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Resumo: A adulteracao e/ou falsificacao de 6leos essenciais datam de um longo tempo devido ao
demorado processo e custo para a obten¢ao de diferentes 6leos essenciais puros. Neste trabalho fo-
ram aplicados testes para a verificagdo da qualidade dos Oleos de: Melaleuca alternifolia Cheel
(melaleuca), Mentha x piperita L. (horteld pimenta) e Rosmarinus officinalis L. (alectim), sendo nove amos-
tras de trés marcas diferentes (A, B e F). O primeiro estudo foi a respeito do rétulo dos frascos, os
testes para cor, odor e estado fisico se encontraram nos padroes. Os dleos que se apresentaram fora
dos valores padroes de rotagao ética e residuo de evaporagao foram o dleo de Rosmarinus officinalis L.
(alecrim) das marcas I e B, respectivamente, sendo assim os mesmos sao indicados como provaveis
produtos com adulteragdes e/ou falsificacGes. Realizou-se também analise de metais chumbo, cobalto,
niquel e ferro presentes nas amostras de 6leo. Para chumbo nao houve a detec¢iao de nenhuma quanti-
dade presente nas amostras, o que se torna um bom resultado para a saide dos consumidores, o co-
balto foi encontrado no 6leo de hortela pimenta, o niquel foi determinado para todas as amostras as-
sim como o ferro.

Palavras-chave: Oleo Essencial; Adulteragao; Controle de qualidade.

Evaluation of identity, purity and metals in essential oils of Melaleuca alternifolia Cheel
(Melaleuca), Mentha x piperita L. (Hortela Pimenta) and Rosmarinus officinalis L. (Alecrim)

Abstract: The adulteration and / or falsification of essential oils date back a long time due to the
time consuming process and cost to obtain different pure essential oils. In this work, tests were
carried out to verify the quality of the oils of: Melaleuca alternifolia Cheel (Melaleuca), Mentha x piperita
L. (Peppermint) and Roswarinus officinalis 1.. (Rosemary), nine samples of three different brands (A,
B and F). The first study was on the label of the bottles, the tests for color, odor and physical state
met the standards. The oils that presented outside the standard values of optical rotation and evap-
oration residue were the oil of Rosmarinus officinalis L. (rosemary) of the marks I and B, respectively,
thus being indicated as probable products with adulterations and / or falsifications. Analysis of
lead, cobalt, nickel and iron metals present in the oil samples was also performed. For lead there
was no detection of any quantity present in the samples, which becomes a good result for the
health of consumers, cobalt was found in peppermint oil, nickel was determined for all samples as
well as iron.
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INTRODUGAO

Os Oleos essenciais sao constituidos
por substancias volateis presentes em varias
partes das plantas que desenvolvem papel
fundamental quanto a sua sobrevivéncia e na
defesa contra microorganismos e predadores.
De um modo geral, classificam-se como mis-
turas complexas, que podem ser denominadas
quanto a composi¢ao lipofilica, geralmente
odorifera e liquida. Quimicamente, em sua
maioria sao constituidos de terpendides e de
derivados fenilpropandides. Na composicao
de dleos volateis podem ser encontrados em
diferentes concentragdes os seguintes grupos
quimicos: hidrocarbonetos insaturados, alco-
ois, aldeidos, cetonas, lactonas, tropolonas,
entre outros. Alguns derivados terpendides
sao: linalol, geraniol, a-pineno, mentol e car-
vona. E alguns derivados fenilpropandides
sio: eugenol e aldeido cinamico (SIMOES,
2007).

Os 6leos essenciais estao presentes em
diversas partes das plantas, como por exem-
plo: em raizes, rizomas, folhas, flores, frutos,
sementes e cascas, ¢ dependendo da planta
essa extracdo pode se tornar um processo de-
morado e custoso (BIZZO, 2013). E
necessaria a preparacio do solo, cuidados
com o clima, enfim, o cultivo de uma forma
geral até a extracdo, e por essa demora esse
processo e consequentemente o 6leo obtido
podera ter um custo mais elevado. Para o 6leo
essencial de Rosa sdo necessarias cinco
toneladas de pétalas para se produzir um
quilograma do dleo, assim, devido ao alto
custo envolvido na obtencio dos 6leos
essenciais, ocorre a adulteracao e falsificaciao
destes (DIAS, 2013).

E visivel o crescimento e a busca pela
utilizacao dos Oleos essenciais seja na induas-
tria alimenticia, cosmética ou farmacéutica. A
avaliagao da atividade antifingica de consti-
tuintes de Oleos essenciais contra Aspergillius
niger foi descrita por Veneranda e colaborado-
res. Os ensalos mostraram que os constituin-
tes: timol, eugenol e cinnamaldeido tiveram
efeito inibitério (VENERANDA, 2018). Ou-

tras  propriedades como antioxidante
(MEZZA, 2018) e antibacteriana tem sido
estudadas para O6leos essenciais

(HAMDAOUI, 2018). Este aumento na pro-
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cura pelo uso dos 6leos essenciais requer uma
grande aten¢ao quanto a qualidade dos produ-
tos que sdo comercializados sejam para fins
farmacéuticos, de aromatizacdo ou outros
(B1ZZ2.0, 2013).

Ha tempos que a falsificagao e adulte-
racdo dos 6leos volateis vém sendo observa-
das e estudadas neste amplo mercado consu-
midor. Para a avaliagao das possiveis falsifica-
¢oes devem ser obervadas as caracteristicas
dos dleos volateis, que também podem ser
chamados de dleos etéreos ou esséncias. Eles
sao geralmente soluveis em solventes organi-
cos apolares, como o éter. Em dgua apresen-
tam pouca ou nenhuma solubilidade. Apre-
sentam sabor que é geralmente acre, quanto a
colora¢iao quando recém extraidos sio incolo-
res ou amarelados, sio poucos os que apre-
sentam cor. Quanto a estabilidade de forma
geral sao instaveis principalmente na presenca
de ar, luz, umidade, calor e metais, e a maioria
dos 6leos volateis possui indice de refragao e
sao opticamente ativos, propriedades essas
importantes para a identificacao e controle da
qualidade dos dleos. Ha diversos procedimen-
tos de falsificagdo, como: adi¢ao de compos-
tos sintéticos de baixo custo ou mistura com
6leos de menor valor para aumento do rendi-
mento, adicado de substancias sintéticas do
componente principal do 6leo em si, falsifica-
¢ao completa do dleo a partir de misturas de
componentes  sintéticos, entre outros
(SIMOES, 2007).

E importante ressaltar que segundo
Simées (2007), aproximadamente 80% dos
6leos volateis presentes no mercado nao apre-
sentam mais sua composicao original. Desta
forma surge a preocupagao com a qualidade
dos 6leos que estao sendo comercializados.

Os Oleos essenciais escolhidos para
avaliagdo apresentam diversas aplicagoes de
grande importancia medicinal bem como eco-
noémica, € O seu uso cresce constantemente
devido as suas propriedades naturais e os seus
beneficios aos consumidores. A realizacio
deste trabalho trara informagdes sobre a qua-
lidade destes produtos, que por vezes tém um
alto custo e podem nio apresentar poder me-
dicinal ou benéfico com o seu uso.
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MATERIAIS E METODOS

O presente trabalho foi desenvolvido
no Laboratério de Ensino de Quimica da
UNESPAR - campus de Uniao da Vitoria.
As amostras foram obtidas comercialmente
em farmdcia de manipulagao e loja de produ-
tos naturais.

O primeiro teste a ser realizado foi
quanto a cot, odor e estado fisico. Para isso,
pingaram-se dez gotas de cada amostra em
um tubo de ensaio, sentindo-se o odor e ana-
lisou-se a cotr. Com auxilio do termometro
verificou-se a temperatura ambiente.

Na sequéncia realizou-se a analise da
densidade. Com o auxilio de uma pipeta de 1
mL mediu-se 0,1 mL. da amostra e pesou-se
em balanca analitica CELTAC Modelo SA-
2104N. Esse teste foi realizado em triplicata.
Realizou-se a conversio dos valores para g/
mL bem como a média final.

Em um béquer colocou-se 30 mL de
agua destilada e pingaram-se trés gotas de ca-
da amostra no seu respectivo béquer para a
verificacdo da fragao solavel em agua.

A rotacao otica foi medida em um Pola-
rimetro WXG-4. Preparou-se a amostra a
25% diluida em alcool iso-propilico 99,5%, e
deixou-se em repouso. Ligou-se o Polarimetro
e esperou-se até que a lampada de sédio apre-
sentasse uma luz amarelada, em sequéncia
ajustou-se a posi¢ao zero no disco. Abriu-se a
tampa do compartimento de amostras e colo-
cou-se o tubo de teste com 4gua destilada dei-
xando que a bolha de ar permanega no bulbo
do tubo de teste, fechado a tampa do compat-
timento da amostra observou-se o campo de
visao. Colocou-se a amostra no tubo de teste
deixando que a bolha de ar permanecesse no
bulbo, ajustou-se a posi¢io zero no disco de
modo ao campo de visio estar totalmente
claro. Colocou-se a amostra ¢ fechou-se a
tampa do compartimento, o campo triplo de
visao muda, ficando distinto. Girou-se o bo-
tdo do disco até que estivesse todo o campo
luminado, anotaram-se os graus e calculou-se
a rotagao otica. O procedimento com a agua
destilada realizou-se apenas uma vez, € o0 mes-
mo procedimento aplicou-se para todas as
amostras.

Para a determinacido do indice de refra-
¢ao utilizou-se um Refratometro ABBE mo-
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delo 2WA] realizou-se a calibragdo com agua
destilada. Primeiramente limpou-se as partes
6ticas com algodao, colocou-se 3 gotas de
agua destilada na superficie do prisma refra-
tor, tampou-se a entrada de luz e travou-se
com a manivela de ajuste. Abriu-se a tampa
para a entrada de luz e fechou-se o espelho
refletor, ajustando a visibilidade da ocular tor-
nando-a totalmente clara. Girou-se a manivela
para trazer a linha escura para o centro da
grade, fez-se a leitura da temperatura e a leitu-
ra indicada na escala do refratbmetro, compa-
rando os valores com a tabela contida no ma-
nual com corre¢io para cada temperatura.

Para o residuo de evaporagiao pesou-se
o papel filtro em triplicata em balanga analiti-
ca antes e apos a adi¢ao de dleo. Pingou-se
uma gota da amostra sobre cada papel filtro e
levou-se a estufa pré-aquecida a 90°C, por
uma hora. Os testes foram realizados em tri-
plicata.

Para a anilise de metais, as amostras
foram evaporadas em um béquer de quartzo,
calcinadas a 550°C para eliminacio de matéria
organica e realizada a digestdo acida com aci-
do nitrico ultra puro para introduzi-las no
ICP OES Varian Vista-MPX CCD Simultane-
ous (Espectrometria de Emissio Atomica
com Plasma Acoplado Indutivamente). A lei-
tura para cada metal foi feita de acordo com o
respectivo comprimento de onda adequado
para cada caso. Os limites de deteccdo (LD) e
quantificacao (LQ) foram calculados segundo
as equagOes abaixo, respectivamente.

LD = (3x5D)/b

Sendo SD o desvio padrio e b o coefi-

ciente angular da equacdo da reta
LO=33xLD

SD representa o desvio padrio de 20
leituras do branco (agua ultrapura acidificada
com acido nitrico) da curva de calibracio.

Na Tabela 1 podem ser observados os
elementos e os comprimentos de onda para a
realizacao da analise.

RESULTADOS E DISCUSSAO
Cor, odor e estado fisico

Os resultados para os testes de avalia-
¢oes da cor, odor e estado fisico podem ser
visualizados nas Tabelas 2, 3 e 4:
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Tabela 1. Parimetros utilizados na anilise de Para estes testes ndo houve identificacio de
metais. PFonte: Farmacopeia Brasileira e Bri- particulas estranhas que comprometessem as ca-
tanica. racteristicas originais das amostras, ressaltando
Blomonas 7 (o) ID/ LQ/ que a cot, ¢ o estado fisico estavam dentro dos
(mg.Kg?)  (mg.Kg) padrdes. Para o odor, analisou-se quanto a degra-
dagdo quimica e microbiana e a intensidade dos
Fe 238204 0,004 0,01 "

aromas. Em comparacdo com as outras amostras,
Fe 234,350 0,01 0,05 a Amostra 2 demonstrou para a melaleuca e hot-
Co 238,345 0,009 0,03 teld pimenta odores mais suaves, e para o alecrim
Co 258033 0,02 0,07 apresentou certo odor canforéceo,\difere‘ntfimen—
te das outras amostras. Quanto a avaliacdo de
Ni 216,555 0,03 0,12 degradacido quimica e microbiana em carater odo-
Pb 280,199 0,14 0,47 rifero apresentou odor caracteristico, sendo essa

Pb 217,000 0,05 0.18 apenas uma analise perceptiva.

Tabela 2. Resultados avaliativos para Melalenca alternifolia Cheel (Melaleuca) a 22°C. »Fonte: Farmacopeia
Brasileira e Britanica.

Parametros Dados TeéricosP Amostra 1 Amostra 2 Amostra 3
Cor Incolor a amarelo palido Incolor Incolor Incolor
Odor Herbal Fresco/remédio Caracteristico Caracteristico Caracteristico
Estado Fisico Liquido a 20°C Liquido Liquido Liquido

Tabela 3. Resultados avaliativos para Mentha x piperita 1. (Hortela Pimenta) a 21°C. PFonte: Farmaco-
peia Brasileira e Britanica. PFonte: Farmacopeia Brasileira e Britanica.

Parametros Dados TeoricosP Amostra 1 Amostra 2 Amostra 3
Incolor, amarelo palido

Cor ou amarelo esverdeado Incolor Incolor Amarelado
palido

Odor Mentolado Caracteristico Caracteristico Caracteristico

Estado Fisico Liquido a 20°C Liquido Liquido Liquido

Tabela 4. Resultados avaliativos para Rosmarinus officinalis L. (Alecrim) a 21°C. PFonte: Farmacopeia
Brasileira e Britanica.

Parimetros Dados Teoricos? Amostra 1 Amostra 2 Amostra 3
Incolor ou levemente Levemente amarela-
Cor Incolor Incolor
amarelo-esverdeado do
Herbal Fresco e canfora- . . .
Odor cco Caracteristico Caracteristico Caracteristico
Estado Fisico Liquido a 20°C Liquido Liquido Liquido
Densidade ram-se valores correspondentes aos tedricos
Os valores de densidade foram expres- para todas as amostras.

sos da média obtida de triplicata e os resulta-
dos podem ser visualizados nas Tabelas 5, 6 e
7. Para a densidade (teste em triplicata) obtive-
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Tabela 5. Densidade para Melalenca alternifolia Cheel (melaleuca) a 20°C. 2Fonte: Farmacopeia Brasilei-

Densidade Teorica? Amostra 2 Amostra 3
Amostra 1 L
(g/mL) ostral (g/mL) (g/mL) (g/mL)
0,885-0,906 0,910 £0,016 0,859 £0,017 0,877 £0,026

Tabela 6. Médias da densidade para Mentha x piperita L. (Horteld Pimenta) a 21°C. 2Fonte: Farmaco-
peia Brasileira.

Densidade Teorica? Amostra 2 Amostra 3
Amostra 1 L
(g/mL) ostral (g/mL) (g/mL) (g/mL)
0,900-0,916 0,892 0,023 0,892 0,012 0,894 0,004

Tabela 7. Médias da densidade para Rosmarinus officinalis L. (Alecrim) a 20°C. *Fonte: Farmacopeia
Brasileira.

Densidade Teorica® Amostra 2 Amostra 3
(i) Amostra 1 (g/mL) (1) (il
0,894-0,912 0,898 £0,002 0,905 £0,002 0,912 £0,002
Fragio Soluvel em Agua os valores de rotacdo 6tica podem ser visuali-
Este teste prioriza pela visualizacdo zados nas Tabelas 8, 9 e 10:
imediata de adulteracées nas amostras de No polarimetro, para estas amostras o
Oleos essenciais através de substancias es- disco de Vernier foi girado para a direita, no
branquicadas que possam aparecer na amos- sentido horario, ficando o campo de visao
tra em contato com a agua. Nenhuma das escuro dos lados e claro no meio. Para que
amostras apresentou este tipo de identifica- voltasse a ficar totalmente claro, o angulo
cdo, classificando-as sem adulteracGes por girado para a direita foi de +2°, esse resulta-
substancias polares, como alcoois, glicdis, do foi identificado para as trés amostras des-
entre outros. te 6leo essencial. Realizando o calculo, consi-
derando a fé6rmula abaixo, temos:
Rotagio Otica . Q
Para a 4gua destilada nao houve mu- (o3 = Lct%
danca no campo de visaio do polarimetro, +2°
demonstrando que o mesmo estava apto para (2= Tam. 22,68 100

as medi¢oes posteriores. Os resultados para [«]; = +8,85

Tabela 8. Valores da rotagao otica para Melalenca alternifolia Cheel (melaleuca) a 20°C. 2Fonte: Farma-
copeia Brasileira.

Dado teodrico? Amostra 1 Amostra 2 Amostra 3

+5° 3 +15° +8,85° (0) +8,85° (0) +8,85° (0)

Tabela 9. Valores da rotacao otica para Mentha x piperita L. (Hortela Pimenta) a 20°C. 2Fonte: Farma-
copeia Brasileira.

Dado tedrico? Amostra 1 Amostra 2 Amostra 3

104 -30 24.7° 0,1 22,1 (0) 31,8 40,2
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Os resultados observados estio de nao ha pureza neste 6leo essencial e sim uma
acordo com o tedrico, com excecao da provavel adulteracao.
Amostra 3 que apresentou uma pequena vari-
agao. Indice de Refragio

A tunica amostra que apresentou um Os resultados obtidos para os valores
resultado diferente da faixa permitida teorica- de indice de refracio podem ser visualizados
mente fol a Amostra 2, demonstrando que nas Tabelas 11, 12 ¢ 13:

Tabela 10. Valores da rotagdo 6tica para Rosmarinus officinalis 1. (Alecrim) a 20°C. PFonte: Farmacopeia
Brasileira e Britanica.

Dado tedricoP Amostra 1 Amostra 2 Amostra 3
-5,0°a +15,0° +2,21° £ 0,1 +22.5°+ 0,1 +2,21° £ 0,1
-5,0°a +8,0°

Tabela 11. Valores do indice de refracao para Melalenca alternifolia Cheel (melaleuca).2Fonte: Farmaco-
peia Brasileira.

Dado teoérico? Amostra 1 Amostra 2 Amostra 3

1,475-1,482 2 20°C 1,476 (0) 1,477 (0) 1,477 (0)

Tabela 12. Valores do indice de refragao para Mentha x piperita L. (Hortela Pimenta). 2Fonte: Farma-
copeia Brasileira.

Dado tedrico? Amostra 1 Amostra 2 Amostra 3

1,457 a2 1,467 2 20°C 1,460 (0) 1,459 (0) 1,461 (0)

Tabela 13. Valores do indice de refracdo para Rosmarinus officinalis L. (Alecrim). PFonte: Farmacopeia
Brasileira e Britanica

Dado teéricoP Amostra 1 Amostra 2 Amostra 3

1,460-1,476 2 20°C

4eA1 473 5 2000 1,468 (0) 1,468 (0) 1,471 (0)
Para o indice de refracio foram realiza- amostras permaneceram por uma hora na
dos os calculos de correcio das medi¢coes de estufa a 90°C.
acordo com a temperatura lida nas analises.
Todas as analises para a leitura do indi- Avaliagao da quantidade de metais (Fe,
ce de refracdao foram realizadas em duplicata Co, Ni, e Pb)
onde os valores permaneceram 0s mesmos, As concentragoes dos metais nas
sem haver um desvio padriao. Nenhum valor Amostras 1, 2 e 3 podem ser observadas nas
ficou fora do padrio estabelecido para cada Tabelas 14, 15 e 16.
6leo essencial. Demonstrando que por este Nao houve a detecgao de chumbo nas
tipo de analise ndo houve indicativo de valo- amostras, o que se torna um bom resultado
res diferentes da literatura. para a saude dos consumidores, o cobalto foi
encontrado para o 6leo de Mentha x piperita
Residuo de Evaporagao L. (hortela pimenta), o niquel foi encontrado
Apenas uma amostra apresentou resi- em todas as amostras assim como o ferro.

duo de evaporagao, a Amostra 2 de Roswari-
nus officinalis 1. (Alecrim). O valor médio do
residuo foi de 0,027g * 0,010. Todas as
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Tabela 14. Resultados da analise de metais para o dleo essencial de Melalenca alternifilia. < sendo LD=

limite de deteccao

Amostra Fe/mg.Kg-1 Co/mg.Kg-! Ni/mg.Kg-! Pb/mg.Kg-!
1 0,148313 < LDe <LD <1LD

2 0,177978 <LD <LD <LD

3 3,51981 <LD 0,35945 <LD
Tabela 15. Resultados da analise de metais para o dleo essencial de Mentha x piperita.

Amostra Fe/ mg.Kg-! Co/ mg.Kg-! Ni/ mg.Kg-1 Pb/ mg.Kg-!
1 0,184649 <LD <LD <LD

2 0,156353 <LD <LD <LD

3 4,34132 0,002660 0,350612 <LD
Tabela 16. Resultados da analise de metais para o 6leo essencial de Rosmarinus officinalis.

Amostra Fe/mg.Kg-1 Co/ mg.Kg! Ni/ mg.Kg-1 Pb/ mg.Kg-!
1 0,14584 <LD <LD <LD

2 0,169736 <LD <LD <LD

3 3,62815 <LD 0,352878 <LD

Nio houve a deteccao de chumbo nas
amostras, o que se torna um bom resultado
para a saude dos consumidores, o cobalto foi
encontrado para o 6leo de Mentha x piperita 1.
(hortela pimenta), o niquel foi encontrado em
todas as amostras assim como o ferro.

Nao ha dados sobre a quantidade maxi-
ma de metais encontrados especificamente em
6leos essenciais, porém, segundo o Guideline
for Elemental Impurities, definem-se algumas
quantidades permissiveis de metais em medi-
camentos administrados na forma: oral, paren-
teral, e por inala¢ao. Considerando que alguns
6leos podem atuar em cicatrizagdes de pele,
em inalagGes, para alergias, sio usados na for-
ma de medicamentos, os valores permissiveis
de metais em medicamentos podem ser usados
como um parametro para esta pesquisa. Sendo
assim, o permitido para chumbo ¢é de 5,0 pg/
dia para todas as formas citadas, para niquel é
de 600 ug/dia (oral), 60 ug/dia (parenteral), e
6,0 ug/dia (inalacio), pata cobalto é de 50 ug/
dia (oral), 5,0 ug/dia (patenteral), e 2,9 ug/dia
(inalacdo), para o ferro nio existe valor fixado.

A escolha dos metais analisados foi devi-
do ao carater toxico do chumbo, para o cobal-
to e niquel porque podem se acumular em
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plantas diversas, e o ferro como um metal no-
vo a ser determinado.

CONSIDERACOES FINAIS

O dleo que apresentou valores fora dos
padroes de rotagao otica e residuo de evapora-
¢io fol o O6leo de Rosmarinus officinalis 1.
(Alecrim) (Amostras 2 e 3), respectivamente.
As analises feitas neste trabalho sdo técnicas
para a avaliacio da identidade e pureza de
6leos essenciais onde métodos cromatografi-
cos poderiam trazer valores quantitativos
quanto a determinagdo de quais componentes
contém em cada amostra de dleo essencial. As
farmacopéias preconizam por estes tipos de
testes onde os mesmos apresentam dados e
valores permitidos para que se avalie a identi-
dade e pureza de 6leos essenciais. Sendo assim
o Oleo de Rosmarinus officinalis L. (Alecrim)
(Amostras 2 e 3), sao indicados como prova-
veis produtos com adulteracoes e/ou falsifica-
¢Oes. Sendo assim, uma pesquisa importante
seria analisar diversas marcas desse 6leo e fa-
zer comparacgdes entre si, bem como para os
metais, pois uma parte dessa acumulagiao que
vai para a planta do alecrim, pode ser transferi-
da até o 6leo volatil.
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A determinacio de metais em Oleos es-
senciais pode ser considerada inovadora e util.
Para posteriores determinag¢oes o conhecimen-
to do plantio e todos os fatores que o nortei-
am, bem como a extracdo de cada 6leo seriam
fatores a serem estudados e aprimorados para
continuidade desta pesquisa.
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