyCy + RyCy) + Ry Ry(Cy + C)(@(Ry Cy + R,Cy)) )
((1 - (l)lechlCZ)z + ((.u(R1C1 + RzCz))z)

(2.9)

Im[Zy]

_ (@Rs (RiCy + R,Cy) + wR Ry (Cy + C3))(1 — w?R1R,C1C) — (Rs + Ry + Ry — w?RsR R,C1C)(w(R1Cy + R,C)) 210)
((1 — w2R1R2C1C2)2 + (w(R1cl + RZCZ))Z) .

Para as analises em um circuito RC simples, como o da Figura 2.3, basta fazer com que 0s
termos de uma malha toda resultem a zero, por exemplo, R, =C; =00uR,=C, =0, ¢

substituir nas equagdes (2.9) e (2.10).

Figura 2.3: Circuito RC simples.
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Diagrama Nyquist?

O diagrama de Nyquist consiste em um diagrama no plano complexo da parte real
versus a parte imaginaria da impedancia elétrica. Assim, os dados de resisténcia que nao
dependem da frequéncia estdo relacionados ao eixo real e os dados de um capacitor
dependem da frequéncia ao eixo imaginario. Em um gréafico tridimensional o eixo da
frequéncia estaria perpendicular a este. Ao realizar uma leitura no diagrama Nyquist deve-
se observar que a leitura é feita de cima para baixo quando temos somente dados de
capacitancia ou de um circuito RC em série, e da direita para a esquerda quando temos um
circuito paralelo no semicirculo. De uma forma geral, cada ponto no diagrama Nyquist
consiste no valor da impedancia elétrica (Mddulo) em uma dada frequéncia, que em geral,
consiste na formacdo de semicirculos, sendo os pontos a direita do diagrama
correspondentes a valores de baixas frequéncias e pontos a esquerda do diagrama

correspondentes a valores de altas frequéncias.

A partir da técnica de Espectroscopia de Impedancia Elétrica serd analisado o
comportamento da parte real da impedancia elétrica em funcéo da frequéncia da voltagem
alternada (Re[Z;(w)] X w) versus o comportamento da parte imaginaria da impedéancia
elétrica em fungdo da frequéncia da voltagem alternada (Im[Z;(w)] X w) e do diagrama
Nyquist que consiste em um diagrama complexo da parte real pela parte imaginaria da

impedancia elétrica (Im[Z;(w)] X Re[Z;(w)], como escrito anteriormente.

Na proxima secdo (2.2) sera apresentado o aparato experimental utilizado na medida

de impedancia elétrica dos 6leos essenciais e vegetais.

1 Harry Nyquist, Sueco, nascido em 1889, imigrou para os estados Unidos em 1907, foi engenheiro elétrico
da Bell Labs.
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2.2 Aparato experimental

As medidas de impedéancia elétrica dos 6leos foram realizadas com o porta amostra
mostrado na Figura 2.4.

Figura 2.4: Porta amostras de Aco inoxidavel — Laboratério de fluidos complexos — DFI.

Esse porta amostras de aco inoxidavel funciona como um capacitor de placas paralelas,
sendo permitido a variacdo da espessura entre as placas quando conectado ao suporte do porta
amostras (Sample holder -12962 Solartron) (em destaque, a esquerda da Figura 2.5), fazendo-
se um ajuste com um micrometro (precisdo de 0,1 um) situado no Sample holder. O conjunto,
porta amostras mais o Sample holder, é conectado na ponte de impedéancia Solartron 1260A,
como mostra a Figura 2.5. Antes de realizar a medida deve-se fazer a limpeza adequada deste
porta amostra para que ndo haja nenhum outro tipo de substancia além daquela que estamos

interessados em analisar.

SRR\

Figura 2.5: Conjunto, porta amostras — mais Sample holder 12962 Solartron (em destaque
a esquerda) conectado a ponte de impedancia Solartron 1260A; Laboratdrio de Fluidos
Complexos — DFI.
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2.3 Metodologia Experimental

O primeiro passo para a utilizacdo do aparato experimento consiste na limpeza dos
eletrodos. Utilizou-se em um primeiro momento uma esponja bem suave, para nao
comprometer a superficie dos eletrodos, com &gua e detergente comum. Apds este
procedimento simples de limpeza, as superficies dos eletrodos foram lixadas manualmente
com uma lixa fina (N° 2500- 3M), de tal forma que o polimento fosse o mais uniforme
possivel, e posteriormente, enxaguou-se o0s eletrodos com a prépria agua Mili-Q.

O proximo passo € inserir por completo todos os componentes dos eletrodos
separadamente em béqueres contendo acetona P.A (CH;COCH; — P.M.58,08), para que se
possa retirar qualquer possivel deposicdo de gordura em suas superficies. Este conjunto é
entdo depositado no interior de um agitador ultrassénico (Ultrasonic Cleaner Thorton — 1400,
Figura 2.6), por um intervalo de tempo de 10 minutos que opera numa frequéncia de 40 KHz.
Depois do término da agitacdo deve-se tomar 0 méaximo de cuidado a0 manusear-se as pegas
do interior dos béqueres, 0 excedente de acetona que permanece sobre as pecas evapora
rapidamente pois € uma solucdo muito volatil. Neste momento, finaliza-se o processo de

limpeza e podemos conecta-los ao suporte (Sample holder -12962 Solartron).

Figura 2.6: Ultrasonic Cleaner Thorton — 1400 — Laboratorio de Fluidos Complexos — DFI.

Na Figura 2.7 é possivel visualizar todos os constituintes do eletrodo de aco
separadamente. Exceto pelo o-ring e a porca, todo o restante é imerso em acetona, como
mencionado anteriormente. Este eletrodo possui um sistema de circulacdo de agua, onde
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pode-se controlar a variacdo de temperatura no interior das placas interligando a base do

eletrodo ao banho térmico atraves de mangueiras.

b
Figura 2.7: Componentes dos eletrodos de ago. Da esquerda para a direita temos: anel de

guarda, base, placa inferior, placa superior, anel de borracha (o-ring) e porca; porta amostras
confeccionado na empresa Marega Ind. Com. Maquinas LTDA, Maringa-PR. Figura extraida
da referéncia [13].

Os eletrodos devem ser montados da seguinte forma: primeiro deve-se inserir a placa
inferior do eletrodo através do anel de guarda, e em seguida introduzir o conjunto no centro
da base, onde existe uma abertura circular. O anel de guarda garante que as linhas de campo
elétrico sejam paralelas por todas as partes da amostra, este fator é importante pois pode
influenciar diretamente nas medidas de impedancia elétrica. Para fixar este conjunto (anel de
guarda + placa inferior) deve-se inserir 0 anel de borracha e em seguida a porca. N&o se deve
apertar muito, porque uma vez danificado o sistema, ele podera apresentar vazamento da
amostra pelo conjunto inferior do eletrodo. Assim a Unica peca que resta é a placa superior,
que serd ligada diretamente no suporte.

Depois de montar o eletrodo, € preciso conecta-lo ao suporte (Sample holder — Figura
2.5), que por fim serd conectado através de cabos a ponte de impedancia elétrica (Solartron
1260A). O suporte apresenta duas entradas: a superior esta definida por “HI” (High) e a
inferior por “LO” (Low), onde os cabos devem ser ligados de acordo com as saidas da ponte,
que também apresentam esta mesma nomenclatura, evitando assim de se conectar de maneira

erronea os cabos que ligam a ponte ao suporte.
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Na Figura 2.4 podemos ver como ficam os eletrodos ja montados e na Figura 2.8 pode-se

observar o corte transversal dos porta amostras ja contendo a amostra.

— Eletrodo superior

Contorno <*+—1— —»  Amostra

X 1

/ —%  Eletrodo inferior

Anel de guarda

Figura 2.8: Corte transversal do porta amostras. Figura extraida da referéncia [25].

Por ultimo, deve-se conectar o porta amostras as mangueiras que o conectardo ao banho
termocriostatico para gque seja possivel a realizacdo das medidas em funcdo da temperatura.
As mangueiras do banho devem ser conectadas nos pequenos canos de metal localizados na
base do porta amostras, Figura 2.7, pois € ali que a agua circula para que a amostra possa
atingir a temperatura desejada. O banho térmico utilizado nesta etapa do trabalho foi o Banho
MQBMP-01 da Micro Quimica. Este banho equipado com um compressor selado, permite a
regulagem da temperatura de -20 a 100°C. A temperatura é selecionada digitalmente com
umaresolucdo de 0,1 °C. O circuito de controle de temperatura tipo PID (Controle
Proporcional, Integral e Diferencial) e 0 uso de sensor de platina, garantem que a temperatura
seja regulada com uma precisdo de 0,1 °C e uma estabilidade melhor que 0,01 °C. A
circulacdo se da através de uma bomba com uma vazdo de 4 L/min, garantindo uma eficiente

homogeneizacdo da temperatura. O Banho térmico pode ser visto na Figura 2.9.
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Figura 2.9: Banho termocriostatico MQBMP-01 — Laboratério de Fluidos Complexos —
DFI.
Para que se tenha a certeza de que a amostra se encontra na temperatura desejada, aquela
mostrada no visor do banho, colocamos um termémetro na parte da amostra que transborda
no porta amostras quando ajustamos o micrébmetro do Sample holder na espessura desejada. O

aparato experimental completo pode ser observado na Figura 2.10.

Figura 2.10: Arranjo experimental completo para medida de impedancia elétrica em
funcdo da temperatura — Laboratdrio de fluidos complexos — DFI.
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2.4 Procedimento Experimental

Os oleos vegetais de semente de uva, tanto Bordd quanto Cabernet, foram fornecidas pelo
Departamento de Engenharia Quimica da Universidade Estadual de Maringa (como descrito
no Capitulo 1 deste trabalho). Quanto aos 6leos essenciais de Alecrim rosmarinus (Alecrim) e
Lavandula officinalis (Lavanda), sdo 6leos comerciais da empresa Ferquima.

Todas as amostras que foram fornecidas para a realizacdo deste trabalho eram
armazenadas em frascos de vidro &mbar embrulhados em papel aluminio e eram mantidas
dentro de um freezer a fim de ndo se deteriorarem. As medidas de impedéancia elétrica eram
efetuadas em um Unico dia, para evitar que a amostra sofresse algum tipo de modificacéo ou
contaminacdo ao serem expostas ao ar. O suporte utilizado (Sample holder) possui um
micrometro digital conectado a placa superior do eletrodo, possibilitando a definicdo da
espessura d entre as placas.

Antes de inserir a amostra entre as placas, deve-se zerar 0 micrometro, fazendo com que a
placa superior encoste na placa inferior. Neste momento, usa-se o botdo na parte superior do
micrometro, pois quando uma placa encostar na outra este botdo de seguranca ird girar em
falso e fara um “Click”, momento no qual deve-Se cessar a aproximacao e zerar a leitura no
visor digital pressionando o botdo zero/abs no painel do micrémetro. A partir dai, aumenta-se
a espessura entre as placas e deposita-se a amostra entre as mesmas utilizando-se uma pipeta,
e retorna-se 0 contato superior até atingir a espessura d desejada. O volume de amostra
utilizado em cada medida foi de 1,5 mL, pois como o eletrodo ndo é completamente vedado
pode ocorrer a evaporacdo da amostra que fica exposta ao ambiente, como pode ser visto na
Figura 2.8.

A espessura utilizada nas medidas foi de d = 0,1 mm para os 0leos vegetais de semente
de uva e de d = 0,5 mm para os 6leos essenciais, e a tensdo aplicada nos terminais dos
eletrodos foi de V = 1000 mV . Utilizou-se essa tensdo em especifico, pois, em dados
experimentais anteriores foram observados que para esta tensdo o comportamento das curvas
de impedancia elétrica, partes real e imaginaria possuiam menos dispersao em seus pontos. O
intervalo de frequéncia utilizado foi de 10 mHz a 30 MHz. O manuseio dos valores da

frequéncia e da tensdo aplicada, eram definidos através do software ZPlot, que esta instalado
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em um micro computador conectado a ponte de impedancia elétrica. Todo aparato
experimental montado, pode ser visualizado na Figura 2.5.

2.5 Resultados Experimentais e DiscussOes Parciais

Nesta secdo, serd mostrado os resultados experimentais das medidas de impedancia
elétrica realizada nos 6leos essenciais e nos 6leos vegetais. Os resultados de cada tipo de 6leo
serdo mostrados e na sequéncia serdo feitas as analises dos resultados. Os resultados serdo os
graficos da impedancia elétrica referente a parte real versus a frequéncia, parte imaginaria
versus a frequéncia e o Nyquist, que é a parte real versus a imaginaria, sendo a projecédo do
ponto no eixo horizontal equivalente ao valor real da impedancia elétrica e a projecdo no eixo
vertical equivalente ao valor imaginario da impedancia elétrica naguele ponto. A apresentacdo

desta secdo esta exposta no organograma 2.1.

Medidas de
Impedancia
Elétrica

2.5.1 - Oleos 2.5.2 - Oleos

Vegetais Essenciais

Oleo de Semente Oleo de Semente Alecrim Lavandula
de Uva Cabernet

de Uva Bordo . rosmarinus officinalis
Sauvignon

Organograma® 2.1: Estrutura de apresentacdo da se¢do de resultados referentes a
caracterizacdo elétrica.

2.5.1 Oleos Vegetais

Esta subsecdo serd exposta conforme o Organograma 2.2. As medidas foram realizadas
para 7 temperaturas diferentes: 16, 18, 20, 24, 28, 32 e 50°C, representadas nos graficos por

cores e simbolos diferentes.

1 Os organogramas sdo adaptacoes da referéncia [35].
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Organograma 2.2: Estrutura de apresentacdo da caracterizacdo elétrica para os 6leos

vegetais.
Oleo de Semente de Uva Bordo:

Oleos Vegetais
1

I 1
Semente de Uva
Cabernet

Semente de Uval
Bordd :
Sauvignon
1 1
1 1 1 1
Extracdo via Extracdo por Extracdo via Extracdo por
Prensa Soxhlet Prensa Soxhlet
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sementes 80°C sementes 80°C sementes 80°C sementes 80°C

Organograma 2.3: “Mapa” de localiza¢do da medida realizada.
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Oleo de semente de uva Bordd — Método de extragdo Prensa — Temperatura de secagem
das sementes 40°C
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Figura 2.11: Parte real da impedéancia elétrica do 6leo de semente de uva Bordd —
Método de extracdo Prensa — Temperatura de secagem 40°C.
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Figura 2.12: Parte imaginaria da impedancia elétrica do 6leo de semente de uva
Bordd — Método de extracdo Prensa — Temperatura de secagem 40°C.



40

T T T L
m  16°C
4.0x10° ® 18°C
A 20°C
. v - v 24°C
¢ 28°C
o | <
2.0x10 - A X o < 32°C
= ] IS Vova® a > 50°C
2 0.0 - _
2
= =]
— -2.0x10° -
< >
| ||
J * i
-4.0x10° —
v
T » T N T T T
-2.0x10° 0.0 2.0x10° 4.0x10°

Real (©)

Figura 2.13: Diagrama Nyquist do 6leo de semente de uva Bordbé — Método de
extracao Prensa — Temperatura de secagem 40°C.

Para o 6leo de semente de uva Bordd — Método de extracdo Prensa — Temperatura de

secagem 40°C, observa-se que:

De 10,0 Hz até 1,0 MHz, existe um aumento constante da impedancia elétrica quando
aumentamos a temperatura de medida e a parte imaginaria diminui seu valor quando a
temperatura de medida aumenta no intervalo de 16°C até 20°C e ap0s este intervalo, seu valor
sofre um aumento brusco e se mantém constante para as temperaturas de 24°C até 50°C. Na
Figura 2.13, existe uma grande dispersdo dos pontos no Diagrama Nyquist, tendo em vista
gue em baixas frequéncias existe uma dispersdo consideravel tanto na parte real quanto na

parte imaginaria da impedancia elétrica deste 6leo.
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Organograma 2.4: “Mapa” de localizagdo da medida realizada.

Oleo de semente de uva Bordd — Método de extracio Prensa — Temperatura de secagem
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Figura 2.14: Parte real da impedancia elétrica do 6leo de semente de uva Bord6é — Método
de extracdo Prensa — Temperatura de secagem 80°C.
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Figura 2.15: Parte imaginéria da impedéancia elétrica do 6leo de semente de uva Bordd —
Método de extracdo Prensa — Temperatura de secagem 80°C.
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Figura 2.16: Diagrama Nyquist do 6leo de semente de uva Bord6 — Método de extracéo
Prensa — Temperatura de secagem 80°C.

Para o 6leo de semente de uva Bordd — Método de extracdo Prensa — Temperatura de
secagem 80°C, observa-se que:
Para a parte imaginaria, de 16°C a 20°C os valores se mantém fixos. No intervalo

correspondente de 20°C a 24°C ocorre uma queda brusca no valor da impedancia elétrica.
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Para a parte real foi observado que no intervalo correspondente de 16°C a 50°C o valor da
impedancia elétrica aumenta com o aumento da temperatura. Como a Figura 2.16 deixa claro,
existe uma grande dispersdo dos pontos no Diagrama Nyquist j& que em baixas frequéncias
existe uma dispersdo considerdvel tanto na parte real quanto na parte imaginaria da

impedancia elétrica deste 0leo.
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sementes 40°C

Temperatura

sementes 80°C
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Organograma 2.5: “Mapa” de localizagdo da medida realizada.
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Oleo de semente de uva Bordd — Método de extracgio Soxhlet — Temperatura de
secagem das sementes 40°C
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Figura 2.17: Parte real da impedéancia elétrica do 6leo de semente de uva Bordé — Método
de extracdo Soxhlet — Temperatura de secagem 40°C.
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Figura 2.18: Parte imaginaria da impedancia elétrica do 6leo de semente de uva Bordd —
Método de extracdo Soxhlet — Temperatura de secagem 40°C.
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Figura 2.19: Diagrama Nyquist do 6leo de semente de uva Bord6é — Método de extracédo
Soxhlet — Temperatura de secagem 40°C.

Para o 6leo de semente de uva Bordd — Método de extracdo Soxhlet — Temperatura de
secagem 40°C, observa-se que:

Na parte imaginaria até 10,0 Hz existe muita dispersdo nos pontos. No intervalo de 10,0
Hz a 100,0 Hz existe menos dispersdo nos pontos e o valor da impedancia elétrica referente a
esta parte diminui conforme a temperatura da medida aumenta. A partir de 100,0 Hz, o valor
da impedancia elétrica independe da temperatura de medida.

Na parte real, é observado um comportamento sem nenhum tipo de dispersdo dos pontos.
Até 100,0 Hz no intervalo de temperatura de 16°C a 20°C, o valor da impedéancia elétrica se
mantém praticamente constantes e iguais, enquanto no intervalo de temperatura de 24°C a
50°C, o valor da impedancia elétrica diminui com o aumento de temperatura. No ponto
respectivo a aproximadamente 80,0 Hz, o valor da impedancia elétrica € praticamente o
mesmo para todas as temperaturas e a partir de aproximadamente 125,0 Hz, no intervalo de
temperatura correspondente de 16°C a 20°C, os valores da impedancia elétrica continuam
coincidindo porém, no intervalo de temperatura de 24°C a 50°C ocorre uma inverséo,
conforme a temperatura aumenta, o valor da impedancia elétrica também aumenta ao invés de
diminuir como no intervalo de frequéncia de 0,01 Hz até 125,00 Hz. A partir de 1,00 MHz os
valores de impedancia elétrica da parte real coincidem praticamente para todas as

temperaturas e depois sofrem uma mudanca de comportamento novamente, voltando a decair
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conforme a temperatura aumenta. Porém, neste Gltimo intervalo, as medidas efetuadas pela
ponte de impedancia ja sdo questionaveis quanto a sua limitacéo.

Para este tipo de 6leo o Diagrama Nyquist pode ser visualizado de maneira nitida em
todas as temperaturas. Isto se da devido a pouca dispersdo dos pontos na parte imaginaria, o
que ocorre somente em frequéncias muito baixas e nenhuma dispersdo dos pontos da parte
real da impedancia elétrica. O semicirculo formado diminui conforme a temperatura de
medida aumenta. Para os valores de impedancia muito grandes, correspondentes a baixas
frequéncias, existe dispersdo nos pontos devido a parte imaginaria e, para os valores de
impedancia pequenos, correspondentes a altas frequéncias, ndo existe dispersdo dos pontos e
todas as curvas se colapsam, visto que na regido de altas frequéncias os valores de impedancia

elétrica, tanto da parte real quanto da parte imaginaria, coincidem para todas temperaturas.

Oleos Vegetais

Semente de Uval
Cabernet
Sauvignon

Extracao via Extracdo por Extracao via Extracdo por
Prensa Soxhlet Prensa Soxhlet

Temperatura Temperatura Temperatura Temperatura

sementes 40°C sementes 40°C sementes 40°C

Temperatura
=Jde secagem das
sementes 80°C

Temperatura
de secagem das g
sementes 80°C

Temperatura
de secagem das g
sementes 80°C

sementes 80°C

Organograma 2.6: “Mapa” de localizagdo da medida realizada.

Oleo de semente de uva Bordd — Método de extracio Soxhlet — Temperatura de secagem
das sementes 80°C
Para este tipo de 6leo, ndo ouve reprodutibilidade das medidas ap6s 4 ensaios.
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Oleo de Semente de Uva Cabernet Sauvignon:
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1
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de secagem das de secagem das g =lde secagem das de secagem das g
sementes 80°C sementes 80°C sementes 80°C sementes 80°C

Organograma 2.7: “Mapa” de localizagcao da medida realizada.

Oleo de semente de uva Cabernet — Método de extracdo Prensa — Temperatura de

secagem das sementes 40°C
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Figura 2.20: Parte real da impedancia elétrica do 6leo de semente de uva Cabernet —
Método de extracdo Prensa — Temperatura de secagem 40°C.
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Figura 2.21: Parte imaginéaria da impedancia elétrica do 6leo de semente de uva Cabernet
— Método de extracdo Prensa — Temperatura de secagem 40°C.
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Figura 2.22: Diagrama Nyquist do 6leo de semente de uva Cabernet — Método de extracdo
Prensa — Temperatura de secagem 40°C.

Para o 6leo de semente de uva Cabernet — Método de extracdo Prensa — Temperatura de
secagem 40°C, observa-se que:
Os valores da impedancia elétrica para a parte imaginaria possuem uma grande dispersédo

até 10 Hz, a partir disso seus valores independem de qual temperatura a medida foi realizada.
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A parte real possui uma dispersdo de pontos que quando se considera uma barra de erro
grande, em média o valor da impedancia elétrica independe da temperatura em que foi
analisada.

O Diagrama Nyquist constitui em uma enorme dispersdo de pontos, devido ao
comportamento dispersivo da parte real da impedancia elétrica na maior parte do intervalo de
frequéncia.

Oleos Vegetais

Semente de Uva
Cabernet
Sauvignon

Extracdo via
Prensa

Temperatura
=alde secagem das
sementes 40°C

Temperatura
=Jde secagem das
sementes 80°C

Extracdo por
Soxhlet

Temperatura
de secagem dasfgm
sementes 40°C

Temperatura

de secagem das e
sementes 80°C

Extracdo via
Prensa

Temperatura

sementes 40°C

Temperatura

sementes 80°C

Organograma 2.8: “Mapa” de localizagcdo da medida realizada.
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Oleo de semente de uva Cabernet — Método de extracio Prensa — Temperatura de

secagem das sementes 80°C
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Figura 2.23: Parte real da impedancia elétrica do 6leo de semente de uva Cabernet —
Método de extracdo Prensa — Temperatura de secagem 80°C.
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Figura 2.24: Parte imaginaria da impedancia elétrica do éleo de semente de uva Cabernet
— Método de extracao Prensa — Temperatura de secagem 80°C.
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Figura 2.25: Diagrama Nyquist do 6leo de semente de uva Cabernet — Método de extracédo
Prensa — Temperatura de secagem 80°C.

Para o 6leo de semente de uva Cabernet — Método de extracdo Prensa — Temperatura de
secagem 80°C, observa-se que:

O valor da impedancia elétrica na parte imaginaria, diminui quando aumentamos a
temperatura em que a medida é realizada. Também é observada uma grande dispersdo dos
pontos para a regido de baixas frequéncias.

A parte real possui um pouco de dispersdo em seus pontos, mas é possivel observar que o
valor da impedancia elétrica até aproximadamente 10,0 Hz diminui seu valor conforme o
aumento da temperatura e, exatamente em 10,0 Hz o valor da impedancia elétrica é o0 mesmo
para todas as temperaturas. No intervalo correspondente de 10,0 Hz até 0,1 MHz, ocorre uma
inversdo no comportamento, o valor da impedancia elétrica aumenta conforme se aumenta a
temperatura em que a medida é realizada e ainda, quanto maior a temperatura, menor a
dispersdo dos pontos. No intervalo de 0,1 MHz até 1,0 MHz os valores de impedéancia elétrica
se mantém constantes e praticamente coincidem para todas as temperaturas. Para frequéncias
maiores do que 1,0 MHz o valor da impedéancia elétrica volta a cair com o0 aumento da
temperatura, porém, neste limite os valores medidos pela ponte de impedancia pode ser uma

limitacdo da mesma.
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No Diagrama Nyquist é possivel observar a formacéo do final do semicirculo a esquerda,
que corresponde a parte de altas frequéncias nas partes real e imaginéria, 0 que estd
totalmente de acordo com as partes real e imaginaria, visto que, para esse limite a impedancia
elétrica possui um comportamento ndo dispersivo e tende a ter o0 mesmo valor para todas as

temperaturas.
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Organograma 2.9: “Mapa” de localizagdo da medida realizada.
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Oleo de semente de uva Cabernet — Método de extracio Soxhlet — Temperatura de
secagem das sementes 40°C
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Figura 2.26: Parte real da impedéancia elétrica do 6leo de semente de uva Cabernet —
Método de extracdo Soxhlet — Temperatura de secagem 40°C.
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Figura 2.27: Parte imaginéria da impedancia elétrica do 6leo de semente de uva Cabernet
— Método de extracdo Soxhlet — Temperatura de secagem 40°C.
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Figura 2.28: Diagrama Nyquist do 6leo de semente de uva Cabernet — Método de extracédo
Soxhlet — Temperatura de secagem 40°C.

Para 0 Oleo Gleo de semente de uva Cabernet — Método de extracdo Soxhlet —
Temperatura de secagem 40°C, observa-se que:

Até aproximadamente 10,0 Hz, a parte imaginaria da impedéancia elétrica possui bastante
dispersdo nos pontos apresentados e no intervalo correspondente de 10,0 Hz até
aproximadamente 1,0 KHz o valor da impedancia elétrica diminui com o aumento da
temperatura. A partir de 1,0 KHz, os valores das medidas coincidem para todas as
temperaturas.

Na parte real, € observado um comportamento sem nenhum tipo de dispersdo dos pontos.
Até 100,0 Hz, o valor da impedancia elétrica se mantém praticamente constante (para cada
temperatura separadamente), porém, ele diminui conforme aumenta a temperatura em que a
medida foi realizada. No ponto correspondente a aproximadamente 200,0 Hz, o valor da
impedancia elétrica é praticamente 0 mesmo para todas as temperaturas e a partir deste valor
de frequéncia observa-se que, no intervalo de temperatura correspondente de 16°C a 20°C o
valor da impedancia elétrica coincidem porém, no intervalo de temperatura de 24°C a 50°C
ocorre uma inversdao, conforme a temperatura da medida aumenta, o valor da impedancia
elétrica também aumenta ao invés de diminuir como no intervalo de frequéncia de 0,01 Hz até
200,00 Hz. A partir de 1,0 MHz até aproximadamente 5,0 MHz os valores de impedéancia
elétrica da parte real praticamente coincidem para todas as temperaturas de medida e depois
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deste intervalo sofrem uma mudanga de comportamento novamente, voltando a decair
conforme a temperatura aumenta. Neste Ultimo intervalo, as medidas efetuadas pela ponte de
impedancia ja sdo questionaveis quanto a sua precisao.

Para este tipo de 0leo o Diagrama Nyquist pode ser visualizado de maneira nitida na em
todas as temperaturas (Figura 2.28). Isto se da devido a pouca dispersdo dos pontos na parte
imaginaria, o que ocorre somente em frequéncias muito baixas e nenhuma dispersdo dos
pontos da parte real da impedéncia elétrica. O semicirculo formado diminui conforme a
temperatura de medida aumenta. Para os valores de impedancia muito grandes,
correspondentes a baixas frequéncias, existe a dispersdo nos pontos devido a parte imaginaria
e, para os valores de impedancia pequenos, correspondentes a altas frequéncias, ndo existe
dispersdo dos pontos e todas as curvas se colapsam, visto que na regido de altas frequéncias
os valores de impedancia elétrica, tanto da parte real quanto da parte imaginaria, coincidem

para todas temperaturas.
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Organograma 2.5: “Mapa” de localizagdo da medida realizada.
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Oleo de semente de uva Cabernet — Método de extracdo Soxhlet — Temperatura de
secagem das sementes 80°C
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Figura 2.29: Parte real da impedancia elétrica do 6leo de semente de uva Cabernet —
Método de extracdo Soxhlet — Temperatura de secagem 80°C.
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Figura 2.30: Parte imaginaria da impedancia elétrica do 6leo de semente de uva Cabernet
— Método de extracdo Soxhlet — Temperatura de secagem 80°C.



57

2.5x10" r . .
X T T T T m  16°C
- - ® 18°C
A 20°C
2.0x10" = e o *
% 1 : A A L] u v 24°C
A ¢ 28°C
v Vv b4
1.5x107 - , S - v A o - < 32°C
. vV & ¢ o A ] » 50°C
S TR A, B, F e -
v u
2 1.0x10 1 ;TR < oo ® = 1
g Y A T TR
D ‘ }»P» | v A - u J
[0 o »’ > 4 ¢ v A | ]
E s0x10°] & k. e 5 ae®™ _
] . -
0.0 - i
r
“4% . |
-5.0x10° . . T . T . . . . .
0 1x10" 2x10° 3x107 4x107 5x10’

Real (Q)

Figura 2.31: Diagrama Nyquist do 6leo de semente de uva Cabernet — Método de extracao
Soxhlet — Temperatura de secagem 80°C.

Para o 6leo de semente de uva Cabernet — Método de extracdo Soxhlet — Temperatura de

secagem 80°C, observa-se que:

Para a parte imaginaria existe bastante dispersdo nos pontos até a regido de
aproximadamente 1,0 Hz; no intervalo de 1,0 Hz até aproximadamente 1,0 KHz o valor da
impedancia elétrica diminui conforme a temperatura da medida aumenta e a partir de 1,0
KHz, o valor da impedéancia elétrica coincide para todas as temperaturas.

Na parte real, € observado um comportamento sem nenhum tipo de dispersdo dos pontos.
Até aproximadamente 1,0 KHz, o valor da impedancia elétrica se mantém praticamente
constante (para cada temperatura separadamente), porém ele diminui conforme aumenta a
temperatura em que a medida foi realizada. No ponto correspondente a aproximadamente
250,0 Hz, o valor da impedancia elétrica é praticamente 0 mesmo para todas as temperaturas
e, a partir deste valor de frequéncia, observa-se que no intervalo de temperatura
correspondente de 16°C a 20°C o valor da impedancia elétrica coincide, porém, no intervalo
de temperatura de 24°C a 50°C, ocorre uma inversdo de valores, conforme a temperatura da
medida aumenta, o valor da impedancia elétrica também aumenta ao invés de diminuir como
no intervalo de frequéncia de 0,01 Hz até 250,00 Hz. A partir de 1,0 MHz até
aproximadamente 2,0 MHz os valores de impedancia elétrica da parte real praticamente

coincidem para todas as temperaturas de medida e depois deste intervalo sofrem uma
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mudanga de comportamento novamente, voltando a decair conforme a temperatura aumenta.
Porém, neste ultimo intervalo, 0 comportamento ainda € uma questdo em aberto.

Para este tipo de 6leo o Diagrama Nyquist pode ser visualizado de maneira nitida em
todas as temperaturas. Isto se da devido a pouca dispersdo dos pontos na parte imaginaria, o
que ocorre somente em frequéncias muito baixas e nenhuma dispersdo dos pontos da parte
real da impedancia elétrica. O semicirculo formado diminui conforme a temperatura de
medida aumenta. Para os valores de impedancia muito grandes, correspondentes a baixas
frequéncias, existe a dispersdao nos pontos devido a parte imaginaria e, para os valores de
impedancia pequenos, correspondentes a altas frequéncias, ndo existe dispersdo dos pontos e
todas as curvas se colapsam, visto que na regido de altas frequéncias, os valores de
impedancia elétrica, tanto da parte real quanto da parte imaginaria, coincidem para todas
temperaturas.

Estes foram os resultados acompanhados de algumas conclusdes parciais para 0s 6leos
vegetais de sementes de uva Bordd e Cabernet.

A seguir, apresenta-se um panorama geral dos graficos obtidos para os 6leos das sementes
de uva aqui analisados. Isto facilita uma melhor visualizacdo do comportamento para
comparacao dos resultados entre os 0Oleos, tipo de extracdo e temperatura de secagem das
sementes. Na sequéncia inicia-se a apresentacdo dos resultados para Oleos essenciais de

Alecrim rosmarinus e Lavandula officinalis.
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2.5.2 Oleos Essenciais

Esta subsecdo sera exposta conforme o organograma 2.11. As medidas aqui
apresentadas foram realizadas em temperatura ambiente. Lembrando-se que estes sdo 0leos
comerciais.

Oleos Essenciais

Alecrim rosmarinus Lavandula officinalis
(Alecrim) (Alfazema)

Organograma 2.11: Estrutura de apresentacdo da caracterizacdo elétrica para os 6leos
essenciais.

Oleo essencial de Alecrim rosmarinus

Oleos Essenciais

Alecrim rosmarinus Lavandula officinalis
(Alecrim) (Alfazema)

Organograma 2.12: “Mapa” de localizagdo da medida realizada.
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Figura 2.32: Parte real da impedancia elétrica do 6leo essencial de Alecrim rosmarinus.
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Imaginario (Q)

10° 10" 10° 10" 10> 10° 10* 10° 10° 107
Frequéncia (Hz)

Figura 2.33: Parte imaginaria da impedancia elétrica do 6leo essencial de Alecrim
rosmarinus.
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Figura 2.34: Diagrama Nyquist do 0leo essencial de Alecrim rosmarinus.

Para o 6leo essencial de Alecrim rosmarinus, observa-se que:

A parte real ndo apresenta dispersdo dos pontos obtidos experimentalmente e seu
comportamento é muito similar com o observado nos 6leos vegetais de semente de uva,
apresentando dois patamares onde o valor da impedancia elétrica se mantém constante em um
intervalo de frequéncia.

A parte imaginaria possui um pouco de dispersdo em seus pontos em baixas frequéncias
até aproximadamente 10 Hz, de maneira que ndo se pode dizer que tipo de curva se tem nessa
regido, porem, para frequéncias maiores do que esse valor, seu comportamento é também
muito parecido com a parte imaginaria da impedancia elétrica dos 6leos vegetais.

Devido a dispersdo de pontos no intervalo de baixas frequéncias na parte imaginaria, o
Diagrama Nyquist apresenta uma pequena deformidade nos valores respectivos a estes
pontos, porém na parte esquerda do grafico, € possivel ver que 0 mesmo se comporta como

um semi-circulo.



Oleo essencial de Lavandula officinalis

Oleos Essenciais

Alecrim rosmarinus Lavandula officinalis
(Alecrim) (Alfazema)

Orgranograma 2.13: “Mapa” de localizagdo da medida realizada.

| m [ avandula officinalis|

Real (Q)

.~

102 10" 10° 10’ 10° 10° 10* 10° 10° 107

Frequéncia (Hz)

Figura 2.35: Parte real da impedancia elétrica do 6leo essencial de Lavandula officinalis.
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Figura 2.36: Parte imaginaria da impedancia elétrica do 6leo essencial de Lavandula
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Figura 2.37: Diagrama Nyquist do dleo essencial de Lavandula officinalis.
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Alecrim rosmarinus

Lavandula officinalis

S—

Para o0 6leo 6leo essencial de Lavandula officinalis, observa-se que:
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A parte real, novamente, é muito bem comportada, ndo apresentado dispersdo em seus

pontos para todo o intervalo de frequéncia.

A parte imaginaria, no entanto, possui alguns pontos bastantes dispersos, porém, menos

do que o Oleo essencial de Alecrim rosmarinus, sendo possivel até observar a formacéo de

uma pequena curva no intervalo até 10 Hz. Novamente, acima desta frequéncia, seu

comportamento é semelhante ao dos outros 6leos analisados.

O Diagrama Nyquist pode ser facilmente apreciado sem muitas distor¢des, tendo somente

alguns pontos dispersos na regido que corresponde a baixas frequéncias, 0 que corresponde

aos pontos até 10 Hz da parte imaginaria.

A seguir, apresenta-se um panorama geral dos graficos obtidos para 0s 6leos essenciais

& Alecrim rosmarinus

0
10
10°
2w
Io

R T A A U U
Frequéncia (Hz)

Imaginario (62}
LR
e
-
-

Fraquéncia (Hz)

Imaginario

' ' Lovandula offcinas
0
10
1w
2w

v N
i0

.
10"
10

W oW W W w0 10
Frequéncia (Hz)

40010

[ Alacrim rosmarinus
20w10 .
.
"y
o
N

oo l hl
» -
.

o 20000 a0 600 800
Real (1)

Imagindrio (2}

Diagrama Nyquist

aqui analisados.

Imaginario ()

Frequéncia (Hz)

Imaginario

o = Lovondus offinsls
.

Diagrama Nyquist




68

2.6 Modelo Tedrico: Circuitos Equivalentes

Nesta secdo serd apresentado o modelo tedrico para ajustar aos dados experimentais de
impedancia elétrica obtidos. Os ajustes feitos por este modelo serdo mostrados com 0s
gréficos seguido dos valores de cada componente do circuito que fazem tal ajuste em uma

tabela.

2.6.1 Modelo tedrico

O circuito mostrado na Figura 2.38 é 0 modelo que adotamos para tentar encontrar um
ajuste que seja satisfatorio aos resultados obtidos pelo técnica de espectroscopia de

impedancia elétrica.

R1 Rz
R3 Cs L
— —MWW—] —TTn—
(oF Cz | I
| | | |

Figura 2.38: Modelo tedrico de circuito proposto para ajuste dos resultados obtidos por

meio da técnica de espectroscopia de impedancia elétrica.

A impedancia elétrica de tal circuito é dada pela equacao:

ZT: Z1+Z2 +ZS

onde Z; e Z, sdo as equagdes (24) e (26):

, R,  R*w(Cy
LT T+ RwC)? "1+ (RywCy)?
R, . R2wC,

7, = .
2714 (Ryw(y)? 1+ (Ryw(,)?
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1
Ze= Ry +iwC; +—.
S 3 T 1Whs iwL

Sera apresentado agora os graficos contendo os ajustes feitos juntamente com os dados

obtidos experimentalmente.
Oleos Essenciais

Oleo essencial de Alecrim rosmarinus

Nas Figuras 2.39, 2.40 e 2.41 apresenta-se respectivamente os ajustes da parte real, da parte
imaginaria versus a frequéncia e da parte real versus a imaginaria da medida de impedancia

elétrica.

Real (Q)
3

10°
10? E
1 : =
03 o Oleo de Alecrim
] Circuito Equivalente
100 T lllll" T -umq T lllﬂ"_&'ﬂ"" TTIT LAALLL B B LR UL SRR R LLL SRR LLL

10° 10% 10" 10° 10" 10* 10> 10* 10° 10° 10’
Frequéncia (Hz)

Figura 2.39: Parte real da impedancia elétrica do oleo essencial de Alecrim rosmarinus +

ajuste feito com o modelo tedrico.
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Figura 2.40: Parte imaginaria da impedancia elétrica do 6leo essencial de Alecrim rosmarinus

+ ajuste feito com o modelo tedrico.

4x10’ T . . . . . " . ;
3x10" _
T 2x10" — -
o ] i
©
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> 1x10" ~
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0 - _
1 o Oleo de Alecrim o d
Circuito equivalente
-1x10’ T ; ,q - . . r , Y
0.0 2.0x10’ 4.0x10" 6.0x10’ 8.0x10’
Real (©)

Figura 2.41: Diagrama Nyquist do 0leo essencial de Alecrim rosmarinus + ajuste feito com o

modelo tedrico.
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Tabela 2.1: Valores dos elementos do circuito que ajustam para os dados obtidos para o

6leo de Alecrim rosmarinus.

R1 7,20x10" Q
C1 3,10x101 F
Rz 500 Q
C 1,00 nF
Rs 70 Q

Cs 2,52 UF
L 3,12 pHe

Oleo essencial de Lavandula officinalis

1111

-
o
w

Real (Q)
3 3 3 3
T R TTTT BRI AR |

o Oleo de Alfazema

Circuito eguivalente

6 40* 0" 46" 49" 10° H0® 406* 407 10° 10

—

o

N
[T AT

-
(@]
©
-

Frequéncia (Hz)

Figura 2.42: Parte real da impedancia elétrica do 0leo essencial de Lavandula officinalis +

ajuste feito com o modelo tedrico.
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Imaginario (Q)
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Figura 2.43: Parte imaginaria da impedancia elétrica do dleo essencial de Lavandula

officinalis + ajuste feito com o modelo tedrico.
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Figura 2.44: Diagrama Nyquist do oleo essencial de Lavandula officinalis + ajuste feito com

o modelo tedrico.



73

Tabela 2.2: Valores dos elementos do circuito que ajustam para os dados obtidos para o

6leo de Lavandula officinalis.

R1 3,575x107 Q
C1 3,254x10°LF
R 1647 Q
C. 2,654x10 0 F
R 20,14 Q
Cs 1,377x10° F
L 3,737 pHe

Observando os ajustes da parte real, vemos que a alta frequéncia do circuito proposto
ajusta melhor os resultados para o 6leo de Alfazema, e este necessita de uma resisténcia R
trés vezes maior do que a do 6leo de Alecrim, como podemos ver mais facilmente na Tabela
2.3.

Tabela 2.3: Comparando os resultados das Tabelas 2.1 e 2.2:

Alecrim Alfazema
R1 7,20x10" Q 3,575x107 Q
Ci 3,10x10M F 3,254x1011 F
R> 500 Q 1647 Q
Cz 1,00 nF 2,654x101°0 F
Rs 70 Q 20,14 Q
Cs 2,52 uF 1,377x10°F
L 3,12 pHe 3,737 pHe

De forma geral, podemos ver que o modelo tedrico proposto ajusta bem os dados
experimentais para 0s dois 6leos essenciais aqui analisados.
A seguir, apresenta-se, de acordo com 0 organograma 2.13, os ajustes realizados nos

resultados da se¢do 2.5.1 dos Gleos vegetais.



Oleos Vegetais
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Semente de Uval
Bordd
1
1 1
Extracdo via Extracdo por
Prensa Soxhlet
Temperatura Temperatura
=alde secagem das de secagem dasfgm
sementes 40°C sementes 40°C
Temperatura Temperatura
=Jde secagem das de secagem das g
sementes 80°C sementes 80°C

Semente de Uva

Cabernet
Sauvignon
1

1
[
Extracdo via Extracdo por
Prensa Soxhlet
Temperatura Temperatura
aalde secagem das de secagem das g
sementes 40°C sementes 40°C
Temperatura Temperatura
=lde secagem das de secagem das g
sementes 80°C sementes 80°C

Organograma 2.13: “Mapa” de localizacdo da medida realizada.

Oleo de semente de uva Bordd — Método de extracio Prensa — Temperatura

de secagem das sementes 40°C

10" 3

Real(Q)

O Bordd - Prensa - 40°C
—— Circuito equivalente

ey e
10° o> 10*
Frequéncia (Hz)

T=T T

Figura 2.45: Parte real da impedancia elétrica do 6leo essencial de semente de uva Bordd

extraido pelo método Soxhlet com temperatura de secagem das sementes de 40°C + ajuste

feito com o modelo tedrico (Medida realizada a 50°C).
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Figura 2.46: Parte imaginéria da impedancia elétrica do 6leo essencial de semente de uva
Bordd extraido pelo método Soxhlet com temperatura de secagem das sementes de 40°C +

ajuste feito com o modelo tedrico (Medida realizada a 50°C).
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Figura 2.46: Diagrama Nyquist do 6leo essencial de semente de uva Bordo extraido pelo
método Soxhlet com temperatura de secagem das sementes de 40°C + ajuste feito com o

modelo tedrico (Medida realizada a 50°C).
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Tabela 2.4: Valores dos elementos do circuito que ajustam para os dados obtidos para o
6leo de semente de uva Bordd extraido pelo método Soxhlet com temperatura de secagem das
sementes de 40°C (Medida realizada a 50°C).

R1 4,00x108 Q
C1 8,80x101 F
R2 98 Q

C2 9.40 nF
R3 8,00 Q
C3 1,00x107 F
L 1,01 pHe

Oleos Vegetais

Semente de Uva Semente de Uva
Bordo

Cabernet
Sauvignon
1 1
1 1 1 1

Extracao via Extracdo por Extracdo via Extracdo por
Prensa Soxhlet Prensa Soxhlet
Temperatura Temperatura Temperatura Temperatura
de secagem das de secagem das g madde secagem das de secagem dasfga
sementes 40°C sementes 40°C sementes 40°C sementes 40°C
Temperatura Temperatura Temperatura Temperatura
de secagem das de secagem das e =Jde secagem das de secagem dasfe
sementes 80°C sementes 80°C sementes 80°C sementes 80°C

Organograma 2.14: “Mapa” de localizacdo da medida realizada.
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Oleo de semente de uva Bordd — Método de extracdo Prensa — Temperatura

de secagem das sementes 80°C

10°

Real (Q)
govad vl vond viimed comelsvol g voelviied

© Bordé - Prensa - 80°C
- Circuito equivalente
10 Shrrrrrrm e rrop—r-rer
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ovuad o rn

Frequéncia (Hz)

Figura 2.47: Parte real da impedancia elétrica do 6leo essencial de semente de uva Bordd
extraido pelo método Prensa com temperatura de secagem das sementes de 80°C + ajuste feito

com o modelo tedrico (Medida realizada a 50°C).
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Figura 2.48: Parte imaginaria da impedancia elétrica do 0leo essencial de semente de uva
Bord6 extraido pelo método Prensa com temperatura de secagem das sementes de 80°C +

ajuste feito com o modelo tedrico (Medida realizada a 50°C).
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Imaginario (Q)

O Bordd - Prensa - 80°C
Circuito equivalente
I Y |

0.0 2.0x10° 4.0x10° 6.0x10°
Real ()

Figura 2.49: Diagrama Nyquist do 6leo essencial de semente de uva Bord6 extraido pelo
método Prensa com temperatura de secagem das sementes de 80°C + ajuste feito com o

modelo tedrico (Medida realizada a 50°C).

Tabela 2.5: Valores dos elementos do circuito que ajustam para os dados obtidos para o
6leo de semente de uva Bordd extraido pelo método Prensa com temperatura de secagem das
sementes de 80°C (Medida realizada a 50°C).

R1 4,00x108 Q
C1 6,50x101 F
Rz 90 Q

C 3,30 nF
R3 10 Q

Cs 1,00x107 F
L 2,02 puHe
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Oleos Vegetais

1 1
Semente de Uva

Cabernet
Sauvignon

Semente de Uval
Bordd
1 1
1 1 1 1
Extracdo via Extracdo por Extracdo via Extracdo por
Prensa Soxhlet Prensa Soxhlet

Temperatura Temperatura Temperatura Temperatura
=alde secagem das de secagem das fgm =alde secagem das de secagem das fgu

sementes 40°C sementes 40°C sementes 40°C sementes 40°C

Temperatura Temperatura Temperatura Temperatura
=Jde secagem das de secagem das e =Jde secagem das de secagem das fg

sementes 80°C sementes 80°C sementes 80°C sementes 80°C

Organograma 2.15: “Mapa” de localiza¢do da medida realizada.

Oleo de semente de uva Bordd — Método de extracdo Soxhlet —

Temperatura de secagem das sementes 40°C
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i Circuito equivalente
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Figura 2.50: Parte real da impedancia elétrica do 6leo essencial de semente de uva Bordd
extraido pelo método Soxhlet com temperatura de secagem das sementes de 40°C + ajuste
feito com 0 modelo teérico (Medida realizada a 50°C).
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Figura 2.51: Parte imaginéria da impedancia elétrica do 6leo essencial de semente de uva
Bordd extraido pelo método Soxhlet com temperatura de secagem das sementes de 40°C +

ajuste feito com o modelo tedrico (Medida realizada a 50°C).
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Figura 2.52: Diagrama Nyquist do 6leo essencial de semente de uva Bordd extraido pelo
método Soxhlet com temperatura de secagem das sementes de 40°C + ajuste feito com o
modelo tedrico (Medida realizada a 50°C).
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Tabela 2.6: Valores dos elementos do circuito que ajustam para os dados obtidos para o
0leo de semente de uva Bord6 extraido pelo método Prensa com temperatura de secagem das
sementes de 80°C (Medida realizada a 50°C).

R1 1,68x107 Q
C1 4,40x10 F
R2 250 Q
C2 2,00 nF
R3 13Q
C3 1,50x10°5 F
L 2,97 pHe

Oleos Vegetais

Semente de Uval Semente de Uval
Bordo

Cabernet
|
I 1 I 1

Sauvignon
1
Extracdo via Extracdo por Extracdo via Extracdo por
Prensa Soxhlet Prensa Soxhlet

Temperatura Temperatura Temperatura Temperatura
de secagem das de secagem dasfgm agalde secagem das de secagem das g
sementes 40°C sementes 40°C sementes 40°C sementes 40°C
Temperatura Temperatura Temperatura Temperatura
de secagem das de secagem das e =Jde secagem das de secagem das e
sementes 80°C sementes 80°C sementes 80°C sementes 80°C

Organograma 2.16: “Mapa” de localizacdo da medida realizada.

Oleo de semente de uva Bordd — Método de extracdo Soxhlet —

Temperatura de secagem das sementes 80°C

Para o 6leo de semente de uva Bordd extraido pelo método Soxhlet cujas sementes
passaram por um processo de secagem com uma temperatura de 80°C ndo foi possivel fazer
nenhuma comparacdo, ja que ndo se obteve dados conclusivos sobre o comportamento

elétrico deste.
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Oleos Vegetais

1 1
Semente de Uva

Cabernet
Sauvignon

Semente de Uval
Bordd
1 1
1 1 1 1
Extracdo via Extracdo por Extracdo via Extracdo por
Prensa Soxhlet Prensa Soxhlet

Temperatura Temperatura Temperatura Temperatura
=alde secagem das de secagem das fgm =alde secagem das de secagem das fgu

sementes 40°C sementes 40°C sementes 40°C sementes 40°C

Temperatura Temperatura Temperatura Temperatura
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Organograma 2.17: “Mapa” de localiza¢do da medida realizada.

Oleo de semente de uva Cabernet — Método de extracdo Prensa —
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10"
10°

10’

10°

S)

10* o

10°

10° @
10’ o

10°

10'4 © Cabernet - Prensa - 40°C
5 3 Circuito equivalente

107 T T T S———

10 10" 10° 10" 10° 10° 10* 10° 10° 107

Frequéncia (Hz)

Real(Q)

Figura 2.53: Parte real da impedancia elétrica do 6leo essencial de semente de uva
Cabernet extraido pelo método Prensa com temperatura de secagem das sementes de 40°C +

ajuste feito com o modelo tedrico (Medida realizada a 50°C).
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Figura 2.53: Parte imaginéria da impedancia elétrica do 6leo essencial de semente de uva
Cabernet extraido pelo método Prensa com temperatura de secagem das sementes de 40°C +

ajuste feito com o modelo tedrico (Medida realizada a 50°C).
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Figura 2.54: Diagrama Nyquist do 0leo essencial de semente de uva Cabernet extraido pelo
método Prensa com temperatura de secagem das sementes de 40°C + ajuste feito com o

modelo tedrico (Medida realizada a 50°C).
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Tabela 2.7: Valores dos elementos do circuito que ajustam para os dados obtidos para o
6leo de semente de uva Cabernet extraido pelo método Prensa com temperatura de secagem
das sementes de 40°C (Medida realizada a 50°C).

R1 1,10x10° Q
C 4,50x10 F
Rz 350 Q
C. 2,00 nF
Rs 20 Q

Cs 1,00x108 F
L 1,74 pHe

Oleos Vegetais

Semente de Uva
Bordo

Semente de Uval

Cabernet
Sauvignon

Extracao via Extracao por Extracao via
Prensa Soxhlet Prensa
Temperatura Temperatura Temperatura Temperatura
de secagem das de secagem dasfgm aalde secagem das de secagem das [
sementes 40°C sementes 40°C sementes 40°C sementes 40°C
Temperatura Temperatura Temperatura Temperatura
de secagem das de secagem das e =Jde secagem das de secagem das [
sementes 80°C sementes 80°C sementes 80°C sementes 80°C

Organograma 2.18: “Mapa” de localiza¢do da medida realizada.

Extracdo por
Soxhlet
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Oleo de semente de uva Cabernet — Método de extracdo Prensa —
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Figura 2.55: Parte real da impedéancia elétrica do dleo essencial de semente de uva
Cabernet extraido pelo método Prensa com temperatura de secagem das sementes de 80°C +

ajuste feito com o modelo teérico (Medida realizada a 50°C).
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Figura 2.56: Parte imaginaria da impedancia elétrica do 0leo essencial de semente de uva
Cabernet extraido pelo método Prensa com temperatura de secagem das sementes de 80°C +

ajuste feito com o modelo tedrico (Medida realizada a 50°C).
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Imaginario (Q)
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Circuito equivalente o =
I 3 | % I 5
0.0 2.0x10° 4.0x10° 6.0x10°

Real ()

Figura 2.57: Diagrama Nyquist do 6leo essencial de semente de uva Cabernet extraido
pelo método Prensa com temperatura de secagem das sementes de 80°C + ajuste feito com o

modelo tedrico (Medida realizada a 50°C).

Tabela 2.8: Valores dos elementos do circuito que ajustam para os dados obtidos para o
6leo de semente de uva Cabernet extraido pelo método Prensa com temperatura de secagem
das sementes de 80°C (Medida realizada a 50°C).

R1 4,00x108 Q
C1 4,00x10 F
Rz 200 Q
C 2,00 nF
Rs 150 Q
Cs 1,00x107 F
L 2,37 uHe
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Oleos Vegetais

1 1
Semente de Uva

Cabernet
Sauvignon

Semente de Uval
Bordd
1 1
1 1 1 1
Extracdo via Extracdo por Extracdo via Extracdo por
Prensa Soxhlet Prensa Soxhlet

Temperatura Temperatura Temperatura Temperatura
=alde secagem das de secagem das fgm =alde secagem das de secagem das fgu

sementes 40°C sementes 40°C sementes 40°C sementes 40°C

Temperatura Temperatura Temperatura Temperatura
=Jde secagem das de secagem das e =Jde secagem das de secagem das fg

sementes 80°C sementes 80°C sementes 80°C sementes 80°C

Organograma 2.19: “Mapa” de localiza¢do da medida realizada.
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Figura 2.58: Parte real da impedancia elétrica do 6leo essencial de semente de uva Cabernet
extraido pelo método Soxhlet com temperatura de secagem das sementes de 40°C + ajuste
feito com o modelo tedrico (Medida realizada a 50°C).
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Figura 2.59: Parte imaginaria da impedancia elétrica do 6leo essencial de semente de uva
Cabernet extraido pelo método Soxhlet com temperatura de secagem das sementes de 40°C +

ajuste feito com o modelo tedrico (Medida realizada a 50°C).
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Figura 2.60: Diagrama Nyquist do 0leo essencial de semente de uva Cabernet extraido pelo
método Soxhlet com temperatura de secagem das sementes de 40°C + ajuste feito com o

modelo teorico (Medida realizada a 50°C).
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Tabela 2.9: Valores dos elementos do circuito que ajustam para os dados obtidos para o
0leo de semente de uva Cabernet extraido pelo método Soxhlet com temperatura de secagem
das sementes de 40°C (Medida realizada a 50°C).

R1 1,50x10" Q
C: 3,50x10 F
Rz 320 Q
Cz 9,00x101° F
Rs 15Q

Cs 4,00x10° F
L 3,76 pHe

Oleos Vegetais

Semente de Uva

Cabernet

Semente de Uva
Bordd

Sauvignon
1

Extracdo via Extracdo por Extracdo via Extracdo por
Prensa Soxhlet Prensa Soxhlet
Temperatura Temperatura Temperatura Temperatura
de secagem das de secagem das fgm =alde secagem das de secagem das g
sementes 40°C sementes 40°C sementes 40°C sementes 40°C
Temperatura Temperatura Temperatura Temperatura
de secagem das de secagem das e =Jde secagem das de secagem das fg
sementes 80°C sementes 80°C sementes 80°C sementes 80°C

Organograma 2.20: “Mapa” de localizagdo da medida realizada.
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Oleo de semente de uva Cabernet — Método de extracdo Soxhlet —

Temperatura de secagem das sementes 80°C
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Figura 2.61: Parte real da impedancia elétrica do 6leo essencial de semente de uva
Cabernet extraido pelo método Soxhlet com temperatura de secagem das sementes de 80°C +

ajuste feito com o modelo tedrico (Medida realizada a 50°C).
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Figura 2.62: Parte imaginaria da impedancia elétrica do 6leo essencial de semente de uva
Cabernet extraido pelo método Soxhlet com temperatura de secagem das sementes de 80°C +
ajuste feito com o modelo tedrico (Medida realizada a 50°C).
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Figura 2.63: Diagrama Nyquist do 6leo essencial de semente de uva Cabernet extraido
pelo método Soxhlet com temperatura de secagem das sementes de 80°C + ajuste feito com o

modelo tedrico (Medida realizada a 50°C).

Tabela 2.10: Valores dos elementos do circuito que ajustam para os dados obtidos para o
6leo de semente de uva Cabernet extraido pelo método Soxhlet com temperatura de secagem
das sementes de 80°C (Medida realizada a 50°C).

R1 4,20 MQ
C1 9,00x10 F
Rz 165 Q
C 8,00 nF
Rs 50 Q

Cs 5,00x10° F
L 1,54 uHe
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Para o 6leo de semente de uva Bordd extraido pelo método Soxhlet cujas sementes

passaram por um processo de secagem com uma temperatura de 80°C ndo foi possivel fazer
nenhuma comparacdo, ja que nao se obteve dados conclusivos sobre o comportamento
elétrico deste.
A partir dos resultados obtidos pelo ajuste feito com o circuito tedrico proposto, é possivel
constatar que este fornece resultados satisfatorios, principalmente quando as sementes
passavam pelo processo de secagem com temperatura de 80°C e os 6leos eram extraidos pelo
método Soxhlet. Considerando que algumas medidas experimentais possuem grandes
flutuacBes em seus valores, a curva de impedéancia elétrica fornecida pelo circuito ainda é um
bom ajuste.

A seguir, apresentamos o0s resultados conjuntamente para fazer uma melhor observacao

destes resultados a fim de fazer algumas comparacdes.
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CAPITULO 3 — MICROSCOPIA OPTICA DE LUZ
POLARIZADA

A Microscopia Optica de Luz Polarizada (MOLP) é uma técnica importante no estudo de
mesofases liquido cristalinas e de temperatura de transi¢cdo de fase em cristais liquidos. O
intuito neste trabalho é observar se as amostras apresentam algum tipo de textura
caracteristica ou algum tipo de particula que seja proveniente do processo de extracdo e até se
possui um carater birrefringente.

A birrefringéncia é uma propriedade 6ptica do material que possui um indice de refracéo
que depende da polarizacdo e da direcio da propagacdo da luz. E possivel determinar dois
indices de refracdo quando uma onda eletromagnética polarizada incide sobre um cristal
uniaxial: o indice ordinario (no), observado quando o vetor campo elétrico vibra
perpendicularmente ao eixo optico e o indice extraordinario (ne), onde o vetor campo elétrico
é paralelo ao eixo Optico. Por exemplo, em cristais liquidos uniaxiais, o eixo Optico é expresso

—

pelo vetor diretor n. Sendo assim, o indice paralelo ao diretor correspondente ao
extraordinario (ne) e o indice perpendicular ao diretor € o ordinario (no), sendo a
birrefringéncia An = n, — n,, [26].

O objetivo desta parte do trabalho ndo € de calcular a birrefringéncia do fluido analisado,

e sim, verificar se, por ventura, existe esse aspecto fisico presente.

3.1 Descricao da Técnica

O microscopio utilizado neste trabalho foi o Leica — DM 2500, mostrado na Figura 3.1,
que possui um dispositivo de polarizacdo da luz denominado polarizador (este filtra a luz
permitindo que a amostra receba somente luz polarizada) situado abaixo da base onde é
colocado a amostra, e outro dispositivo semelhante denominado analisador localizado acima

da lente objetiva [2].
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Figura 3.1: MicroscopioLeica DM, equipado com camera Leica DFC 290 e computador
utilizado nas medidas de Microscopia Optica de Luz polarizada. Laboratério de Fluidos
Complexos — DFI.

Quando o polarizador e o analisador estdo cruzados, nenhuma luz é transmitida pelo
microscopio a ndo ser que ela passe através de uma substancia anisotropica colocada entre
0 polarizador e o analisador. Em sua passagem pela amostra, a luz pode vir a sofrer
modificacdo de seu plano de polarizacdo em virtude da anisotropia dptica do material,
revelando uma série de imagens que na area de cristais liquidos sdo conhecidas como

texturas [2].

Figura 3.2: Exemplo de textura de um cristal liquido termotropico [27].
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3.2 Procedimento Experimental

3.2.1 Confeccao dos capilares

As amostras foram inseridas em capilares de 150 um de espessura com a ajuda de uma
seringa e de uma pequena mangueira, como pode ser observado na Figura 3.3. Para a
confeccdo do aparato mostrado na Figura 3.3, utilizamos uma seringa de 5,0 ml, uma
mangueira pequena, que pode ser substituida por um canudinho de refrigerante por exemplo,
o capilar e parafilme M-parafilm para conectar a seringa com a mangueira, € a mangueira com
0 capilar. Primeiramente conectamos a seringa com a mangueira utilizando o parafilme;
fazemos isso para nos certificar de que ndo haverd nenhum fluxo de ar nessa conexdo. Da
mesma maneira, utilizando o parafilme, unimos a mangueira com o capilar, certificando-nos

mais uma vez de que nenhum fluxo de ar ocorra nessa conexao.

Figura 3.3: Seringa pronta para preenchimento do capilar

Devemos nos certificar que as conexdes estdo bem vedadas, evitando o fluxo de ar, para
que ndo tenhamos nenhum tipo de problema ao fazer a suc¢do da amostra quando puxarmos o
émbolo da seringa. Depois de nos certificar de que as unifes seringa mais mangueira e
mangueira mais capilar estdo totalmente vedados, inserimos a ponta do capilar onde a amostra

de interesse se encontra e puxamos o émbolo, cuidadosamente, sempre observando se o
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capilar esta sendo preenchido. Depois que o capilar foi preenchido, com o parafilme vedamos
a extremidade que foi inserida na amostra e com a ajuda de um estilete, desfazemos a conexao
entre o capilar e a mangueira com cuidado, certificando que a amostra ndo esta vazando pela
extremidade que acabou de ser fechada. Esse trabalho exige muito cuidado, ja que o capilar é
muito fragil e pode se quebrar facilmente. Apés ter vedado uma das extremidades do capilar e
té-lo desconectado da mangueira, vedamos a outra extremidade dele. Podemos observar como

fica um capilar preenchido na Figura 3.4.

Figura 3.4: Capilar preenchido com amostra.

E importante destacar que em todo preenchimento de capilar com uma nova amostra, um
6leo diferente, o conjunto todo — seringa, mangueira e logicamente capilar - era trocado afim
de prevenir a contaminagdo da nova amostra com resquicios da amostra preparada

anteriormente.

3.2.2 Analise das amostras

Os capilares contendo os 6leos em questdo neste trabalho foram analisados nos angulos de
0°, 45° e 90° entre o polarizador e o analisador em temperatura ambiente. Primeiramente,
retirhdvamos a placa protetora de amostras no microscopio para que pudéssemos inserir 0

capilar. Depois que o capilar foi inserido, deixamos o analisador em um angulo de 0° com
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relagdo ao polarizador para que toda luz passe pela lente objetiva para que possamos ajustar o
foco da imagem. Utilizou-se aqui uma lente objetiva para ampliar a imagem 10 vezes. N&o
colocou-se a placa protetora novamente pois a distancia de foco poderia ir além desta e
quebrar seu vidro de observacdo. Assim que a imagem do capilar estava focada capturamos as
imagens nos angulos de 0°, 45° e 90° pela cAmera que se conectava a0 microscépio por meio

do software Irfanview.

3.4 Resultados

A seqguir serdo apresentados uma série de imagens que correspondem aos resultados da

analise de todos os 6leos em seus respectivos angulos.

Polarizacdo Paralela Polarizacéo Cruzada — 90° Polarizacdo Cruzada — 45°

Figura 3.5: Alecrim rosmarinus (Alecrim).

Polarizacéo Paralela Polarizacdo Cruzada — 90° Polarizagdo Cruzada — 45°

Figura 3.6: Lavandula officinalis (Alfazema).
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Polarizacédo Paralela Polarizacdo Cruzada — 90° Polarizagcdo Cruzada — 45°

Figura 3.7: Oleo de semente de uva Bordd — Método Prensa - Temperatura de secagem 40°C.

Polarizacao Paralela Polarizacdo Cruzada—90°  Polariza¢do Cruzada — 45°

Figura 3.8: Oleo de semente de uva Bordd — Método Soxhlet - Temperatura de secagem 40°C.

Polarizacdo Paralela Polarizagdo Cruzada — 90° Polarizacdo Cruzada — 45°

Figura 3.9: Oleo de semente de uva Bordd — Método Prensa - Temperatura de secagem 80°C.
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Polarizagéo Paralela Polarizagdo Cruzada—90°  Polarizagdo Cruzada — 45°

Figura 3.10: Oleo de semente de uva Bordd — Método Soxhlet — Temperatura de secagem

80°C.
Polarizacao Paralela Polarizacdo Cruzada — 90° Polarizacdo Cruzada — 45°

Figura 3.11: Oleo de semente de uva Cabernet — Método Prensa - Temperatura de secagem

40°C.
Polarizacéo Paralela Polarizagdo Cruzada — 90° Polarizagéo Cruzada — 45°

Figura 3.12: Oleo de semente de uva Cabernet — Método Soxhlet - Temperatura de secagem
40°C.
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Polarizacdo Paralela Polarizacdo Cruzada —90°  Polarizacdo Cruzada — 45°

Figura 3.13: Oleo de semente de uva Cabernet — Método Prensa - Temperatura de secagem

80°C.
Polarizacao Paralela Polariza¢do Cruzada —90°  Polarizagdo Cruzada — 45°

Figura 3.14: Oleo de semente de uva Cabernet — Método Soxhlet — Temperatura de secagem
80°C.

Primeiramente é importante deixar claro que os tracos escuros nas imagens, referentes a
semicirculos e retas, sdo das bolhas de ar e o limite do capilar respectivamente. As bolhas de
ar nos indicam que o capilar foi preenchido com a amostra que é transparente. Outro aspecto
qgue deve ser observado é que essas amostras foram preparadas mais de uma vez, para
certificar de que as particulas observadas nas imagens obtidas pela microscopia 6ptica de luz
polarizada n&o eram decorrentes de erros grosseiros e/ou sistematicos.

Apresenta-se a seguir, o conjunto dos resultados obtidos para ambas as sementes de uva
em funcdo do método de extragdo e das temperaturas de secagem para uma melhor

observagao.
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3.5 Discussao dos resultados

Observando as imagens referentes, primeiramente ao 6leo de semente de uva bordb,
vemos que o método de extracdo Soxhlet, quando comparado com o método de extracdo
Prensa, apresenta mais particulas suspensas e ainda algumas destas conduz o meio a
apresentar uma caracteristica birrefringente, como podemos observar nas Figuras 3.8 e 3.10.
Analisando a temperatura de secagem, T, como variavel experimental, observa-se que em T =
80°C existe um menor nimero de particulas do que em T = 40°C para 0 método de extracdo
por prensa.

Ao observar o que se diferencia nas imagens do 6leo de semente de uva Cabernet quando
comparamos as seguintes variaveis experimentais: método de extracdo e temperatura de
secagem, vemos que ndo existe uma diferenca gritante no nimero de particulas, que séo
pouquissimas, quando comparamos os dois métodos de extracdo. Para a temperatura de
secagem de 40°C existe um numero muito pequeno de particulas em ambos os métodos de
extracdo e, esse numero de particulas diminui mais ainda quando observamos 0s dois métodos
de extracdo na temperatura de secagem de 80°C. Outro aspecto que deve ser observado é de
gue nenhuma das particulas observadas levaram o0 meio a apresentar comportamento
birrefringente.

Observa-se também que em ambos os 6leos de semente de uva nenhuma textura foi
observada independentemente do método de extracdo do 6leo ou da temperatura de secagem

das sementes.

3.6 Conclusao

Podemos fazer algumas conclus@es parciais a respeito deste método: 0 método de extragdo
Soxhlet deixa mais particulas, mais impurezas nos 6leos de semente de uva, principalmente
na Bordd. O método de extracdo prensa parece ser 0 metodo de extracdo que produz um 6leo
mais limpo, puro por assim dizer. Pelas imagens obtidas por meio da microscopia Optica de
luz polarizada, podemos ver claramente que as melhores condicGes para se obter um grau de
pureza maior no 6leo de semente de uva tanto Bordd quando Cabernet € o metodo de extracéo

prensa com temperatura de secagem das sementes a 80°C.
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Quanto aos Oleos essenciais de Alecrim rosmarinus e Lavanda officinalis, ndo foi
observado nenhum tipo de particula e nenhuma mudanga de comportamento Optico em
relacdo aos angulos de polarizacéo, o que indica a ndo existéncia de texturas com anisotropia

Optica, assim como foram observados nos 6leos vegetais de semente de uva Bordd e Cabernet.
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CAPITULO 4 - INDICE DE REFRACAO

Quando uma onda de luz atinge uma superficie lisa separando dois meios transparentes
(tal como o ar e o vidro ou a agua e o vidro), em geral a onda é parcialmente refletida e
parcialmente refratada (transmitida) para o outro material [28].

O indice de refragdo n é uma relacéo definida como a raz&o entre a velocidade da luz ¢ no

vacuo e a velocidade da luz v no material.

_ C
n= ; (41)

A luz sempre se propaga mais lentamente através de um material do que no vacuo,
portanto, o valor de n em qualquer meio material € sempre maior do que 1. No vacuo, n = 1.

Visto que n é a razdo entre duas velocidades, trata-se de um nimero puro sem unidades [28].

Figura 4.1: Indice de refracdo: a diferenca de velocidade dos dois meios faz com que o
tubo pareca estar quebrado.
Fonte: (http://pt.wikipedia.org/wiki/Ficheiro:Glass_is_Liquide.jpg)

4.2 Descriciao da Técnica
Para efetuar-se as medidas de indice de refracdo, utilizou-se um refratdbmetro de ABBE,

modelo Atago RX 5000«, como mostrado na Figura 4.2. A escala é completa, compreendendo

toda a faixa do indice de refracdo de 1,32700 até 1,58000 com precisdo na leitura de +0,00004
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e BRIX de 0,00% a 100,00% com precisdo de 0,03%. O refratbmetro possui ainda recurso
para iluminacdo pelo prisma superior, 0 que possibilita analisar substancias opacas. Possuli
conectores para termostatizacdo, permitindo que se facam leituras sempre na mesma
temperatura ou ainda fazer medidas a diferentes temperaturas, num intervalo de 5°C até 60°C,
eliminando assim a necessidade de correcdo dos valores lidos [2]. Neste trabalho, a faixa de
temperatura utilizada para a realizacdo das analises foi de 16,0 a 50,0° C. Dessa forma, foi
possivel observar a dependéncia do indice de refracdo dos 6leos vegetais e essenciais com

diferentes formulacdes com a temperatura.

Figura 4.2: Refratdmetro Atago RX 5000¢.. Laboratério de Fluidos Complexos — DFI.
4.3 Procedimento Experimental

Antes da realizacdo de qualquer tipo de medida no refratbmetro, deve-se garantir que o
local onde a amostra sera inserida ndo contém nenhum tipo de impureza que possa
comprometer os resultados do indice de refracdo, visto que o aparelho possui uma precisdo de
0,2%. Para a total certeza de que o local de leitura da amostra ndo estd comprometido com
nenhum outro tipo de substancia, sempre antes de qualquer medida, deve-se efetuar a limpeza
do mesmo.

A limpeza em questdo era feita utilizando uma solucdo de 50,0 mL de agua destilada e
50,0 mL de detergente. Essa solucdo era despejada no local de leitura da amostra e, com um

cotonete ou um algodao limpo, se limpa suavemente a superficie a fim de néo risca-la. Apds a
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limpeza, foi utilizado papel toalha sem perfume para a retirada da &gua por capilaridade. O
procedimento de limpeza era realizado mais de uma vez para que a superficie ficasse livre de
qualquer outro tipo de material que nao fosse a amostra de interesse.

Apds a limpeza era feita a calibracdo do refratdmetro utilizando agua destilada. A agua
destilada era colocada no local de leitura por meio de uma pipeta automéatica Lab-Mate
LM1000 com capacidade de 100,00 a 1000,00 pL e uma ponteira descartavel, como mostrado
na Figura 4.3.

Figura 4.3: Pipeta automatica LM1000 + Ponteira.

E necessério apenas uma gota (V = 0,01 mL) de amostra para que se possa efetuar a
medida. Para a calibracdo do refratbmetro, a temperatura deve ser de 20°C, como indicado no
manual de instrucBes. O valor do indice de refracdo que deve ser medido para a 4gua destilada
é de 1,299 a 1,300 [23]. Se ao efetuar a medida o valor do indice de refragdo que aparecer no
visor do refratdmetro estiver dentro deste intervalo, o aparelho esta calibrado. Se o valor ndo
for correspondente a este intervalo, uma nova limpeza devera ser realizada para uma nova
tentativa de calibracéo.

Ap0s a calibracdo, retira-se a agua destilada com papel toalha entdo é inserida a amostra
por meio da pipeta com a ponteira. E importante ressaltar que todas as ponteiras eram
descartadas apds sua utilizagdo para se ter a garantia de que a medida se refere somente a
amostra inserida. Ap0s a insercdo da amostra, uma gota é suficiente, & s6 ajustar o
refratbmetro para a temperatura em que se deseja fazer a medida e esperar a estabilizacdo do

mesmo.
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No presente trabalho, as medidas foram feitas em um intervalo de temperatura entre 16°C
e 50°C. De 16°C até 32°C a variacdo de temperatura foi de dois em dois graus e a partir de
35°C até 50°C a variacdo de temperatura foi de cinco em cinco graus. Depois de realizar as
medidas aumentando a temperatura, a temperatura foi reduzida, respectivamente para 32°C,
22°C e 16°C a fim de constatar o comportamento do indice de refracdo. Ndo ha uma razéao
especifica para a escolha dos valores das temperaturas no processo de resfriamento da

amostra; a escolha das mesmas foi totalmente aleatoria.

4.5 Resultados

Os resultados dos indices de refracdo dos 6leos serdo apresentados na sequéncia de
graficos a seguir, onde as legendas dos graficos “Aumentando” e “Diminuindo” significam
que as medidas foram realizadas aumentando a temperatura nos intervalos descritos
anteriormente e diminuindo para as temperaturas, também citadas anteriormente,
respectivamente.

Iniciamos apresentando os resultados de refratometria para os 6leos vegetais de
semente de uva Bord6 e Cabernet, posteriormente os resultados para 0s 6leos essenciais de

Alecrim rosmarinus e Lavandula officinalis.
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Oleos Vegetais
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Figura 4.4: Oleo de semente de uva Bordd — Método Prensa - Temperatura de secagem 40°C.
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Figura 4.5: Oleo de semente de uva Bordd — Método Soxhlet — Temperatura de secagem
40°C.
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Figura 4.6: Oleo de semente de uva Bordd — Método Prensa — Temperatura de secagem 80°C.
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Figura 4.7: Oleo de semente de uva Bordd — Método Soxhlet — Temperatura de secagem
80°C.
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e Oleo de semente de uva Cabernet
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Figura 4.8: Oleo de semente de uva Cabernet — Método Prensa - Temperatura de secagem

40°C.
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Figura 4.9: Oleo de semente de uva Cabernet — Método Soxhlet - Temperatura de secagem
40°C.
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Figura 4.10: Oleo de semente de uva Cabernet — Método Prensa - Temperatura de secagem

80°C.
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Figura 4.11: Oleo de semente de uva Cabernet — Método Soxhlet — Temperatura de secagem
80°C.

Agora apresentaremos o0s resultados de refratometria para os 6leos essenciais de Alecrim
rosmarinus e Lavandula Officinalis.
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Oleos Essenciais
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Figura 4.12: Medida de refratometria para o 6leo essencial de Alecrim rosmarinus.
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Figura 4.13: Medida de refratometria para o 6leo essencial de Lavandula officinalis.
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E importante destacar que todas as medidas foram realizadas mais de uma vez,
principalmente para os 6leos que foram extraidos pelo método Soxhlet, os quais tiveram
valores distintos quando compara-se a etapa onde se aumenta a temperatura com a etapa onde
se diminui a temperatura. As comparagoes entre os comportamentos do indice de refracdo dos
6leos de semente de uva, podem ser analisadas de maneira mais facil quando olhamos para a

sequéncia de imagens a seguir.
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4,6 Analise dos resultados

Pode-se ver claramente que todos 0s Gleos, tanto essenciais quanto vegetais, possuem um
comportamento linear do indice de refracdo em fungdo da temperatura, exceto pelos éleos de
semente de uva que foram extraidos pelo método Soxhlet.

Para os 6leos de semente de uva, é possivel ver que os indices de refracdo sdo lineares
para ambas as uvas, Cabernet e Bordd, quando os 6leos sdo extraidos pelo método Prensa,
sem muitas diferengas quando as temperaturas de secagem das sementes mudam. Ja para 0s
Oleos extraidos pelo método Soxhlet, com excecdo do dleo de semente de uva Cabernet com
temperatura de secagem das sementes a 80°C, todos possuem comportamentos ndo lineares.

O fato destes 6leos ndo possuirem um comportamento linear do indice de refracéo talvez
seja devido ao fato de existir particulas anisométricas imersas neles, como visto nos
resultados da MOLP (Figuras 3.5 a 3.14) e a seguir (Figuras 4.14 a 4.17) na comparacdo dos
resultados principalmente no 6leo de semente de uva Bordd, onde a néo linearidade do indice

de refracdo em funcdo da temperatura é mais evidente para o método de extracdo Soxhlet.

= Aumentando
* Diminuindo

w2 @ 35 40 45 s ss
Temperatura (°C)

Polarizagdo - 45° Polarizagdo - 90°C indice de Refracio
I

Figura 4.14: Oleo de semente de uva Bordd — Método de extracdo Soxhlet — Temperatura de secagem das
sementes 40°C.
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Figura 4.15: Oleo de semente de uva Bordd — Método de extracdo Soxhlet — Temperatura de secagem das
sementes 80°C.
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E possivel ver também (Figura 4.15) que o comportamento do indice de refragdo é nio
linear para o 6leo de semente de uva Cabernet extraido pelo método Soxhlet onde as sementes
passaram por um processo de secagem de 40°C e quando as sementes passam pelo processo
de secagem com uma temperatura de 80°C esse comportamento ndo linear j& ndo € mais

visivel.

1.480
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Polarizagdo - 45° Polarizagdo - 90°C indice de Refracio

Figura 4.16: Oleo de semente de uva Cabernet — Método de extracdo Soxhlet — Temperatura de secagem das
sementes 40°C.
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Acima (Figura 4.16) é possivel ver que ndo existe nenhuma particula que conduza o meio
a um comportamento birrefringente como era observado nos oleos de semente de uva Bordo
extraidos pelo método Soxhlet e ainda assim o indice de refragio é ndo linear. E possivel
entdo associar o comportamento ndo linear a0 método do indice de refragdo ao método de
extracdo Soxhlet, que de alguma forma deixa residuos provenientes do solvente utilizado no

processo para a extracdo do 6leo. Porém, quando a temperatura de secagem das sementes
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aumenta, o 6leo de semente de uva Cabernet extraido pelo método Soxhlet ndo possui esse

comportamento ndo linear do indice de refracéo.

= Aumentando
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indice de Refracio

Polarizagdo - 45°

Polarizacéo - 90°C
|

Figura 4.17: Oleo de semente de uva Cabernet — Método de extracdo Soxhlet — Temperatura de secagem das
sementes 80°C.

Como as sementes que passam por um processo de secagem com uma temperatura maior
possui uma quantidade de &gua menor (uma umidade menor), o produto final, ou seja, o 6leo,
vai possuir uma quantidade menor de dgua em sua composicao. Talvez o solvente que fique
presente no 6leo devido ao processo de extracdo Soxhlet de certa forma se ligue a agua
remanescente e cause o efeito observado no indice de refracdo. Isso explica porque o indice
de refracdo no Oleo de semente de uva Cabernet extraido pelo método Soxhlet onde as
sementes passaram por um processo de secagem de 40°C possui um comportamento ndo
linear e o 6leo cujas sementes passaram por um processo de secagem a 80°C possui um
comportamento nao linear.

Pode-se ver claramente que o indice de refracdo se comporta de maneira linear na maioria
dos 6leos, com excec¢do dos 6leos vegetais de semente de uva extraidos pelo método Soxhlet.
Um resultado interessante é que os 6leos de semente de uva, tanto Bordd quanto Cabernet,
extraidos pelo método prensa, se comportam de maneira linear e 0os pontos obtidos pelo
aumento da temperatura coincidem com os pontos obtidos pelo decréscimo de temperatura.

Ja para o método de extracdo Soxhlet, além do comportamento ndo ser linear, 0s pontos
obtidos no aumento da temperatura ndo coincidem com os pontos obtidos no decréscimo de
temperatura. Porém, observa-se que para o 6leo de semente de uva Cabernet extraido pelo

método Soxhlet com temperatura de secagem das sementes a 80°C, Figura 4.11, o
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comportamento é linear e os pontos obtidos no aumento de temperatura coincidem com 0s
pontos obtidos no decréscimo de temperatura.

Os 0leos essenciais também possuem a caracteristica linear no comportamento do indice
de refracdo, tanto no aumento quanto no decréscimo da temperatura, com uma pequena
diferenca nos pontos medidos do 6leo de Alecrim rosmarinus nas duas etapas da medida, o
indice de refracdo possui um comportamento linear, porém, quando se realiza a etapa onde a
temperatura é diminuida, o valor do indice de refracdo mostra-se um pouco acima do valor

quando o indice de refracdo é medido na primeira etapa, onde a temperatura € aumentada.

4.7 Conclusoes

Para os 6leos vegetais de semente de uva Bordd e Cabernet, observa-se que o indice de
refracdo possui um comportamento linear para 0 método de extracdo Prensa e ndo linear para
0 método de extracdo Soxhlet, com exce¢do do 6leo de semente de uva Cabernet extraido por
este método com temperatura de secagem das sementes a 80°C.

Devido a estas observacdes, é tentador dizer que o método de extracdo Soxhlet, apesar de
extrair 6leo em maior quantidade, parece afetar de alguma maneira o produto final, fazendo
com que este ndo seja um Gleo totalmente puro.

Os oleos essenciais ndo apresentaram nenhum comportamento tdo anémalo quanto ao dos
6leos vegetais de semente de uva extraidos pelo método Soxhlet. O Unico fato observado foi
uma pequena diferenca nos pontos medidos do 6leo de Alecrim rosmarinus nas duas etapas da
medida, onde o indice de refracdo possui um comportamento linear, porém, quando se realiza
a etapa onde a temperatura é diminuida, o valor do indice de refracdo estd um pouco acima do
valor de quando o indice de refracdo ¢ medido na primeira etapa, onde a temperatura é
aumentada.

As comparagdes entre os comportamentos do indice de refragdo dos 6leos de semente de
uva, podem ser analisadas de maneira mais facil quando olhamos para a sequéncia de imagens

a sequir.
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CONSIDERACOES FINAIS

Uma observacao geral dos resultados das analises feitas pelos métodos experimentais
descritos nos capitulos anteriores, torna possivel algumas consideracfes finais sobre os
métodos de extracdo dos 6leos vegetais e suas influéncias, assim como da temperatura de
secagem das sementes destes 6leos.

Analisando os aspectos Opticos dos 6leos de semente de uva, é possivel perceber uma
grande diferenca entre os Oleos obtidos pelos diferentes métodos de extracdo, Prensa e
Soxhlet. Também é perceptivel a diferenca destes 6leos quando se observa a temperatura de
secagem das sementes. Quando se observa as imagens obtidas pela técnica de Microscopia
Optica de Luz Polarizada (MOLP) a diferenca entre as imagens obtidas é evidente. Foi
observado que para ambos os métodos de extracdo, o produto final apresenta algumas
particulas imersas. O fato é que quando observa-se 0s 0leos extraidos pelo método Soxhlet,
existe um namero maior de particulas imersas no oOleo e ainda, algumas delas apresentam
caracteristicas anisométricas. Nos 0leos obtidos pelo método de extracdo Prensa tambem
observa-se a existéncia de particulas, porém em menor quantidade e, para este método de
extracdo, observou-se a existéncia de particulas anisométricas somente para as semente de
uva Bordd que passaram por um processo de secagem de 40°C. Quando a temperatura de
secagem das sementes aumenta, as poucas particulas anisométricas que existiam no 6leo de
semente de uva Bordd (temperatura de secagem 40°C) ndo existem mais. No método de
prensagem e para 0 método Soxhlet esse nimero também diminui. Visto que os 6leos de
semente de uva Cabernet, para ambos 0s métodos e temperaturas de secagem das sementes,
ndo possuem tantas particulas como o 6leo de semente de uva bordd, porém, é possivel
perceber que quando a temperatura de secagem das sementes aumenta, 0 pequeno nimero de
particulas presentes no 6leo com temperatura de secagem das sementes a 40°C, diminui
guando as sementes sdo secas a 80°C. Também é possivel observar que o produto obtido pelo
método prensa possui menos particulas imersas quando comparado com o 6leo obtido pelo
método Soxhlet.

Confrontando essas Ultimas observacdes com os resultados obtidos pelo método de
refratometria, pode-se verificar que os Oleos extraidos pelo método prensa possuem um
comportamento linear, isso pode ser devido a ndo existéncia de particulas anisométricas. Ja os
oOleos extraidos pelo método Soxhlet ndo apresentam um comportamento linear, talvez devido
a existéncia destas particulas anisométricas. Observe que para o 60leo de semente de uva

Cabernet extraido pelo método Soxhlet com temperatura de secagem das sementes a 80°C, o
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comportamento do indice de refracdo é linear. Isso concorda com os resultados obtidos na
MOLP, visto que para este 0leo, 0 nimero de particulas existentes era minima e ndo foi
observado nenhuma particula que tivesse 0 aspecto que conduza a birrefringéncia do meio.
Deste modo, € possivel dizer que o 6leo de semente de uva Cabernet obtido como produto
final pelo método de prensa, com uma temperatura de secagem a 80°C, apresenta 0S
comportamentos opticos mais lineares observando o indice de refracdo e mais limpos, talvez
de certa forma mais puros, observando as imagens de microscopia optica de luz polarizada.

Para a Espectroscopia de Impedancia Elétrica (EIE), observou-se que os 6leos extraidos
pelo método Soxhlet, em geral apresentavam um comportamento mais caracteristico com o
circuito elétrico proposto como modelo teérico para descrever o comportamento da
impedancia elétrica desses 0leos. Os resultados da analise elétrica para os 6leos de semente de
uva extraidos pelo método Prensa ndo eram tdo bem comportados comparado com o0s
resultados obtidos para os 6leos extraidos pelo método Soxhlet.

Visando as analises, é possivel dizer que caso ndo seja necessario um grau de pureza
muito elevado, o uso do 6leo de semente de uva extraido pelo método Soxhlet pode ser levado
em conta, principalmente o 6leo de semente de uva Cabernet extraido pelo método Soxhlet
cujas sementes passaram por um processo de secagem de 80°C, pois ndo apresenta muitas
particulas imersas e nenhuma anisométricas e seu comportamento 6ptico é linear, compativel
com os 0Oleos extraidos pelo método Prensa.

Para um uso mais especifico, como por exemplo, alimento, os 6leos extraidos pelo método
prensa sdo mais aconselhaveis, pelo fato do grau de pureza ser maior, ou seja, apresentar
menos particulas imersas do que os 6leos extraidos pelo método Soxhlet, sendo o melhor dele
0 Gleo de semente de uva Cabernet extraido pelo método Prensa com uma temperatura de
secagem das sementes de 80°C.

Os oleos essenciais forneceram imagens via MOLP mostrando ser um 6leo muito puro
(sem nenhuma particula imersa), da mesma maneira que o comportamento de seus indices de
refracdo sdo todos lineares. Os resultados de EIE mostraram que o modelo de circuito elétrico

tedrico proposto se adequa bem aos resultados obtidos.
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