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RESUM
Influéncia del métode d’assecat en el rendiment i composicio d’olis essencials.

L'obtencio d'olis essencials de plantes aromatiques pot realitzar-se a partir de material
fresc, immediatament després de la seua recol-leccid, o després d'un procés d'assecat que pot
dur-se a terme mitjancant diferents métodes. Tant I'assecat a l'aire, a temperatura ambient, com
en instal-lacions amb ventilaci6 for¢ada a diferents temperatures, permeten reduir notablement
el contingut en humitat, donant lloc, conseqlientment, a un major rendiment d'oli essencial en
relacié a la massa de material vegetal destil-lat.

No obstant aco, d'acord amb els resultats de nombrosos estudis a aquest efecte, tant el
rendiment (referit a material vegetal exempt d'humitat) com la composicié de I'oli essencial
obtingut, poden veure's notablement alterats en funcié de I'assecat previ i del métode utilitzat
per a dur-ho a terme. La seua elecci6 vindra determinada pel tipus d'aplicacié que se li done a
I'oli essencial. En la seua utilitzacié com a additius alimentaris el tractament previ al que se
sotmet la planta préviament a I'extraccid de l'oli essencial pot limitar la preséncia de
components potencialment toxics o incrementar la d'aquells que per la seua activitat biologica o
les seues caracteristiques organoléptiques son particularment efectius.

L'objectiu d'aquest treball és estudiar la influencia de diversos tractaments previs a
I'extraccid de l'oli essencial de tres plantes aromatiques representatives: Salvia officinalis L
(salvia), Rosmarinus officinalis L (romer) i Ocimum basilicum L (alfabega).

Els tractaments que s'aplicaran sén els segiients:

1. Assecat a l'aire fins a pes constant.

2. Assecat en estufa amb ventilacio forcada a 40°C.
3. Liofilitzacio i destil-lacié immediata.

4. Destil-lacié de material fresc.

L'analisi qualitatiu de referéncia s’ha dut a terme mitjangant cromatografia de gasos amb
detector de espectroscopia de masses (GC/MS) i per a la quantificacié s’ha empleat la
cromatografia de gasos amb detector d'ionitzacié de flama (GC/*FID). Les dades quantitatives
obtingudes han sigut sotmeses a un analisi ordinari de variancia per a avaluar la significacio de
les diferéncies entre els diferents tractaments.

Després d’aquests analisis, pel que fa a la composicidé dels olis, s’han observat algunes
diferéncies significatives entre els diferents tipus de tractaments, encara que sense afectar molt
al seu perfil caracteristic, ja que en la seua majoria eren compostos de petita proporcio. Pel que
fa als rendiments d’oli, aquests son molt pareguts quan es refereixen a materia seca de producte
pero no quan parlem de material processat, on les mostres fresques decreixen considerablement
el seu rendiment.

Paraules clau: Salvia officinalis L., Rosmarinus officinalis L.,Ocimum basilicum L., oli
essencial, composicié quimica, rendiment, métode d’assecat.
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RESUMEN

Influencia del método de secado en el rendimiento y composicion de aceites
esenciales.

La obtencion de aceites esenciales de plantas arométicas puede realizarse a partir de
material fresco, inmediatamente después de su recoleccion, o tras un proceso de secado que
puede llevarse a cabo mediante diferentes métodos. Tanto el secado al aire, a temperatura
ambiente, como en instalaciones con ventilacion forzada a diferentes temperaturas, permiten
reducir notablemente el contenido en humedad, dando lugar, consecuentemente, a un mayor
rendimiento de aceite esencial en relacion a la masa de material vegetal destilado.

No obstante, de acuerdo con los resultados de numerosos estudios al efecto, tanto el
rendimiento (referido a material vegetal exento de humedad) como la composicién del aceite
esencial obtenido, pueden verse notablemente alterados en funcién del secado previo y del
método utilizado para llevarlo a cabo. Su eleccion vendra determinada por el tipo de aplicacion
que se le dé al aceite esencial. En su utilizacion como aditivos alimentarios el tratamiento previo
a que se somete la planta previamente a la extraccion del aceite esencial puede limitar la
presencia de componentes potencialmente toxicos o incrementar la de aquellos que por su
actividad biol6gica o caracteristicas organolépticas son particularmente efectivos.

El objetivo de este trabajo es entonces estudiar la influencia de diversos tratamientos
previos a la extraccion del aceite esencial de tres plantas aromaticas representativas: Salvia
officinalis L (salvia), Rosmarinus officinalis L (romero) y Ocimum basilicum L (albahaca).

Los tratamientos que se aplicaran son los siguientes:

1. Secado al aire hasta peso constante.

2. Secado en estufa con ventilacion forzada a 40°C.
3. Liofilizacién y destilacion inmediata.

4. Destilacion de material fresco.

El analisis cualitativo de referencia se ha llevado a cabo mediante cromatografia de gases
con detector de espectroscopia de masas (GC/MS) y la cuantificacién empleando cromatografia
de gases con detector de ionizacién de llama (GC/FID). Los datos cuantitativos obtenidos han
sido sometidos a un analisis ordinario de varianza para evaluar la significacion de las diferencias
entre los distintos tratamientos.

Después de estos analisis, por lo que respecta a la composicion de los aceites, se han
observado algunas diferencias significativas entro los diferentes tratamientos, aunque sin afectar
mucho a su perfil caracteristico ya que en su mayoria eran compuestos de pequefia proporcion.
En el tema de los rendimientos, estos son muy parecidos cuando se refieren a materia seca de
producto pero no cuando hablamos de material procesado, donde las muestras secas decrecen
considerablemente su rendimiento.

Palabras clave: Salvia officinalis L., Rosmarinus officinalis L.,Ocimum basilicum L.,
aceite esencial, composicion quimica, rendimiento, método de secado.
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ABSTRACT
Influence of the drying method on the yield and composition of essential oils.

The production of essential oils from aromatic plants can be made from fresh material
immediately after collection or after a drying process which can be carried out by different
methods. Both, air drying at room temperature and in installations with forced ventilation at
different temperatures can significantly reduce the moisture content, resulting in a higher yield
of essential oil in relation to the mass of distilled vegetable material.

However, according to the results of numerous studies in this respect, both the yield
(based on moisture-free vegetable material) and the composition of the essential oil obtained
can be significantly altered depending on the previous drying and the method used to carry it
out. The choice will be determined by the type of application given to the essential oil. In its use
as food additives the pre-treatment applied to the plant is subjected prior to the extraction of the
essential oil may limit the presence of potentially toxic components or increase those which by
their biological activity or organoleptic characteristics are particularly effective.

The objective of this study is to know the influence of various treatments prior to
extracting the essential oil from three representative aromatic plants: Salvia officinalis L (sage),
Rosmarinus officinalis L (rosemary) and Ocimum basilicum L (basil).

The treatments that will be applied are the following ones:

1. Air drying until reach constant weight.

2. Drying in convective oven with forced ventilation at 40°C.
3. Lyophilization and immediate distillation.

4. Distillation of fresh material.

The qualitative reference analysis has been carried out by gas chromatography with mass
spectrometry detector (GC / MS) and quantization was carried out by gas chromatography with
flame ionization detector (GC / FID). The quantitative data obtained has been subjected to an
ordinary analysis of variance to evaluate the significance of the differences between the
different treatments.

After these analyses, with respect to the composition of the oils, some significant
differences between the different treatments have been observed, although without much
affecting to their characteristic profile because they were mostly small proportion compounds.
In the matter of yields, these are very similar when referring to dry matter of product but not
when we speak of processed material, where dry samples decrease their yield considerably.

Keywords: Salvia officinalis L., Rosmarinus officinalis L.,Ocimum basilicum L.,
essential oil, chemical composition, yield, drying method.
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1. INTRODUCCIO

Una de les principals aplicacions de les plantes aromatiques i medicinals és
I’obtenciod dels olis essencials, els quals constitueixen la fraccid volatil i semivolatil dels
productes del metabolisme secundari de les esmentades plantes. D’una banda, els olis
essencials son ampliament utilitzats com additius i conservadors en la tecnologia
d’aliments, en la formulaci6 de productes farmaceéutics, etc., a més dels molt coneguts
usos en la industria cosmética. D’altra banda, des d’un punt de vista més lligat a la
investigacid basica, la composicio dels olis essencials és també important pel que fa a
aspectes taxonomics i de 1’estudi dels factors ambientals en la fisiologia de les plantes.

L’analisi quimic qualitatiu i1 quantitatiu dels olis essencials requereix
habitualment un tractament previ de les mostres consistent en el seu assecat. Aquest
tractament és dut a terme per diferents raons: perque el rendiment d’oli essencial per
massa de material vegetal és molt més gran quan la matéria primera és assecada, quan
no és possible o desitjable per raons economiques dur a terme la destil-lacio a peu de
camp (amb producte fresc), per la impossibilitat de processar en un curt termini de
temps una gran nombre de mostres fresques en certs estudis de caracter basic, etc. Aixi
doncs, la necessitat d’emmagatzemar el material vegetal préviament a la seua
destil-lacio requereix un control dels possibles canvis en la composici6 i rendiment de
I’oli essencial deguts al tipus de tractament d’assecat. En aquest treball es comparen els
resultats de diferents meétodes d’assecat en tres plantes representatives per la seua
importancia en I’ambit de la industria alimentaria: la salvia, el romer 1 1’alfabega.

1.1 ESPECIES ESTUDIADES
1.1.1 Salvia officinalis L.

1.1.1.1 MORFOLOGIA

La primera especie estudiada rep el nom cientific de Salvia officinalis L.,
pertany a la familia Labiades i el seu nom col-loquial és Salvia. Es una mata o arbust
espes, vivag, rastic de 30-90 cm dwaltura, i fins a 150 cm, de tija llenyosa a la base,
erecte i molt ramificat (amplaria d’uns 60 cm). Les fulles son oposades, lanceolades-
el-liptiques, rugoses, amb moltes nervadures, les vores dentades i amb borrissol; essent
les inferiors peciolades i les superiors séssils; de color verd grisenc pel feix i
blanguinoses pel revés. Les seves flors son de color violeta o blau, de vegades blanques
0 rosades, bastant grans, disposades en verticils que constitueixen espigues terminals de
3-6 flors; només apareixen en els brots de 2 anys, el seu fruit esta en tetraqueni, i la seva
arrel és fusiforme, robusta i fibrosa. (Cafigueral, 1998)



1.1.1.2 LOCALITZACIO GEOGRAFICA | CLIMA

L'espécie té una distribucid6 molt ampla per tot del sud i sud-est d’Europa. Es
coneix que el seu origen va tenir lloc a la Peninsula Balcanica i després es va aclimatar
ampliament pertot arreu del sud d’Europa, com a la Peninsula Ibérica (Allen, 2014). La
Salvia creix en pastures, gespes, penyals, penya-segats, muralles, landes, muntanya
baixa, planes, serrals de les muntanyes ben assolellats, muntanyes calcaries de certa
elevacio amb orientacié est i plans abandonats, entre d’altres llocs.

El seu clima optim és temperat i temperat-calid, sense variacions brusques de
temperatura. Ple sol, semi-ombra o ombra amb exposicié al migdia. No tolera els
terrenys xopats ni I'excés d'aigua. Li perjudiquen hiverns molt rigorosos encara que €s
relativament resistent a les gelades (tolera fins a -5 graus centigrads). A més és una
planta termofila i xerofila que resisteix bé a la sequera, pero es pot malmetre el cultiu si
aquesta és perllongada (Fernandez-Pola, 1996).

1.1.1.3 USOS DESDE EL PUNT DE VISTA AGROALIMENTARI

La industria alimentaria fa diversos usos de la salvia en la seua activitat. Es pot
utilitzar com a condiment en carns, formatges, peixos i plats de pasta ja siga en forma de
fulla sencera (fresca o seca) o d’especia una vegada triturada o molta. També la seva
esséncia és molt empleada ja que s’utilitza tant a embotits com a conservant i
antioxidant com per a realitzar preparacions aromatiques. Altre us de la fulla seca és a
infusions junt a altres espécies o gargarismes aprofitant tant el seu sabor com les seves
propietats medicinals.

1.1.1.4 COMPOSICIO OLI ESSENCIAL

S’han realitzat diversos estudis sobre la composicié de 1’oli essencial de Salvia
officinalis L. de plantes procedents de diferents zones geografiques o de diferents
individus d’origen comu, que mostren gran variabilitat a la composicio tal i com mostra
la taula 1.



Taula 1. Taula bibliografica dels components majoritaris (>5%) de les parts aeries de S.

officinalis L.

Referéncies

Damyanova et al., 2016

Ben Farhat et al., 2009

J. C. Chalchat, et al., 1997

J. C. Chalchat, et al., 1997

J. C. Chalchat, et al., 1997

J. C. Chalchat, et al., 1997

J. C. Chalchat, et al., 1997

Localitzacié

Bulgaria

Kelibia

(Tunisia)

Angers
(Franca)
Coimbra

(Portugal)
Budakalasz
(Hongria)

lasi
(Romania)

Brno

(Republica Txeca)

1.1.2 Rosmarinus officinalis L.

1.1.2.1 MORFOLOGIA

Components (>5%)

a-tujona (26.68%), B-cariofilé
(7.47%), 1,8-cineol (7.19%), o-
humulé (6.11%), B-piné (5.44%), B-
tujona (5.35%)

Viridiflorol (19,46%), Manool
(13,06%), a-tujona (11,55%), B-
cariofilé (9,24%), a-humulé (8,94%),
1,8-cineol (8,85%), B-tujona
(5.45%), Camfora (5,08%)

Camfora (22,00%), a-tujona
(20,90%), 1,8-cineol (13,43%),
Umbellulol (7,26%), Ledol (6,19%)

Camfora (30,79%), B-tujona
(17,60%), 1,8-cineol (17,04%)

a-tujona (25,10%), Camfora
(24,17%), 1,8-cineol (11,93%), o-
humulé (6.83%), B-cariofilé (6,01%)

Camfora (32,90%), a-tujona
(22,80%), B-tujona (9,24%)
Camfora (31,79%), B-tujona
(20,57%), 1,8-cineol (11,69%),
Ledol (6,80%), Umbellol isomer
(6,10%)

La segona especie estudiada rep el nom cientific de Rosmarinus officinalis L.,
pertany a la familia Labiades i el seu nom col-loquial és romer. Es un arbust perennifoli,
de fins a 2 m d'altura, molt ramificat des de la seua base, amb branques ortotropes i
fulles oposades, linears (15-40 x 1,5-3,5 mm) i coriacies. El feix de la fulla és
practicament glabre, verd fosc, i reves blanquinds.

Les inflorescencies estan disposades en verticilastres laxos i situades en l'aixella
de les fulles situades cap a I'extrem de les branques. Tenen el calze bilaviat i la corol-la
blava pal-lid, fusionada en tub i bilabiada, amb el llavi superior planol (no convex) i
format per dos lobuls ben visibles. L’androceu esta format per 2 estams amb filaments
prou més llargs que el tub de la corol-la (Renobales et al., 2001)



1.1.2.2 LOCALITZACIO GEOGRAFICA | CLIMA

El romer habita a I'entorn de la conca mediterrania. En la Peninsula Ibérica esta
ampliament distribuit pero falta d'alguns enclavaments del nord i nord-oest. També es
desenvolupa en l'arxipélag Balear. Creix sobretot tipus de sols, encara que prefereix els
calcaris, des del nivell del mar fins als 1500 metres en les muntanyes més calides, on
forma part de matolls sobre terrenys secs i assolellats o com a part de les etapes de
substitucié de carrascals, després d'un incendi o una tala. Es una espécie termofila, pel
que creix en climes temperats i temperats-calids amb exposicio al migdia (Mufioz,
1996).

1.1.2.3 USOS DESDE EL PUNT DE VISTA AGROALIMENTARI

S’utilitza majoritariament com a condiment en carns, formatges, peixos i guisats,
entre d’altres plats preparats, ja siga en forma de fulla sencera (fresca o seca) o
d’espécia una vegada triturada o molta. La fulla sencera fresca es pot fer servir també
per a aromatitzar olis, vinagres i almivars. Altre (s important del romer és servir de
substrat per a la fabricacié natural de mel, en aquest cas la part funcional son les
inflorescencies. La seva esséncia també es molt utilitzada a la industria tant per les
seves propietats organoléptiques com per la seua activitat antioxidant, essent una
matéria primera molt demandada per a les preparacions aromatiques per a adobs de
carns, embotits o salses.

1.1.2.4 COMPOSICIO OLI ESSENCIAL

S’han realitzat diversos estudis sobre la composicidé de 1’oli essencial de
Rosmarinus officinalis L. de plantes procedents de diferents zones geografiques o de
diferents individus d’origen comu, que mostren gran variabilitat a la composicio tal i
com mostra la taula 2.



Taula 2. Taula bibliografica dels components majoritaris (>5%) de les parts aeries de R.
officinalis L.

Referéncies Localitzacio Components (>5%0)
Sardini Verbenona (21,76%), Camfora
ardima (14,6), Acetat de Bornil (12,30%),
G. Sacchetti et al., 2005 (italia) Borneol (10,4%), 1,8-cineol (7,26%),
a-piné (6,65%), Geraniol (5,75%)
Las Chozuelas Camfora (27,4%), 1,8-cineol
. (13,1%), 0-piné (12,9%), Camfé
Salido et al., 2003 (Espanya) (7.5%), Borneol (5,0%)
Belgrad 1,8-cineol (43.77%), Camfora
o (12.53%), a-piné (11.51%), B-piné
Raskovi¢ et al., 2014 (Sérbia) (8.16%)
Alger 1,8-cineol (13,46%), a-piné
S. Zoubiri, A. Baaliouamer et al ’ (12,59%), Camfora (11,75%),
: ! '2011 ! (Argélia) Borneol (9,41%), Verbenona
(8,29%)
. Sicilia 1,8-cineol (50,9%), a-piné (14,5%),
Napoli et al., 2010 (italia) Camfora (12,1%)
Verbenona (17,43%), Camfora
Alice (16,57%), 1,8-cineol (11,91%), a-
piné (11,47%), Acetat de Bornil
Okoh etal,, 2010 (Sudafrica) (9,19%), Borneol (5,74%), Camfé
(5,7%)
Teheran a-piné (14,9%), Linalol (14,9%), 1,8-
cineol (7,43%)
Gachkar et al., 2007 (Iran)

1.1.3 Ocimum basilicum L.

1.1.3.1 MORFOLOGIA

La tercera espécie estudiada rep el nom cientific d’Ocimum basilicum L.,
pertany a la familia Labiades i el seu nom col-loquial és Alfabega. Es una planta
herbacia, anual, de tiges erectes i ramificades que arriben fins al 30-50 cm d’altura. Les
fulles, de 2 a 5 cm son oposades, peciolades, lanceolades i lleugerament dentades. Les
flors son blanques o lleugerament purpures, disposades en espigues allargades, axil-lars,
en la part superior de la tija o als extrems de les branques. El fruit esta format per quatre
aquenis menuts i llisos (Mufioz, 1996).

1.1.3.2 LOCALITZACIO GEOGRAFICA | CLIMA

L’alfabega és originaria de Pérsia i Asia Menor i el seu cultiu s’ha estés per
regions temperades, sobretot pels paisos de la conca mediterrania. Creix de 0 a 1000 m
d’altitud i en climes temperats i temperats-calids, vegetant bé entre els 15 i 25°C i a
mitja ombra, perd no resisteix les gelades ni temperatures inferiors a -2°C. Requereix un
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sol abundant en microorganismes de mitjana fertilitat, lleuger, silici-argilés, humifer,
permeable i fresc (Mufioz, 1996).

1.1.3.3 USOS DESDE EL PUNT DE VISTA AGROALIMENTARI

S’utilitza majoritariament com a condiment o un ingredient més en forma de
fulla sencera i fresca a amanides, plats de pasta i altres plats tradicionals de la cuina
mediterrania, especialment a la italiana. La fulla seca, sencera o molta, s’utilitza en
canvi per a aromatitzar salses, sopes o guisats ja que ha perdut el seu aroma caracteristic
per a ser consumida integrament. Per altra banda, la seva esséncia es molt utilitzada a la
industria per les seves propietats organoléptiques, essent una matéria primera molt
demandada per a les preparacions aromatiques per a snacks, adobs de carns o salses.

1.1.3.4 COMPOSICIO OLI ESSENCIAL

S’han realitzat diversos estudis sobre la composicio de 1’oli essencial d’Ocimum
basilicum L. de plantes procedents de diferents zones geografiques o de diferents
individus d’origen comt, que mostren gran variabilitat a la composicio tal i com mostra
la taula 3.

Taula 3. Taula bibliografica dels components majoritaris (>5%) de les parts aéries d’O.
basilicum L.

Referéncies Localitzacio Components (>5%o)
Isfahan Metil chavicol (40,5%), Geranial
Sajjadi, 2006 (Iran) (27,6%), Neral (18,5%), Oxid de
cariafilé (5,4%)
El Caire Linalol (48.4%), 1,8-cineol (12.2%),
0 . .
Abou EI-Soud et al., 2015 _ Eugenol (6.6%), Cinamat de metil
(Egipte) (6.2%), a-cubebeno (5.7%)
i Citral (61%
Telci et al., 2006 Turquia (61%)
T . Metil chavicol (68,3%), Linalol
Telci et al., 2006 urquia (5,1%)
Campania Metil chavicol (39,36%), Linalol
R. Bruni, M. G. Bellardi and G. (31,52%), Eugenol (5,21%)
Parrella, 2015 (Italia)
. Belgaum Metil eugenol (39,3%), Metil
Joshi, 2014 (India) chavicol (38,3%)


https://www.ncbi.nlm.nih.gov/pubmed/?term=Joshi%20RK%5BAuthor%5D&cauthor=true&cauthor_uid=25538349

1.2 TECNIQUES D’ASSECAT

1.2.1 GENERALITATS

La deshidratacio es defineix com el procés de reduccio del contingut d’humitat
d’un producte, mentre que I’assecat es considera 1’operaci6 de deshidratacio en la qual
I’aigua es transformada a fase gas per mitja d’una evaporacio o una sublimacio.

S’han aplicat moltes técniques d’assecat per a tractar plantes aromatiques. Entre
els metodes tradicionals cal destacar 1’assecat a 1’aire lliure tant al sol com solar, amb s
directe i1 indirecte d’energia solar respectivament, i I’assecat a 1’ombra. Actualment,
I’assecat convectiu amb aire calent i la liofilitzacio, entre altres técniques, s’han
desenvolupat per a millorar aquesta operacio (Gekas et al., 2014). Degut al seu baix
cost, ’assecat a 1’ombra i 1’assecat amb aire calent son els més utilitzats, perd no
sempre produeixen les herbes de major qualitat (Soysal, 2004). Per aix0 és necessari
optimitzar el procés d’assecat per a cadascuna de les herbes ja que hi ha diferéncies en
el contingut d’aigua, la composicié quimica i les caracteristiques morfologiques.

A continuaci6 s’expliquen els métodes més utilitzats.

1.2.2 ASSECAT A L’AIRE (A L’OMBRA)

L’assecat a I’aire (a ’ombra) és una de les técniques d’assecat tradicional més
utilitzades al llarg de la historia. D’entre les tradicionals, aquesta esta associada a una
major qualitat del producte final que les relacionades amb 1’ds de I’energia solar
(Ghasemi Pirbalouti et al, 2013) (Omidbaigi et al., 2004). S’ha mostrat que ’assecat a
’ombra permet retenir compostos utilitzats per a fins farmaceéutics i alimentaris quan
altres meétodes d’assecat com la liofilitzacid6 o I’assecat amb aire calent tendeixen a
reduir-los (Ferreira et al., 2010). Actualment, aquesta técnica s’utilitza pel seu baix cost
(Soysal, 2004), pero presenta alguns desavantatges experimentals com una incapacitat
tant per manejar quantitats grans del producte com per aconseguir estandards de qualitat
compatibles (Soysal & Oztekin, 2001).

Per a condicions de laboratori, 1’assecat a 1’aire és una técnica molt comuna. Les
herbes es col-loquen en una habitacio obscura i ventilada i la temperatura i la humitat de
I’ambient son registrades (Gekas et al., 2014).

1.2.3 ASSECAT AMB AIRE CALENT

L’assecat amb aire calent en condicions de conveccié intensa és una técnica
fonamental per a la preservacio després de la collita de plantes aromatiques i medicinals
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a paisos no tropicals ja que permet un total control de I’operacié d’assecat i I’obtencio
del producte final desitjat. EI principal parametre que meés influeix en la qualitat del
producte final és la temperatura utilitzada, perd també s’han mostrat efectes significants
amb la velocitat de I’aire empleat (Rodriguez et al., 2013). En general, 1’assecat amb
aire calent pot derivar en una drastica reduccio en la qualitat del producte final en
comparacié amb el original; les altes temperatures poden provocar la descomposicio de
compostos bioactius i canvis als components implicats en el color de la planta (Ratti,
2001). Encara que I’aplicacié d’altes temperatures ajuda a reduir la concentracié de
compostos toxics i minimitzar sabors desfavorables en les herbes assecades (Asekun et
al., 2007). Per altra banda, un assecat a 35-50 °C permet la preservacio dels
components més sensibles a les altes temperatures (Antal et al., 2011).

1.2.4 LIOFILITZACIO

La liofilitzacié consisteix en la nucleacié i propagacio de cristalls de gel de
I’aigua del producte (congelacio) seguida d’un procés de sublimacio. Aquesta técnica
s’utilitza a la industria majoritariament per a 1’obtenci6 de fruites i vegetals deshidratats
amb un alt valor afegit (Huang et al., 2009a). Permet la producci6é d’aliments amb una
minima perdua de volum, canvis en el color i pérdua de compostos termosensibles
(Pisano et al., 2011). La liofilitzacié pot també ajudar al manteniment de nutrients
naturals, sabor i textura amb canvis insignificants respecte al producte inicial (Deng et
al., 2014). Per contra, la técnica és molt cara a causa de la baixa velocitat d’assecat, que
provoca uns rendiments relativament baixos i el gran capital inicial i els costos
energétics que necessiten els instruments de refrigeracid i buit (Zhang et al., 2006). Es
per aixo que ’aplicacid del métode depen de la possible aplicacio correcta del producte
final en productes amb un alt valor afegit.

1.3 IMPACTE DE LES TECNIQUES DE DESHIDRATACIO EN LA
COMPOSICIO DELS OLIS ESSENCIALS

Els olis essencials son substancies aromatiques ampliament utilitzades tant a
farmaceutics i cosmeétics com en la industria alimentaria. Son mescles de més de 200
compostos, els quals poden dividir-se en dos fraccions. Primerament, una fraccio volatil
que constitueix el 90-95% de 1’oli i conté monoterpens, sesquiterpens, hidrocarburs i els
seus derivats oxigenats, aldehids alifatics, alcohols i ésters. Segonament, un residu no
volatil que conté hidrocarburs, acids grassos, esterols, carotenoides, ceres, cumarines i
flavonoides (Luque de Castro et al., 1999).

Estudis previs ressalten que tant el contingut d’oli essencial i com la seva
composicid en plantes aromatiques assecades, esta molt relacionada amb el metode
d’assecat empleat. Aquesta influéncia s’ha estudiat minuciosament ja que 1’aroma
herbari es una de les caracteristiques de qualitat més importants per a I’acceptacio del
consumidor. Es per aixo que la minimitzacié de les pérdues d’oli és un parametre critic
en l’assecat de les herbes. S’ha informat de molts canvis composicionals en olis
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essencials al llarg de 1’assecat com I’increment, la reduccié o la formacié de nous
constituents quimics. En general, els compostos de menor massa molecular s’eliminen
més facilment del material vegetal, per exemple, els monoterpens sén més volatils que
els sesquiterpens (Bartley et al., 2000). La formacié de nous volatils esta probablement
associada amb reaccions d’oxidacid, hidrolisi de formes glicosilades i alliberament de
substancies degut als danys en la paret cel-lular.



2. OBJECTIUS | PLA DE TREBALL
2.1 OBJECTIUS

Els objectius que es pretenen aconseguir amb la realitzacié d’aquest treball son

els seguents:

1)

2)

3)

Determinar la influéncia de diversos tractaments d’assecat (a 1’aire fins a pes
constant, en estufa amb ventilacié forcada a 40° i liofilitzacid) sobre la
composicio i rendiments dels olis essencials de Salvia officinalis L. (salvia),
Rosmarinus officinalis L. (romer) i Ocimum basilicum L. (alfabega).

Comparar la composicio dels olis essencials extrets de mostres assecades
previament amb la de la mostra fresca.

Identificar 1 quantificar aquells components més importants de 1’oli essencial per
a cadascuna de les mostres, determinant la influéncia dels métodes d’assecat.

2.2 PLA DE TREBALL

Per poder aconseguir els objectius planejats es va realitzar el seglient pla de treball:

Recol-leccié o compra dels material vegetal de plantes seleccionades al atzar i
realitzacié d’un mostreig homogeni per a cada planta. Aquest mostreig va
consistir en 15 mostres per cada planta, 3 per a cada experiment.

Assecat del material vegetal per assecat a ’aire, per circulaci6 for¢ada d’aire a
40°C i per liofilitzaci6. Obtencié de la humitat inicial de les plantes amb un
assecat a buit a 70°C.

Control de la temperatura i la humitat de I’assecat a 1’aire.

Obtencié dels olis essencials de cada mostra per extraccié-destil-lacio
simultanies amb un equip Likens-Nickerson.

Analisis per cromatografia de gasos amb espectroscopia de masses (GC/MS)
com metode de deteccio per tal de determinar la composicid dels olis essencials i
comparar amb altres olis de les diferents plantes descrits en la bibliografia.
Analisis per cromatografia de gasos amb detector d’ionitzacié de flama
(GC/FID) 1 utilitzacié d’un estandard intern (acetat d’octil) per tal d’obtenir
resultats quantitatius i calcular els rendiments d’oli essencial.

Analisi estadistic dels resultats mitjangant la ferramenta estadistica d’analisi de
la variancia (ANOVA) per analitzar les diferencies entre les mitjanes de grups i
els seus procediments associats i determinar si existeixen diferencies
significatives.
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3. MATERIALS | METODES
3.1 MATERIAL VEGETAL

Les mostres de Salvia i de Romer van ser recol-lectades de parcel-les
experimentals (Calamocha; Terol, i una parcel-la de la UPV, respectivament) al llarg de
la seua etapa d’hivernacié. Per altra banda, les d’alfabega van ser comprades en un
centre de jardineria, essent les plantes adquirides molt joves.

3.2 ASSECAT DEL MATERIAL VEGETAL

3.2.1 ASSECAT A L’AIRE

Es van deixar les 3 mostres de cada planta a un laboratori amb un control
temporal de la temperatura i la humitat. Les mostres anaven deshidratant-se
gradualment fins que adquiriren un pes constant.

3.2.2 ASSECAT PER CIRCULACIO FORCADA D’AIRE

Es van assecar 3 mostres de cada planta en una estufa de conveccié Kowel, del
Departament de Tecnologia d’Aliments de la UPV, amb aire calent (40°C) fins que
adquiriren un pes constant. No es va realitzar una monitoritzacié del procés d’assecat,
les mostres van ser deshidratades fins que adquiriren un pes constant.

3.2.3 LIOFILITZACIO

Es van liofilitzar 3 mostres de cada planta amb un liofilitzador Coolvacuum
Tecnologies, de I'Institut Agroforestal Mediterrani de la UPV. Les mostres van ser
congelades a -40°C de temperatura i es va arribar fins a un buit de 0.001 mbar quan
estaven completament liofilitzades.

3.2.4 DETERMINACIO DEL CONTINGUT EN HUMITAT

Es van assecar 2 g de cadascuna de les plantes a una estufa de buit J.P.
SELECTA, del Departament de Tecnologia d’Aliments de la UPV, a 70°C per tal de
determinar la humitat inicial de cadascuna de les plantes. Les mostres es van deixar
assecar al llarg de 48 hores a I’estufa per tal de garantir la pérdua de tota I’aigua
continguda a la mostra.

La humitat inicial de les mostres es va calcular de la segiient forma:
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m, —m

xw, =

On:
XW, és la humitat inicial de la mostra.
m, és la massa de material vegetal inicial.

m és la massa de material vegetal després del tractament d’assecat a buit.

3.3 EXTRACCIO DE L’OLI ESSENCIAL

3.3.1 MATERIALS

-Equip Likens-Nickerson (vidraFOC) -Embut

-Manta calefactora (Ibx-Instruments) -Vasos de precipitats (PYREX)
-Balanca analitica (Instrumentos cientificos S.A.) -Teflo

-Matrassos de bal6 (vidraFOC) -Placa calefactora (Ibx-Instruments)
-Vials (20 mL) -Pipetes Pasteur

-Parafilm (PARAFILM) -Cotd-en-pél

-Rotavapor (Laborota 4001 HEIDOLPH) -Guants (Semperguard)

-Equipo de refrigeracion y vacio (SELECTA)

Reactius:
-Sulfat de sodi anhidre, purissim (PANREAC).
-Diclorometa (Scharlau, n® CAS: 75-09-2)

3.3.2 FONAMENT

L’extracci6 de I’oli essencial de totes les mostres de les tres plantes
seleccionades es va realitzar per extraccio-destil-lacié simultanies amb un equip Likens-
Nickerson. Aquesta técnica de destil-lacio-extraccid es realitza en continu utilitzant un
solvent organic, normalment, penta o diclorometa. La duracid de 1’extraccio pot ser de 1
hora fins a 4, depenent la quantitat de mostra inicial i de la localitzacio de ’oli a la
planta. La separacio dels components més volatils del material vegetal (que
constitueixen 1’oli essencial) es basa en la seva solubilitat en el solvent organic. Quan
els dos fluids (aigua amb el material vegetal i diclorometa) comencen a evaporar-se (per
aplicacié de temperatura i igualacié de la pressié de vapor global amb la pressid
atmosferica), comencen a ascendir pels tubs corresponents. L’aigua i la mostra ho fan
pel tub de I’esquerra (efecte d’arrossegament de vapor) i el diclorometa pel de la dreta
(termicament aillat). Quan arriben al condensador, els components organics presents a
’aigua migraran al solvent, formant aixi una fase aquosa i altra organica (Figura 1).

El procés d’extraccio €s exponencial, és a dir, al principi de I’extracci6 el procés
anira relativament rapid 1 s’extraura molta quantitat de mostra, perd a mesura que
avanca el temps, cada vegada s’extrauran menys components organics volatils (Marin,
2014).
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Figura 1. Funcionament del procés d’extraccié Likens-Nickerson. (Il-lustracid
obtinguda de www.media.upv.es)

3.3.3 METODOLOGIA

Per a dur a terme 1’extraccid es va fer servir un matras bald de 500 mL on es van
introduir les mostres (variables en pes pel seu tractament previ) i aigua fins cobrir el
buit de la manta calefactora.

Una vegada finalitzada 1’extraccié (2 hores) es va recollir la fase organica (oli
essencial i diclorometa) al matras de cor de I’equip i es va afegir sulfat de sodi per a
deshidratar-la. Posteriorment es va introduir esta fase organica en altre matras de bald i
es va introduir a un rotovapor. Aquest instrument ens va permetre evaporar el
diclorometa de la fase organica, separant-lo de 1’oli essencial. Aquesta operacio es va
realitzar per buit a 35°C (bany d’aigua).

3.4 COMPOSICIO DELS OLIS ESSENCIALS

3.4.1 MATERIALS

-Equip CG/MS (columna apolar ZB-5) (PerkinElmer Inc. Wellesley, EEUU)
-Equip CG/FID (columna apolar ZB-5) (PerkinElmer Inc. Wellesley, EEUU)
-Filtre de xeringa (OlimPeak, teknokroma)

-Guants (Semperguard)

-Vials cromatografics de 2 mL (LABBOX)
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-Vials d’insert de 6 mm de seccid y 350 microlitres de capacitat (LABBOX)
Reactius:

-Diclorometa (Scharlau) para GC estabilitzat amb 50 ppm d’amilé.

-Acetat d’octil, puresa igual o major del 99% (ALDRICN), estandard intern.

3.4.2 FONAMENT

La cromatografia de gasos és un metode fisic de separacié en el que els
components d’una mescla, dissolts en una fase mobil gasosa, es van desplagant amb
diferent velocitat a través d’una fase estacionaria, produint-se una separacié dels
diferents components que ajuda a la seva identificacio atenent a la capacitat de avanc,
donant lloc a una diferéncia en els “temps de retencio”. No sols la fase mobil ha de ser
gasosa, també ho deu ser la mescla a separar, per aixo es requereix la volatilitzacié
previa de la mostra (Garcia-Segura et al., 1996). Segons la naturalesa de la fase
estacionaria i el programa de temperatura empleat, els diferents compostos de la mescla
son retinguts en major o menor mesura perla fase estacionaria, eixint de la columna i
arribant al detector a diferents temps, com s’ha indicat anteriorment.

El detector utilitzat por ser de diferents tipus. En aquest treball s’han utilitzat
tant el detector de ionitzacio de flama (FID), amb el objectiu de quantificar els
components, com el detector per espectroscopia de masses, amb la finalitat de la
identificacid dels components.

El detector de ionitzaci6 de flama és un dels mes utilitzats i versatils.
Basicament és un cremador d’hidrogen/oxigen on es mescla 1’efluent de la columna (gas
portador i analit) amb 1’hidrogen (Figura 2). Un cop que s ha produit la mescla, s’encén
mitjancant una espurna eléctrica, produint-se una flama d’alta temperatura. La majoria
de compostos organics produeixen ions i electrons quan es pirolitzen a la temperatura
d’una flama d’hidrogen/aire. La deteccid dels ions produits consisteix en la
monitoritzacié de la corrent que es produeix al captar les carregues. Aquesta
recol-leccio s’aconsegueix al aplicar centenars de volts entre la punta de 1’encenedor i
I’eléctrode col-lector, col-locat a sobre de la flama. La corrent resultant es mesura amb
un pic amperimetre.
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Figura 2. Detector de ionitzacio de flama. (ll-lustracions obtingudes del material docent
de les universitats de Valencia i Politecnica de Catalunya, respectivament)

Aquest detector respon al nombre d’atoms de carboni que entren per unitat de temps, de
manera que és un dispositiu sensible a la massa, perdo no a la concentraci6. Com a
conseqiiencia aquest detector té una avantatge important i és que els canvis de velocitat
de flux de la fase mobil no afecten en la resposta del detector (Marin, 2014). Per a
procedir amb la quantificacid, es va realitzar una adicié d’un estandard intern (acetat
d’octil) a totes les mostres a analitzar. Aquest estandard intern deu elegir-se de tal forma
que el seu pic al cromatograma es localitze ben separat dels altres compostos de la
mostra i que no estiga present a la mostra inicialment. La quantitat afegida a cada
mostra ha de ser coneguda i la mateixa per a totes, aixo ajuda a relacionar 1’area del pic
d’interés 1 D’area del pic de I’estandard intern 1 a la posterior quantificacié del
component estudiat, basant-nos en aquesta relacio.

L’espectrometria de masses €s una técnica en la que els ions obtinguts d’una
substancia, generalment organica, es separen segons la seua relacid massa-carrega
ionica per impacte electronic amb un feix d’electrons a 70 eV, donant lloc a un espectre
de masses caracteristic d’eixa substancia (Figura 3). En D’actualitat, la combinacio
directa de la cromatografia de gasos amb I’espectrometria de masses es reconeix com un
dels sistemes més eficagos per a 1’estudi de mescles complexes de productes organics.
Connectant I’eixida del cromatograf de gasos a la camera de ionitzacid d’un
espectrometre de masses es pot obtenir informacio estructural per a cadascun dels
components de la mescla original, a mesura que aquests son eluits en série a la columna
cromatografica (Dabrio et al., 1973).

15



Quadrupols

Eixida al detector

16 resonant
(detectat)

16 no resonant

(no detectat)
Figura 3. Detector d’espectrometria de masses. (ll-lustracié obtinguda del material
docent de la Universitat de Valéncia)
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3.4.3 METODOLOGIA
L’analisi de les mostres es va dur a terme per un equip GC-FID i altre GC-MS.

Concretament, un cromatograf Clarus 500 GC (Perkin-Elmer Inc.) equipat amb
un detector FID i una columna capil-lar ZB-5 (30 m x 0,25 mm i.d. x 0,25 pum) va ser
utilitzat per a I’analisi quantitatiu. El volum d’injecci6 va ser 1uL. La temperatura del
forn del GC va ser programada amb una rampa de calfament des de 50°C fins a 250°C
amb una velocitat de 3°C/ min. La fase mobil va ser el gas Heli amb un caudal de 1,2
mL/min. Les temperatures del detector i de I’injector es van establir a 250°C. Els
percentatges a la composicié de 1’oli essencial van ser calculats a partir de les arees dels
pics del cromatograma sense factors de correccio pel software Total Chrom 6.2 (Perkin-
Elmer Inc., Wellesley, PA, USA).

Pel que respecta a I’analisi qualitatiu, tant la naturalesa i condicions de les fases
mobil i estacionaria com les temperatures empleades van ser les mateixes.

Una vegada obtinguts els cromatogrames, es va realitzar la determinacié de la
composicié quimica dels olis essencials. L’operacié va consistir en comparar els
espectres de masses dels pics de cadascun dels cromatogrames corresponents a les tres
plantes estudiades, amb els de les bases de dades Adams (2007) i NIST (2011). També
es calcularen, per a cadascun dels programes de temperatura utilitzats, els index de
retencio de Kovats per a cada pic, comparant-se amb els referits a la bibliografia. Per a
calcular els index de Kovats (IK) de cada pic, és necessari determinar, en les mateixes
condicions de treball, els temps de retenci6 de la série homologa dels n-alcans
considerats, obtenint el cromatograma corresponent. A partir del mencionat
cromatograma, es pot aplicar la féormula de I’index de Kovats com es mostra a
continuacio:
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(logio trx — 10g10 trn)

IK =100xn+ 100
(log1o try — l0g10 trn)

On:

n és el numero d’atoms de carboni del n-alca que elueix abans del pic analitzat.
trx €s el temps de retencid del pic analitzat.

trn €s el temps de retencid del n-alca anterior al pic analitzat.

trN €s el temps de retencio del n-alca posterior al pic analitzat.

3.5 ANALISI ESTADISTIC

Una vegada obtinguts els resultats dels experiments (tant de composicié com de
rendiment dels olis essencials) es va realitzar un test estadistic consistent en una analisi
de la variancia (ANOVA) amb el programa Statgraphics Centurion, per analitzar les
diferencies entre les mitjanes i determinar si existeixen diferencies significatives entre
els diferents tipus de meétodes d’assecat. Aplicant aquest procediment es va poder
coneixer les diferéncies de composicio i rendiments dels olis essencials analitzats
depenent del tractament previ empleat per a la seva conservacio. Per a la interpretacio
dels resultats es va fer s de les taules “Resum de 1’ Analisi”, “Taula ANOVA”, “Taula
de Mitjanes”, “Proves de Multiples Rangs” 1 “Verificaci6 de la Variancia” i1 dels grafics
“Grafic de dispersi6”, “ANOVA Grafic” 1 “Grafic de mitjanes”. Aquesta ultima
representa els intervals basats en el procediment de les menors diferéncies significatives
de Fisher (LSD) per al compost elegit en 1’oli essencial corresponent i és la que s’ha
utilitzat a I’hora d’expressar els resultats.

Per al seu analisi, les dades expressades com a percentatges van ser
transformades mitjancant 1’operador ASENO(RAIZ(x/100)) (on la x és el resultat sobre
el quan es vol garantir I’homocedasticitat) amb ’aplicaci6 MS Excel per tal de garantir
I’homogeneitat de variancies, practica habitual en els treballs sobre olis essencials.
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4. RESULTATS
4.1 COMPOSICIO DE L’OLI ESSENCIAL

Després d’analitzar els cromatogrames dels olis essencials de les tres plantes, es
va aconseguir identificar els components majoritaris d’aquests.

4.1.1 SALVIA
A continuacié es mostra el cromatograma obtingut per a la salvia, on apareixen

marcats els components que superaven el 2% del pes total son els seglients (ordenats per
temps de retencio):
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Figura 4. GC/MS cromatograma complet corresponent a la salvia amb la identificacio
dels components majoritaris.

(1) a-piné, (2) Camfé, (3) B-piné, (4) Mircé, (5) 1,8-cineol, (6) Cis-tujona, (7) B-tujona,
(8) Camfora, (9) Borneol, (10) a-humulé, (11) Viridiflorol i (12) Manool.

Una vegada identificats els components, es va realitzar la interpretacié
quantitativa de les mostres amb els resultats proporcionats pel detector FID. Gracies a
aquesta informacid, es van calcular les arees corresponents a cadascun dels components
en els diferents tractaments de les mostres. Abans, es va realitzar una correccié de les
arees per a descomptar el percentatge corresponent al estandard intern:

100 x Ac(IS)
100 —A (IS)

Ac =
On:
Ac és I’area del component sense el percentatge referit a I’estandard intern.

Ac (IS) és I’area del component amb el percentatge referit a I’estandard intern.

A (IS) és I’area de I’estandard intern.

Una vegada fetes les correccions es va realitzar la taula on s’exposen els
resultats obtinguts per a cadascun dels tractaments.
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Taula 4. Composicio quimica de 1’oli essencial de Salvia officinalis L. Resultats
expressats en el tant per cent amb respecte a 1’area total dels pics del cromatograma obtingut
mitjancant GC/FID.

Tractament
Fresc Liofilitzat Assecat Aire Assecat Estufa
Compost RI X + DE X + DE X + DE X + DE
a-piné 938 4,14 +1,10 2,61 +0,37 3,15 +0,18 3,54 +0,08
Camfé 953 7,31 + 1,67 4,85 +0,59 5,25 +0,14 6,31 +0,03
B-piné 979 3,99 +0,63 2,62 + 0,52 2,92 +0,16 3,17 +0,19
Mircé 992 262a 049 | 280b £030(| 354a 039 | 320b +0,22

1,8-cineol 1037 20,36 +0,53 17,82 +0,73 17,51 +1,21 18,67 +0,64
Cis-tujona 1112 27,44 +1,92 27,59 + 0,48 26,88 + 0,64 25,78 +1,12
B-tujona 1120 4,45 +0,46 4,96 +0,24 4,98 +0,10 4,53 +0,09
Camfora 1151 1842b +146 | 2020b +1,49 | 17,40a +0,85| 19,73a +1,48
Borneol 1169 2,49 +0,32 2,65 +0,31 2,62 +0,10 2,55 +0,17
a-humulé 1452 1,21a +0,07 164b +0,30 229a £0,33 157b +0,12
Viridiflorol 1590 183a +042 341b +0,02 3,57b +0,71 2,78 Db +0,41
Manool 2062 156a +0,52 3,06 b +023 | 280Db +086 | 3,36Db +0,57

X: mitjana de les repeticions. DE: Desviacié estandard. En els compostos on cal, valors amb
lletres diferents (a, b) expressen diferéncies significatives.

Existeixen diferéncies significatives en I’area dels composts al Mirc¢, Camfora,
a-humulé, Viridiflorol i Manool (en totes les grafiques, els resultats han sofert la

transformacio Asen./x% / 100 per tal de garantir I’homogeneitat de variancies):

Mitjanes i 95,0% de Fisher LSD
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Assecat aire Assecat estufa Fresc Liofilitzat
Tractament

Figura 5. Intervals basats en el procediment de les menors diferencies significatives de
Fisher (LSD) per al compost Mircé en I’oli essencial de salvia.

En el cas del Mircé es pot observar com tant al destil-lat en fresc com despreés
d’un assecat a ’aire existeixen diferéncies significatives. El tractat d’assecat a I’aire,
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menys drastic que la liofilitzacio i les estufes d’aire convectiu, permet que el mircé es
mantinga a la planta i no es volatiltze abans d’hora.

Mitjanes i 95,0% de Fisher LSD
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Figura 6. Intervals basats en el procediment de les menors diferencies significatives de
Fisher (LSD) per al compost Camfora en 1’oli essencial de salvia.

La camfora és una cetona terpénica relativament volatil, és per aixo que el
tractament d’assecat a 1’aire fa que es volatilitze més quantitat coma conseqiéncia de
que el temps d’exposicio €s molt major que als altres dos.

Mitjanes i 95,0% de Fisher LSD
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Figura 7. Intervals basats en el procediment de les menors diferencies significatives de
Fisher (LSD) per al compost a-humulé en 1’0li essencial de salvia.
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Figura 8. Intervals basats en el procediment de les menors diferencies significatives de
Fisher (LSD) per al compost Viridiflorol en I’oli essencial de salvia.
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Figura 9. Intervals basats en el procediment de les menors diferencies significatives de
Fisher (LSD) per al compost Manool en 1’oli essencial de salvia.

Pel que fa a composts com ara I’a-humulé (hidrocarbur) i el viridiflorol (alcohol
sesquiterpénic) i el manool (alcohol diterpénic), les seues proporcions no es veuen
afectades pel tipus de tractament utilitzat. En canvi, s’observa un clar descens quan
I’extraccio €s en fresc, la qual cosa pot interpretar-se considerant que si hi ha perdua de
volatils amb tractaments d’assecat, la proporcié d’aquests composts augmenta en el
material fresc i per tant disminueix la dels compostos menys volatils.

4.1.2 ROMER

A continuacié es mostra el cromatograma obtingut per al romer, on apareixen
marcats els components que superaven el 2% del pes total son els seglients (ordenats per
temps de retencio):
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Figura 10. GC/MS cromatograma complet corresponent al romer amb la identificacio
dels components majoritaris.
(1) a-piné, (2) Camfé, (3) 1,8-cineol, (4) Linalol, (5) Crisantenona, (6) Camfora, (7)
Borneol, (8) Pinocamfe-cis i (9) Verbenona.
Una vegada fetes les correccions, ja explicades a 1’apartat anterior, es va realitzar
la taula on s’exposen els resultats obtinguts per a cadascun dels tractaments.
Taula 5. Composicié quimica de 1’oli essencial de Rosmarinus officinalis L. Resultats
expressats en el tant per cent amb respecte a I’area total dels pics del cromatograma obtingut
mitjancant GC/FID.
Tractament
Fresc Liofilitzat Assecat Aire Assecat Estufa
Compost RI X + DE X + DE X + DE X + DE
a-piné 940 14,37 +1,29 13,08 +0,38 14,15 +0,63 13,52 +1,83
Camfé 953 2,70 +0,27 2,46 + 0,09 2,70 +0,14 2,51 +0,26
1,8-cineol 1036 13,33 + 0,60 13,37 +0,37 12,18 +2,89 14,50 +1,02
Linalol 1100 5,70 +0,47 5,60 +0,26 5,64 +0,52 571 +0,72
Crisantenona 1126 2,05 +0,30 2,24 + 0,08 2,11 + 0,07 1,96 +0,18
Camfora 1151 15,83 +0,94 16,15 + 0,68 16,31 + 0,55 17,02 +1,76
Borneol 1174 9,07 a +0,22 9,23b +0,21 9,76 a +0,27 9,58 b +0,53
Pinocamfé-cis 1177 1,52 +0,14 1,59 +0,22 1,70 +0,35 1,84 +0,17
Verbenona 1219 17,52 +1,30 19,07 +1,29 18,50 +1,88 16,84  +2,60

X: mitjana de les repeticions. DE: Desviacié estandard. En els compostos on cal, valors amb
lletres diferents (a, b) expressen diferéncies significatives.

En el cas del romer, sols es van trobar diferéncies significatives en el Borneol (en la

grafica, els resultats han sofert la transformacio Asen./x% / 100 per tal de garantir
I’homogeneitat de variancies):
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Figura 11. Intervals basats en el procediment de les menors diferencies significatives de
Fisher (LSD) per al compost Borneol en 1’oli essencial de romer.

El borneol és un compost relativament poc volatil considerant com a criteri la
seua temperatura d’ebullicié (212°C). Es per aix0 que s’observa un clar descens quan
I’extraccid és en fresc, ja que al no perdre tants volatils, la proporcié en borneol és
menor en comparacio en els tractaments d’assecat on la mostra té pérdua de volatils.

4.1.2 ALFABEGA
A continuaci6 es mostra el cromatograma obtingut per a 1’alfabega, on apareixen
marcats els seus components majoritaris (ordenats per temps de retencio):
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Figura 12. GC/MS cromatograma complet corresponent a 1’alfabega amb la
identificacio dels components majoritaris.

(1) a-pine, (2) 1,8-cineol, (3) Eugenol, (4) Metil eugenol, (5) Bergamoteno, (6) Farnesé
i (7) Heptacosa.

Una vegada fetes les correccions, ja explicades a 1’apartat anterior, es va realitzar
la taula on s’exposen els resultats obtinguts per a cadascun dels tractaments.
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Taula 6. Composicié6 quimica de 1’oli essencial d’Ocimum basilicum L. Resultats
expressats en el tant per cent amb respecte a 1’area total dels pics del cromatograma obtingut

mitjancant GC/FID.

Tractament
Fresc Liofilitzat Assecat Aire Assecat Estufa

Compost RI X + DE X + DE X + DE X + DE
a-piné 940 441a £0,78 154a 10,24 0,92a +0,08 539a £0,06
1,8-cineol 1036 5,37 +1,03 5,38 +1,80 6,20 + 0,62 7,34 +0,69
Eugenol 1356 9,39b +2,57 7,67b +1,39 232a +0,17 1,09a +0,83
Metil eugenol | 1405 3823b +731 | 4570b +167 | 51,22a +556 | 3524a +925
Bergamoteno | 1432 566b +101 | 560b  +0,52 83la +045 8,79a *124
Farnesé 1453 2,41 +0,74 2,56 + 1,07 2,53 + 0,05 3,34 +1,42
Heptacosa 2680 337a +0,21 198a +0,89 3,05b +040 | 240D +0,51

X: mitjana de les repeticions.

lletres diferents (a, b) expressen diferéncies significatives.

Alfa piné

DE: Desviacio estandard. En els compostos on cal, valors amb

En aquesta planta, les diferencies significatives es van trobar al composts a-piné,
Eugenol, Metil Eugenol, Bergamoteno i Heptacosa (en totes les grafiques, els resultats
han sofert la transformacié Asen./x% /100 per tal de garantir ’homogeneitat de
variancies):
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Figura 13. Intervals basats en el procediment de les menors diferencies significatives de
Fisher (LSD) per al compost a-piné en 1’oli essencial d’alfabega.

L’a-piné mostra un comportament estrany al llarg dels 4 procediments, ja que té un
minim de proporcié quan I’assecat és a 1’aire 1 un maxim quan és en estufa i a la mostra

fresca.
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Figura 14. Intervals basats en el procediment de les menors diferencies significatives de
Fisher (LSD) per al compost Eugenol en I’oli essencial d’alfabega.

L’eugenol mostra un clar decreixement amb tractaments d’assecat a 1’aire i amb estufa.
Agquest comportament ja va ser detectat (Sellami et al., 2010) en I’assecat de fulles de
Laurus nobilis L., on I’eugenol desapareix practicament quan la mostra és assecada a
I’aire i en estufa.
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Figura 15. Intervals basats en el procediment de les menors diferencies significatives de
Fisher (LSD) per al compost Metil eugenol en I’0li essencial d’alfabega.

El metil eugenol decreix especialment amb un tractament d’assecat amb estufa, pero
encara decreixent, continua essent amb diferéncia el component majoritari en totes les
mostres estudiades.
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Figura 16. Intervals basats en el procediment de les menors diferencies significatives de
Fisher (LSD) per al compost Bergamoteno en I’oli essencial d’alfabega.

El bergamoteno es comporta de igual manera que el eugenol en aquest oli essencial.

Mitjanes i 95,0% de Fisher LSD

0,21 |- —

0,19 - —

Heptacosa
o
r
|
|
|
|

0,15 -

0,13 |~ —

0,11 - —

Assecat aire Assecat estufa Fresc Liofilitzat
Tractament

Figura 17. Intervals basats en el procediment de les menors diferencies significatives de
Fisher (LSD) per al compost Heptacosa en 1’oli essencial d’alfabega.

L’heptacosa té una proporcié menor davant tractaments més drastics com 1’assecat a
estufa i la liofilitzacié perd, malgrat que apareixen diferencies significatives, esta
present en una quantitat prou menuda pel que no es pot considerar rellevant la
diferéncia.
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4.2 EXTRACCIO DE L’OLI ESSENCIAL

A part dels components principals de cadascun dels olis essencials, també es va
considerar el rendiment obtingut en cada tractament. El rendiment es va expressar tant
en grams d’oli essencial respecte als grams de material processat com respecte als
grams de materia seca de la mostra.

Per a calcular la quantitat d’oli essencial d’oli essencial de la mostra, es va fer us
d’un estandard intern (acetat d’octil) de massa i densitat conegudes. Sabent la quantitat
d’estandard intern utilitzada i la seva area als resultats proporcionats pel detector FID,
es va fer una correlacid per tal d’obtenir la quantitat de la resta de components, els quals
tots junts formen I’oli essencial. L’equacié empleada va ser la seglient:

On:

mEO =mlIS

X

100 — A (IS)

A (IS)

m EO és la massa d’oli essencial de la mostra.

m IS és la massa de I’estandard intern empleada.

A (IS) és I’area de I’estandard intern.

Tenint en compte tant la quantitat d’oli essencial com la quantitat de mostra utilitzada
(la processada i la matéria seca de la inicial) es van calcular els rendiments:

Taula 7. Rendiments per a I’oli essencial de Salvia officinalis L.

SALVIA _Fresc LlOfI|It2a'[ Asiecat Aire Assicat Estufa
X £ DE X +DE X +DE X +DE
% (g oli essencial / g material
processat) 0,346a +0,055(1,953b +0,621(1,355b +0,130| 1,401b +0,299
% (g oli essencial / g materia
seca) 1,352 +0,215| 1,713 +£0,196| 1,657 +0,212| 1,590 +0,312

X: mitjana de les repeticions. DE: Desviacié estandard.

lletres diferents (a, b) expressen diferéncies significatives.

Taula 8. Rendiments per a I’oli essencial de Rosmarinus officinalis L.

En els compostos on cal, valors amb

ROMER _Fresc L lOfI litzat Asiecat Aire Assicat Estufa
X + DE X +DE X +DE X = DE
% (g oli essencial / g material
processat) 0,279a +0,038 | 0,676 b +0,034 [ 0,511a +0,132]0,723b +0,154
% (g oli essencial / g matéria
seca) 0909 +0,123| 0839 +0,049| 0,692 +0,173| 0,956 +0,197

X: mitjana de les repeticions. DE: Desviacié estandard.

lletres diferents (a, b) expressen diferéncies significatives.
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Taula 9. Rendiments per a 1’oli essencial d’Ocimum basilicum L.

N Fresc Liofilitzat Assecat Aire Assecat Estufa
ALFABEGA — — — —
X + DE X £ DE X £ DE X £ DE
% (g oli essencial / g material +
processat) 0,010a +0,003 | 0,095b +0,011 |0,104b 0,004 | 0,075b +0,008
% (g oli essencial / g matéria +
seca) 0,113 +0,039| 0,090 +0,008 | 0,111 0,005 [ 0,075 0,006

X: mitjana de les repeticions. DE: Desviacié estandard. En els compostos on cal, valors amb
lletres diferents (a, b) expressen diferéncies significatives.

Per el que respecta als rendiments referits al tant per cent d’oli essencial respecte
a la quantitat de matéria seca de la mostra, ningun resultat presenta diferéncies
significatives respecte als demés, el que vol dir que s’extrau practicament la mateixa
quantitat d’oli essencial independentment del tractament utilitzat per a la conservacio de
la planta. Pero, com era d’esperar, si que existeixen diferéncies significatives en els
rendiments referits als tant per cent d’oli essencial respecte a la quantitat de material
processat. En I’extraccid en fresc, es destil-la una major quantitat de material ja que
I’aigua de la mostra no s’ha eliminat com ocorre en els demés tractaments.

Rendiment Material Processat

0,16 F
014}

012}

0,08 [
0,06 [

0,04 |-

Medias y 95,0% de Fisher LSD

01Ff

|

I

[

Fresc

Liofilitzat

Secat Aire  Secat Estufa

Tractament

Figura 18. Intervals basats en el procediment de les menors diferencies significatives de
Fisher (LSD) per rendiment d’oli essencial de salvia respecte a la quantitat de material

processat.
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(X 0,001)
96 [

Rendiment Material Processat

Medias y 95,0% de Fisher LSD

86 |
76 |
66

56 |

46 [

I

T B Tl O O N A

Fresc

Liofilitzat Secat Aire  Secat Estufa
Tractament

Figura 19. Intervals basats en el procediment de les menors diferencies significatives de
Fisher (LSD) per rendiment d’oli essencial de romer respecte a la quantitat de material

processat.

0,04

Rendiment Material Processat

Medias y 95,0% de Fisher LSD

0,03
0,02

0,01 |-

(L S O O 3 O O

Fresc

Liofilitzat Secat Aire  Secat Estufa
Tractament

Figura 20. Intervals basats en el procediment de les menors diferencies significatives de
Fisher (LSD) per rendiment d’oli essencial d’alfabega respecte a la quantitat de material

processat.
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1)

2)

3)

5. CONCLUSIONS

Els olis essencials sén substancies molt demandades i valorades tant en la industria
alimentaria com en la farmacéutica, per tant s’ha de respectar la conservacié dels
components majoritaris i caracteristics de I’oli quan tractem la planta. En molts
casos el valor comercial de 1’0li es correspon amb el tant per cent d’algun dels
composts existents.

a. En la salvia, no s’observen canvis en els compostos majoritaris, que
caracteritzen i donen valor a I’oli essencial, per0 si algunes pérdues en
components minoritaris quan la planta es tractada mitjancant els diferents tipus
d’assecat. Es per aix0 que en aquest cas el tractament d’assecat es pot realitzar
sense pérdues en el valor comercial del seu oli essencial comparat amb la planta
fresca.

b. En el romer existeix una alta homogeneitat i estabilitat entre les quantitats i
proporcid dels diferents composts que formen els olis essencials al llarg de les
mostres tractades pels diferents tractaments d’assecat. Per tant, s’arriba a la
conclusié que el romer pot patir els tractaments pertinents si la extraccio del seu
oli essencial no pot ser en fresc, sense perill de canvis importants en rendiment i
composicio.

c. En I’alfabega, el component majoritari continua essent el metil eugenol després
dels tractaments d’assecat, per0 aquest decreix en algun tractament en
comparacié amb el producte fresc. Ocorre el mateix en el cas de 1’eugenol,
clarament deprimit després dels tractaments d’assecat a 1’aire 1 en estufa.
Aquests casos poden comportar una pérdua del valor comercial de 1’0li essencial
ja que ambdues substancies son caracteristiques del perfil olfactiu de la planta.

Com s’ha observat als resultats, el rendiment d’oli essencial referit a la matéria seca
de la mostra empleada, és practicament el mateix per a cadascun dels tractaments
en cada planta, és a dir, s’extrau la mateixa quantitat d’oli essencial d’una mateixa
mostra independentment del tractament utilitzat. Aleshores, el destil-lat del
producte fresc, no és rentable quan es volen obtenir gran quantitat d’oli essencial
(tant industrialment com a nivell de laboratori), ja que es deurien de realitzar moltes
més operacions d’extraccié degut al seu elevat pes. El tractament d’assecat tant a
I’aire com a estufa, permet treballar amb quantitats de matéria primera més
menudes, estalviant aixi tant en operacions d’extraccié com en emmagatzemament 1
transport.

L’operaci0 de liofilitzacio no ha resultat diferencial respecte als altres tractaments
d’assecat. En alguns casos els resultats obtinguts de les mostres liofilitzades s’han
semblat més a les de les mostres seques, per0 no han existit diferencies
significatives i contundents com per a justificar 1is de la técnica, molt més costosa
que les d’assecat convencional.
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