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“O erro é uma coisa positiva, porque, por ele,

chega-se a descobrir a verdade.”

Fiédor Dostoiévski



RESUMO

Com o crescimento da busca por cosméticos mais naturais e sustentdveis, os 6leos essenciais
vém se tornando importante ferramenta de marketing da industria cosmética, atraindo clientes
tanto pelas suas caracteristicas olfativas quanto por suas difundidas propriedades terapéuticas.
Em contraste, seu preco elevado em comparacdo as fragrancias sintéticas e sua escarces no
mercado tornam o cendrio propicio a adulteracao por parte dos fabricantes. Neste ambito, foi
levantado suspeitas de adulteracdo em um Oleo essencial de lavanda X adquirido por uma
empresa, assim se vendo compelida a realizar um controle de qualidade mais rigido da
amostra. As técnicas cromatograficas, como a Cromatografia Gasosa Acoplada a Espectro de
Massa (GC-MS) ainda sdo as mais eficazes, entretanto, como esta técnica trata-se de uma
andlise que requer altissimo investimento em instrumentacdo, € necessdrio que a empresa
contrate o servico de terceiros. Assim, foi realizado a cromatografia tanto do 6leo do
fornecedor X como de outras trés amostras comerciais nacionais (amostras A, B e C) para
avaliar qual seria a alternativa de melhor qualidade. Os resultados mostraram que a amostra X
apresentou 26,46% de contaminantes glicdlicos e a amostra C 24,01% de salicilato de benzila,
demonstrando o quanto é fundamental uma qualificacdo da amostra na compra. Ao mesmo
tempo, as amostras A e B ndo apresentaram adulteracdo aparente, sendo a B considerada
como melhor alternativa. Nao obstante, realizou-se a uma técnica fisica, Salting-Out, para
separacdo dos contaminantes da amostra X, assim conseguindo realizar uma recuperagcdo de

40% do volume de amostra.

Palavras-chave: Oleo essencial, Lavanda, Adulteracdo, Controle de Qualidade.



ABSTRACT

With the growing search for more natural and sustainable cosmetics, essential oils have
become an important marketing tool for the cosmetic industry, attracting customers both for
their olfactory characteristics and for their widespread therapeutic properties. In contrast, their
high price compared to synthetic fragrances and their scarce market make the scenario
conducive to tampering by manufacturers. In this context, suspicions of tampering with a
company-acquired lavender X essential oil were raised, thus compelling itself to carry out
stricter quality control of the sample. Chromatographic techniques such as Mass Spectrum
Coupled Gas Chromatography (GC-MS) are still the most effective, however, as this
technique is an analysis that requires a high investment in instrumentation, it is necessary that
the company hires the service from third parties. Thus, both X supplier oil and three other
national commercial samples (samples A, B and C) were chromatographed to assess which
would be the best quality alternative. The results showed that the sample X presented 26.46%
of glycolic contaminants and the sample C 24.01% of benzyl salicylate, demonstrating how
essential is a sample qualification in the purchase. At the same time, samples A and B showed
no apparent tampering, and B was considered the best alternative. Nevertheless, a physical
technique, Salting-Out, was performed to separate contaminants from sample X, thus
achieving a recovery of 40% of the sample volume.

Keywords: Essential Oil, Lavender, Adulteration, Quality Control.
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1INTRODUCAO

O mercado de cosméticos naturais vem encontrando um cendrio positivo nao sé
no Brasil como no mundo inteiro. De acordo com a Associagdo Brasileira da Industrias de
Higiene Pessoal Perfumaria e Cosméticos (2018), a busca por produtos de higiene pessoal,
perfumaria e cosméticos (HPPC) de origem natural cresceu 8 a 25% no mundo todo, com
41% dos brasileiros afirmando que “tém interesse em maior variedade de produtos de beleza
e cuidado pessoal com ingredientes de origem natural’”.

Neste ambito, os Oleos essenciais, substitutos naturais das fragrancias presentes
nos cosméticos, vém se tornando uma importante ferramenta de marketing para as marcas de
cosméticos: ndo somente devido ao seu apelo natural, mas também devido as suas difundidas
propriedades terap€uticas, que andam se popularizando com o ascendente movimento da
aromaterapia.

Em contrapartida, estes ainda s3o um insumo muito mais caro que seus
correspondentes sintéticos devido ao baixo rendimento de sua fabricacdo. Assim sendo, a
crescente demanda por estes materiais favorece a insurgéncia de casos de adulteracdo ou
falsificacdo por parte dos fornecedores, a fim de baratear seu custo ou de melhorar seu tempo
de prateleira.

Neste ambito, para o uso na fabricacdo de cosméticos em uma industria de
Fortaleza, CE, foi adquirido um 6leo essencial de Lavanda rotulado como Lavandin Abrialis,
de acordo com o fabricante, denominado amostra X, no qual foi levantado a hipétese de
adulteracdo do produto por parte do fabricante. Para comprovar as suspeitas, a amostra de
6leo foi submetida a uma andlise cromatogréfica utilizando um cromatégrafo gasoso acoplado
a um espectrometro de massas (GC-MS). Nao obstante, também foi inspecionado amostras de
oleo essencial de lavanda de outros trés fornecedores nacionais, denominados A, B e C, a fim
de qualificar qual seria o melhor substituto para a amostra X. Foi também estabelecido um

método de recuperacdo da amostra via Salting-Out para eliminacdo de glic6is.
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2 FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 Oleos Essenciais

Oleos essenciais podem ser assim definidos como sendo uma complexa mistura
de compostos volateis, compostos majoritariamente de terpendides, biossintetizados por um
ser vivo e obtidos por destilacdo. Para tal, esses compostos devem apresentar peso molecular
menor que 300 Da (massa molecular do hidrogénio = 1 Da) e serem relativamente
hidrofébicos, assim permitindo sua destilacdo e separacdo do vapor condensado (hidrolato)
(KUBECZKA, 2015).

Na natureza, os Oleos essenciais sdo, em termos bioquimicos, metabdlicos
secunddrios: ao contrdrio dos metabdlicos primdrios (proteinas, lipidios, carboidratos e dcidos
nucléicos), ndo sdo indispensaveis a vida, estando presentes apenas em algumas espécies.
Entretanto, ainda assim exercem func¢des importantes nos organismos que os produzem, como
protecdo contra microrganismos, atuacdo como fatores de crescimento interno (fitormonios) e
acoes antioxidantes (BERGER, 2007).

N3ao obstante, estes valiosos metabdlicos também apresentam efeitos terapéuticos
ao serem utilizados no corpo humano, a depender de sua composicdo e forma de aplicacio.
Em uso tépico no rosto, o 6leo essencial de melaleuca (Melaleuca alternifolia) pode reduzir
acne, enquanto que a inalagdo do 6leo essencial de eucalipto (Eucalyptus globulus) atua como
descongestionante e, ainda, 6leos essenciais citricos com alto teor de limoneno, como o de
laranja (Citrus sinensis), apresentam reconhecido efeito calmante e ansiolitico (KUBECZKA,
2015). Assim sendo, esses produtos naturais sdo explorados em diversas dreas da industria,
como para a fabricacido de perfumes, farmacos, aromatizantes alimenticios e cosmética (DO et

al, 2015).
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2.2 Aplicacdes dos Oleos Essenciais na Indistria Cosmética
2.2.1 Motivos de sua utilizacdo

Recentemente, a utilizacdo de Oleos essenciais na composi¢do de cosméticos
como logdes, Oleos corporais € mascaras faciais tem se tornado uma grande ferramenta de
marketing da industria de satde e beleza (DO, et al. 2015). Isso se dd devido a um movimento
global da busca pelo mais natural e orgéanico, a fim de evitar o abuso de quimicos sintéticos.
Um importante uso desses compostos nas formulagdes se d4 como conservantes naturais: 0s
Oleos essenciais de Melaleuca e de Canela em uma concentracdo de 2,5% apresentam
atividade antimicrobiana em emulsio Oleo/Agua superior ao Metilparabeno 0,4%, um dos
conservantes sintéticos mais utilizados pela inddstria para inibicdo de crescimento de
Escherichia coli e Staphylococcus aureus, principais bactérias controladas pela Anvisa
(HERMAN et al, 2013). Outras possiveis aplicagdes, como abordado por MITAROTONDA et
al (2015) sao para conferir caracteristicas sensoriais, como a refrescancia causada pelos OE
de Mentha pipperita e Eucalyptus globulus, e para atuar como agentes antioxidantes, como o
OE de Alecrim rosmarinus (Alecrim) e Eugenia caryophyllus (Cravo-da-India).

Por tltimo, além da possibilidade da aplicacdo desses efeitos benéficos dos 6leos
essenciais aos seus produtos, as empresas também podem atribui-los no conceito de
Aromaterapia, vertente crescente entre os consumidores que buscam por cosméticos mais
naturais, € com 1sso 0s Oleos essenciais deixam de ser meros aromas € passam a ser a peca-

chave das vendas (MITAROTONDA et al, 2015).
2.2.2 Aromaterapia como Ferramenta de Vendas

A aromaterapia € um termo originalmente conceituado no livro Aromatherapie,
escrito pelo francés Gattefossé em 1937, que descreve algumas propriedades antimicrobianas
e cosmetoldgicas de Oleos essenciais € de perfumes. Porém, foi a partir de 1980, com o
surgimento de uma medicina terapéutica alternativa no Reino Unido, que o termo foi
empregado com o conceito atual: a utilizacdo de 6leos essenciais naturais em terapias do
corpo e damente (KUBECZKA, 2015).

Com o aumento do estresse do dia a dia devido a globalizacdo e com o

crescimento do interesse em remédios naturais em detrimento aos industrializados, surgiram
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diversos servicos e produtos de cuidados pessoais que utilizavam estes insumos como
principal atrativo, desde massagens relaxantes até locOes corporais e ceras depilatdrias
(MITAROTONDA et al, 2015). Os OE nos produtos, mesmo que em concentracdes minimas
(como em sabonetes) e passando por condigdes criticas (como a temperatura elevada de ceras
depilatdrias), ainda atrafa clientes. Ao longo dos anos, o termo deixara de ser ci€éncia baseada
em estudos e evidéncias para se tornar mais como uma ferramenta de marketing das empresas

e dos profissionais de beleza (KUBECZKA, 2015).

2.2.3 Adulteracio de Oleos Essenciais

No cendrio global, a demanda de produtos e insumos naturais puros estd em alta,
com estes produtos no segmento de HPPC crescendo de 8 a 25%/ano no mundo, ja no ambito
nacional os produtos de higiene pessoal com insumos naturais atrai o interesse de 41% dos
brasileiros, de acordo com a ABIHPEC (2018).

Desta forma, grandes quantidades de o¢leos essenciais sdo produzidas
mundialmente para abastecer o mercado. O 6leo essencial da laranja, por exemplo, teve uma
producdo global de aproximadamente 51 mil toneladas em 2008, pois este OE abastece
também a industria de alimentos e bebidas como aromatizante. Nao obstante, devido a
sazonalidades, rendimento de extracdo ou raridade, outros OE sdo produzidos em escala bem
menor, porém com altissimo valor agregado, como € o caso do vetiver, ylang-ylang e do
patchouli (DO et al, 2015). A seguir encontra-se uma tabela de preco de julho de 2018 de um

fabricante nacional:

Tabela 1 — Tabela de precos de 5 litros de diferentes 6leos essenciais de um mesmo fabricante

) em julho de 2018

OLEO ESSENCIAL VALOR (5L) R$
HORTELA PIMENTA 1,632.00
LARANJADOCE 459.00
LAVANDA ABRIALIS 1,224.00
MELALEUCA (TEATREE) | 1,904.00
PATCHOULI 5,650.80
YLANG YLANG III 4,896.00

Fonte: elaborada pelo autor.
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Com essa enorme diferenca de preco, torna-se comum o ato de adulteracdo dos
OE’s por parte dos fornecedores, sendo a adulteracdo o ato de adicionar propositalmente
substancias diluentes ou alheias ao insumo natural. Assim sendo, torna-se imprescindivel a
qualificacdo do fornecedor e, preferencialmente, do lote do OE adquirido através de andlises
de controle de qualidade, como cromatografia gasosa acoplada a espectro de massa

(MARINCAS etal, 2018).

2.3 Oleo de Lavandin Abriallis (Lavandula angustifolia)

O ¢6leo essencial da Lavanda, muito utilizado em cosméticos para conferir efeito
sedativo ou anti-depressivo ao usudrio, possui seu efeito calmante devido a presenca de
Linalol e Acetato de Linalila (ambos retratados na figura 1) em sua constituicio, como
descrito por Kubeczka (2015). De acordo com o ISO 3515:2002 da Organizacao Internacional
de Padronizacdo (ISO, 2002), o 6leo essencial de lavanda francesa (Lavandula angustifolia
Miller) apresenta de 25 a 38% de linalol em % de area para a andlise de CG-MS, e de 25 a
45% de acetato de linalila. Ja para lavanda de outras regides, que pode chegar a ser 6,5 vezes
mais em conta que a francesa (DO et al, 2015), o 6leo pode apresentar entre 20 a 43% de
linalol em sua composicdo e de 25 a 47% de acetato de linalila. Neste ambito, a qualidade do
OE e, consequentemente, seu preco, depende da alta concentragio do acetato de linalila, bem
como a baixa concentra¢cdo de canfora (Figura 1) em sua composi¢do. Isso se deve ao fato de
que a canfora apresenta efeito estimulante, contrario ao desejado pela industria para produtos
contendo lavanda (CHATZOPOULOU et al, 2003). A mesma ISO estabelece concentragdes

minimas de cinfora: Inferiores a 1,5%.

Figura 1 — Estruturas quimicas dos principais constituintes do OE de Lavanda

OH
O
| -
] O
w 0
Linalpl Acetato de Linalila, Cianfora

Fonte: elaborada pelo autor.
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Devido a grande variedade de espécies e tipos de Oleos essenciais de lavanda
disponiveis no mercado, um dos problemas desse insumo € justamente saber qual se trata a
espécie utilizada para a producdo do 6leo e, consequentemente, sua qualidade. De um modo
geral, a lavanda verdadeira, chamada simplesmente de Lavender, refere-se a planta Lavandula
angustifolia, tratando-se de um insumo relativamente caro devido ao baixo rendimento da
extracdo de seu 6leo (CHATZOPOULOU et al, 2003).

Ja o termo Lavandin, de acordo com BERGER (2007), refere-se a uma mistura de
duas espécies, Lavandula angustifolia e Lavandula latifolia, originando Lavandin Abrialis,
Grosso e Super de acordo com a propor¢do entre elas. Porém, MARINCAS et al (2018) cita
que tal termo refere-se a espécie Lavandula intermedia, que apresenta 3 variagdes: Abrialis,
Grosso e Super (MARINCAS et al, 2018). Nao obstante, devido a falta de regularizagdo
referente a classificacdo e rotulagem deste produto, alguns fornecedores ainda alteram a
denominacdo aos seus proprios critérios.

Em um estudo realizado no Japdo em 2017, das 27 amostras de 6leo essencial de
lavanda abordadas, 12 apresentavam nomes diferentes nos rétulos para a mesma espécie de
planta (L. angustifolia). Paralelamente, um fornecedor brasileiro comercializa 6leo essencial
de Lavandin Abrialis e informa em seu laudo técnico constar como Lavandula angustifolia x
L. — Officinalis, mistura distinta a informada pela literatura.

Devido a tamanha divergéncia de nomenclatura e a enorme diferenga de valores entre
os tipos de Oleos de lavanda disponiveis, €é comum casos de adulteracdo e falsificacdo:
enquanto que o OE de Lavender custa em torno de U$ 171,1/kg, o OE de Lavandin custa em
média U$25,9/kg, tornando-se comum a adi¢do de fragdes de Lavandin em 6leos de Lavender
(BEALE et al, 2017). Nao obstante, outra possivel pritica dos fornecedores € a adicdo de
substancias alheias ao insumo com o objetivo de dilui-lo (solventes como 6leo mineral,
vegetal ou glicdis), aumentar seu prazo de validade (preservantes) ou melhorar sua
performance para o consumidor final (fixadores de fragrincia como acetato de benzila ou

benzoato de benzila) (DO, et al. 2015).

Isto posto, prova-se imprescindivel uma andlise de controle de qualidade do insumo
adquirido pela empresa, a fim de evitar aquisicdo de insumos com contaminantes que podem
inclusive causar alergias ao consumidor final, como € o caso do propileno glicol (HIGASHI,

1984) e do salicilato de benzila (ROTHENBORG et al, 1968).
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2.4 Controle de Qualidade

De um modo geral, uma andlise de controle de qualidade deve ser confidvel,
reprodutivel, rdpida e economicamente vidvel a companhia. A andlise pode avaliar
caracteristicas sensoriais, fisicas e quimicas da amostra. A andlise sensorial avalia um dos
principais fatores para o consumidor final, o aroma, mas requer um time de profissionais
treinados que facam avaliagdes repetitivas e estatisticamente significativas. As anélises
fisicas, entretanto, medem padrdes como ponto de fusdo, residuo de evaporagcdo, massa
especifica e rotacdo optica (DO, et al. 2015). Tais analises, apesar de demoradas, sdo de baixo
custo e alta repetibilidade, mas € necessdrio possuir um padrdao de referéncia da amostra,
garantido que ndo apresente contaminantes, para comparagao de resultados.

Ja a andlise quimica de alta performance € prosseguida via instrumentacdo, com
técnicas de separacdo como a cromatografia em camada fina, cromatografia gasosa (GC) e a
cromatografia em liquido de alta performance (HPLC), acopladas a detectores
espectrométricos de infravermelho, ultravioleta, ou de massa (DO, et al. 2015).

A cromatografia gasosa acoplada ao espectro de massa ¢ o método mais difundido no
mercado pelo fato dela indicar a concentracdo aproximada de cada componente presente na
matriz com rapidez e precisdo, entretanto devido ao alto investimento necessério para ad quirir
0 maquindrio necessario, € de dificil acesso as micro e pequenas empresas.

Por fim, sabendo a natureza do contaminante presente na amostra € possivel partir para
a sua recuperagdo, com o intuito de nao perder por completo o lote adquirido pela inddstria. A
metodologia de Salting-Out consiste em uma técnica barata, rapida e vidvel remocdo de
glicdis, substancias ndo voldteis que apresentam varios grupos hidroxila, como glicerol,
propileno-glicol, dipropileno-glicol e tripropileno-glicol. Esses compostos, que sao solventes
de baixo valor e podem ser utilizados para diluir o 6leo essencial, apresentam ligacdes
intermoleculares com os terpenos presentes no 6leo essencial do tipo dipolo-dipolo induzido,
interacdo relativamente fraca. A metodologia consiste em adicionar uma solucdo aquosa
fortemente idnica a solugdo, e assim a interagdo ion-dipolo que ocorre entre o glicol e o fon,
bem como a ligacdo de hidrogénio resultante da interacdo com a dgua, prevalece sobre sua
interacdo com os terpenos, ocorrendo assim a separacao do 6leo essencial da solucdo aquosa

contendo os glicois.
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TIPO DE INSTRUMENTACAO O QUE ANALISA PROS CONTRAS
ANALISE = NECESSARIA
SENSORIAL | Quadro de profissionais Perfil aroméatico Analisa o fator de Aplicivel apenas em
treinados maior impacto para o grandes empresas.
consumidor
FISICA Polarimetro, termOmetro, Ponto de fusdo, residuo Baixo custo e alta Demoradas,
estufa, picndmetro de evaporagdo, massa repetibilidade necessitam de uma
especifica e rotacio amostra de referéncia
Optica pura.
QUIMICA Cromatégrafo acoplado a Concentracdo de cada Alta  confiabilidade, Alto investimento
Detectores componente da matriz sensibilidade e
resolucao

Fonte: elaborada pelo autor.
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3 OBJETIVOS

3.1 Objetivo Geral

Analisar a qualidade de O6leos de Lavanda comerciais para o uso na industria

cosmeética.

3.2 Objetivos Especificos
- Identificar os componentes adulterantes em 6leos essenciais via CG-MS;
- Verificar a eficiéncia do Salting-Out para a recuperagdo de amostras adulteradas com

glicais.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Materiais e reagentes

O presente trabalho da-se pela andlise de um Oleo essencial de Lavandin Abrialis
(nome cientifico, como informado pelo fornecedor: Lavandula angustifolia formety L. -
Officinalis), comprado de uma marca brasileira X de 6leos vegetais e Oleos essenciais, em
frasco ambar de 1L e fabricado em setembro de 2018, com vencimento no mesmo més de
2020. A procedéncia, bem como os dados da amostra, consta no laudo técnico disponivel no
Anexo A.

As outras 3 amostras de Oleos essenciais foram adquiridas, para fins de comparagao,
como SmL de amostra gritis de outros 3 possiveis fornecedores nacionais: A, B e C. Os
fornecedores A e B sdo vendedores exclusivamente de dleos essenciais e disponibilizaram
amostras rotuladas como “Lavandula angustifélia”, pois ndo trabalham com Lavandin
Abrialis. O fornecedor C € uma conhecida marca no ramo de fragrancias e disponibilizou uma
amostra rotulada de “Lavandin Abrialis Franca”. Por se tratarem de amostras gratis, as
companhias optaram por ndo mandar laudo técnico.

Para a realizacdo do salting-out da amostra da marca X, foi utilizado o reagente

Cloreto de Potdssio 99,9% P.A (Synth) e dgua destilada.

4.2 Metodologia de Analise

4.2.1 CG-MS

As andlises de GC/MS foram realizadas em um cromatégrafo gés-liquido acoplado a
espectrometro de massa do fabricante Shimadzu, modelo GCMS-QP2010S que foi
gentilmente concedido pelo PADETEC. No que refere ao cromatégrafo, a separagao dos
analitos volateis foi feita com uma coluna capilar de fase estacionaria RTX-5. Foi realizada a
injecdo de 1uL de cada amostra pelo método de injecdo splitless a 250 °C no injetor e utilizou-
se Hélio como gas de arraste, com fluxo total de 78,1 mL/min. Todas as especificacdes
operacionais estdo presentes na Tabela 3.

No referente as condi¢cdes de injecdo no espectrometro de massa, trabalhou-se com

uma temperatura de 260 °C na camara de ions, na interface e no detector. O analisador
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utilizado € do tipo quadrupolar a uma voltagem de 70eV e com faixa de aquisicdo de 33 a 750
daltons. A identificacio dos componentes foi baseada na comparacdo de seu espectro de

massa EI com os contidos no banco de dados do equipamento (Willey 229).

Tabela 3 — Pardmetros da Cromatografia Gasosa

Parametro Especificacao Observaciao
Coluna Capilar RTX-5 30m x 0,25mm com filme de 0,1pm
Injecdo Splitless a 250° no injetor Rampa de 2,5°C/min até atingir 150°C e 25°C/min dos 150°C aos 250°C.

Manteve-se por 25min a 250°C.

Gas de arraste Hélio Fluxo total de 78,ImL/min e fluxo na coluna de 2,52ml/min a uma
velocidade linear de 58,2cm/s com fluxo de purga de 3,0mL/min e razdo
de split de 30

Fonte: elaborada pelo autor.
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4.2.2 Salting-Out

Utilizou-se 10 mL de uma solu¢do saturada de KCl com 10 mL da amostra X
adulterada. Agitou-se vigorosamente em uma proveta graduada arrolhada durante 1min. Ao
término, deixou-se a mistura em repouso por 20min, até ocorrer a separacdo total de fases.
Anotou-se o volume de cada uma das duas fases e transferiu-se o meio para um funil de
separacdo de 60 mL para a total separacdo das duas fases. Com isso, foi coletado a fase oleosa
para ser analisada novamente via CG-MS. O experimento fora realizado em triplicata, com a

cromatografia sendo feita em apenas uma das trés repeticoes.



24

5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Qualificacdo da Amostra

Para a caracterizacdo das amostras, foram analisados se os 2 principais constituintes de
um o6leo essencial de lavanda, Linalol e Acetato de Linalila, encontram-se dentro dos padrdes
estabelecidos pela ISO 3515:2002 (ISO, 2002): Para lavanda francesa, entre 25 a 38% de
linalol em % de area de cromatograma, e de 25 a 45% de acetato de linalila; para lavanda de
outras regides, entre 20 a 43% de linalol e entre 25 a 47% de acetato de linalila (vide Anexo
C). Também fora analisado se a quantidade de canfora presente era menor que 1,5%, como
exigido pela ISO 3515:2002 menor que 1,5%. Levou-se em consideracdo, ainda, se o analito
apresentava ou nao substancias alheias a composi¢do natural de um 6leo de lavanda.

Na tabela 4 encontra-se os dados de CG-MS de todas as amostras analisadas. Nota-se
que a amostra X apresenta 26,24% de linalol e 26,54% de acetato de linalila, ambos dentro da
especificacdo, porém a baixa concentragdo de acetato de linalila indica uma mé qualidade de
6leo. Nao obstante, detectou-se a presenca de 3 glicois, componentes sintéticos que nao
deveriam estar presentes: propileno glicol, dipropileno glicol e tripropileno glicol. Esses trés
adulterantes ndo-voldteis sdo utilizados para diluir o produto, assim barateando seu custo de
venda, e somam 26,69% da area total do espectro do composto, ou sejam, constituem mais de
um quarto da composicao quimica da amostra. A Figura 2 ilustra o cromatograma obtido para

a amostra comercial X.
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Figura 2 — Espectro de massa do dleo essencial da amostra comercial X
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Fonte: elaborada pelo autor. |

A andlise dos outros 3 fornecedores, porém, ndo apresentou nenhum desses
adulterantes, mas em contrapartida o fornecedor C apresentou uma outra substancia indevida:
salicilato de benzila em 24,01% de drea do cromatograma. Este composto € um aditivo muito
utilizado na industria de perfumaria e cosméticos como fixador de fragrincias e como filtro
solar, sendo assim adicionado em O6leos essenciais para melhorar tanto sua durabilidade, pois
evita sua oxidagdo via raios UV, como performance na aplicacdo do produto final, de acordo
com a Hazardous Substances Database (HSDB, 2017). Por maior comodidade, os
cromatogramas das amostras A, B e C encontram-se no Anexo B.

Por sua vez, os fornecedores A e B ndo apresentaram nenhuma utilizacdo aparente de
substancia sintética. Entretanto, o fornecedor A disponibilizou um dleo com concentragdao de
Acetato de Linalila superior a norma, 50,38% indicando possivel adicdo artificial desse
componente, a fim de melhorar a qualidade olfativa de seu insumo. J4 o fornecedor B
apresentou concentracido de linalol acima da especificacdo de lavanda francesa, mas dentro
dos padrdes para lavandas de outras origens. Isto a parte, todos os analitos continham Linalol
e Acetato de Linalila dentro das especificacoes.

Quanto a quantidade de canfora presente nos analitos, constatou-se que apenas as
amostras B e C encontram-se dentro das especificacoes.

Ap6s o processo de recuperacdo da amostra X via Salting Out, observou-se a
eliminacdo completa de dois dos adulterantes, propilenoglicol e tripropilenoglicol, sendo
possivel a redugdo expressiva do terceiro adulterante, de 14% a apenas 0,62%, também

expressos na Tabela 2. Nado obstante, nota-se a concentracdo das outras substancias
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observadas no espectro original, bem como passa a ser possivel observar uma substancia que
antes estava diluida demais para ser detectada, Limoneno, bem como nota-se o
desaparecimento do a-Terpineol apds o Salting-Out, indicando que este foi transferido para a

fase aquosa devido a presenca de hidroxila em sua estrutura (dlcool).

Tabela 4 — Dados de GC para os componentes dos 6leos essenciais de lavanda analisados
% Area do pico por Amostra

Composto T.r.

X X S.0.2 A B C
Limoneno 17,65 - 1,02 0,96 - -
o-Terpineol 17,68 8,65 - - - -
1,8-Cineol 17,88 5,13 6,38 3,01 - -
B-cis-ocimeno 18,06 - - - 4,38 -
B-trans-ocimeno 18,68 - - - 1,6 -
Dipropileno- 18,94 14,02 0,62 - - -
glicol
Tripropileno- 19,33 9,96 - = - -
glicol
Propileno-glicol 20,81 2,71 - - - -
Linalol 22,04 26,24 39,89 37,83 40,16 33,34
Canfora 24,89 5,57 8,11 4,48 - 0,89
Acetato de 31,22 26,54 42,21 50,38 37,06 33,43
Linalila
Acetato de 33,05 - - - 5,81 _
Geranila
Acetato de 38,22 - = = = 2,50
Nerila
B-Cariofileno 40,79 - - 2,19 2,83 -
B-Farnesene = = - 2,22 -
Salicilato de 51,25 - - - - 24,01
Benzila

1 — Tempo de Retencdo

2 — Amostra X apds Salting-Out
Fonte: elaborada pelo autor.

Deste modo, visto que o 6leo do fornecedor C apresenta contaminagio de salicilato de
benzila e que a amostra do fornecedor A apresenta concentragdes demasiadamente altas de
canfora e acetato de linalila, o fornecedor B provou ser a alternativa de melhor qualidade

dentre as amostras testadas.
5.2 Recuperaciao da amostra
Ap6s a adicdo da solugdo salina, observou-se a redu¢do de 10mL da fase oleosa para

6mL, reducdo assim de 40% em volume (ilustrado na Figura 3), que se devem tanto aos

glicéis presentes, quanto ao o-Terpineol, que ndo influencia na qualidade final do produto,
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que migraram para a fase aquosa. Nas trés repeticdes do experimento, esse resultado
volumétrico se mostrou inalterado, mostrando repetibilidade. Apesar da perda expressiva de
volume, a recuperagdo prova-se bem sucedida, ji que a andlise por CG-MS da amostra X S.O

(vide Tabela 4) mostrou a eliminagdo dos contaminantes.

Figura 3 — Resultado do procedimento de salting-out

Fonte: elaborada pelo autor.
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6 CONCLUSAO

A adulteracdo de o6leos essenciais, € um tdpico alarmante que surge com a o
crescimento do mercado de cosméticos com ingredientes de origem natural e, em contraste, a
escarces € ao pre¢o desse insumo. A adi¢do em ma fé de substancias diluentes ou alheias ao
insumo natural pode prejudicar o comprador, alterando a qualidade do seu produto, como
também pode desencadear alergias em seus consumidores decorrente da presenca dos
adulterantes. Assim sendo, prova-se necessdrio a qualificacdo dos fornecedores antes de
adquirir seus 6leos essenciais “puros”.

Por meio de andlise cromatografica, foi possivel confirmar a suspeita de
adulteracdo do 6leo de lavanda comercial X ao apresentar quantidades expressivas de 3
glictis diferentes em sua composicao: tripropilenoglicol, propileno glicol e dipropilenoglicol.
A realizacdo de um salting-out deste insumo apresentou reducdo de 40% do volume da
amostra e eliminou 2 dos 3 contaminantes cromatograma final, reduzindo também o terceiro
glicol a concentracdo minima, demonstrando que essa técnica pode sim ser utilizada como
uma alternativa de baixo custo par a remoc¢ado de glicis na amostra.

Paralelamente, a analise das outras trés amostras comerciais A, B e C demonstrou
que, apesar de nenhum deles apresentar substancias diluentes, o fornecedor C possui
quantidades alarmantes do aditivo salicilato de benzila e o fornecedor A possui um 6leo com
concentracdo demasiada de canfora e acetato de linalila, podendo indicar adigdo artificial
destes componentes para alteragdo olfativa do produto. Com isto, prova-se que o fornecedor B
¢ a melhor alternativa de substituto do fornecedor X.

A técnica de cromatografia gasosa acoplada a espectro de massa, apesar de ser
cara para a pequena empresa, demonstra-se indispensdvel para garantir a qualidade de um
6leo essencial para a industria. Como visto, a adulteracdo pode comprometer até 40% do
volume do insumo adquirido, sendo fundamental o investimento em andlise cromatogrédfica na

aquisicdo de um lote comercial de 6leo essencial.



ANEXOA - LAUDO TECNICO DAAMOSTRA X

LAUDO TECNICO LABORATORIAL

Praduto: OLEQ ESSENCIAL DE LAVANDA ABRIALIS

Data da Emissao: 31 Qutubro 2018

Nome Cientifico: Lavandula angustifolia formety L. -
Officinalis

Nome em Inglés: Lavender Abrialis Essential Oil

Procedéncia: Produto produzido na India

Forma de Extracdo: Arraste ao Vapor e Destilacdo

Parte Utilizada: Flores e Talos

CAS/EINECS: 8022-15-9 / 283-900-8

Lote: OELAA747

Fabricagdo: Setembro 2018

Uso | Aplicagdo: Aromaterapia

Validade: 24 meses {considerande Frascos Lacrados)

Ecosustentabilidade: Produto produzido sem testes em animais. Produto GMO Free - Livre de arganismos geneticamente modificados.

Conservacido: Em local arejado e seco, temperatura 252 C, nao expor este produto ao calor nem raios solares.

Caracteristicas Fisico-Quimicas

Caracteristica Especificagio Resultado -
Aparéncia Liquidelimpido De Acordo -
Coloracdo Incolor a Amarelado De Acordo -
Odor Altissimo Caracteristico De Acordo -
Densidade a 200C 0,8666 - 0,8885 0,8880 -
IindiceRefracdo a 205C 1,4475 - 1,4675 1,4600 -
GC {area %): Conformecurvapadrio De Acordo -

Model: CGS 14A | Sample: 0,5ul | Colum: €30 m.DI, 0,25 MM, Carbomax 20M | Karrier: Gas (H2) Detector FID

Contagem Microbiana

Caracteristica Especificacdo™ Resultado
Bactérias Totais — 1.000 UFC/g <10° UFC/g De Acordo
Fungos e Leveduras - 100 UFC/g <10°UFC/g De Acordo
Coliformes Totais Ausente De Acordo
E. Coli Ausente De Acordo
Staphylococcus Aureus Ausente De Acordo
PseudomonasSP Ausente De Acordo

* Metodologia — Farmacopeia Brasileira — Vol. |-5 Ed. 2010

Observagiies:
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As informacdes aqui contidas sdo de carater referencial, sendo reproduzidas de laudo oficial fornecido pelo fabricante do insumo e esta
vinculado diretamente & amostra anexa disponibilizada. Recomenda-se que nossos produtos sejam previamente testados e analisados em
laboratorio, verificando a conveniéncia de sua utilizacdo antes de aplica-los em producdo de escala industrial.



ANEXO B - ESPECTROS DE MASSA

Amostra Comercial A
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Amostra comercial C

intensity
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ANEXO C - ESPECIFICACOES DE CROMATOGRAFIA DA ISO 3515:2002

Table 1 — Chromatographic profile

32

SF'I‘;:L?"LE;"S Clonal lavenders (principal origins)
Component France u':;ﬁ?::eﬂ Bulgaria F:::faitai:n Australia Other origins
min. | max | min. | max. | min. | max. | min. [ max. | min. | max. | min. | max.
% Y % % Yo % % Y % % Yo %
Limonene — 0.5 — 0,3 - 0.6 - 1 - 0.5 — 1
1,8-Cineole 3 —_ 1 —_ 0,5 - 2 —_ 25 — 1 — 3
F-Phellandrens 3 Traces| 05 —_ 0.2 — 0.6 — 1 —_ 0,5 — 1
cis-p-Ocimene 4 10 —_ 25 3 9 1 10
trans-f-Ocimeneg 1,5 6 —_ 2 2 5 2 5 0,5 1 0.5 [
3-Octanone Traces 1 25 0.2 1.6 — 0.6 2 5 - 3
Camphaor Traces | 0,5 —_ 1.2 — 0.6 — 0.6 — 0.5 — 1.5
Linalol 25 a8 30 45 22 34 20 as 25 a8 20 43
Linalyl acetate 25 45 33 46 30 42 29 44 25 45 25 47
Lavandulal 0,3 — — 0,5 0.3 — 0,1 — 0.3 — - 3
Terpinen-4-ol 2 6 —_ 15 2 5 1,2 5 1.5 ] — &
Lavandulyl acetate — - 1,3 5 1 3.5 1 - - 8
w-Terpineol - 1 05 15 0.8 2 0,5 2 —_ 1.0 o 2

NOTE The chromatographic profile is normative, contrary to typical chromatograms given for information in annexes & and B.

3 1 B-Cineole and j-phellandrene are often coeluted.
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