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EXTRACAO DE COMPOSTOS FENOLICOS DO RESIDUO DO
PROCESSAMENTO DO FRUTO GOIABA SERRANA (Acca sellowiana)

Jaine Flach Fihr!; Jodo Paulo Bender?

RESUMO

A biorrefinaria vem impulsionando as iniciativas sustentaveis para a utilizacdo de residuos do
processamento de frutas em diversas aplicacdes, dentre elas a obtencdo de compostos bioativos.
Os quais tem o interesse voltado nas suas propriedades antioxidante, anti-inflamatoria e
anticancerigena. Nativa do planalto meridional brasileiro e nordeste do Uruguai, a goiabeira-
serrana (Acca sellowiana) é uma frutifera da familia Myrtaceae com grande potencial
econémico e considerada rica em compostos bioativos. Diante disso, 0 objetivo desse estudo
foi avaliar a composicéao fendlica e a atividade antioxidante dos residuos do processamento de
uma variedade da goiabeira serrana, por meio de um planejamento experimental a fim de
analisar as condigdes de extracdo por ultrassom. Os frutos foram processados em polpa e
posteriormente secos em estufa com circulacdo de ar a 50 °C. Entdo triturados com auxilio de
gral e pistilo e peneirados em 40 mesh. O p6 obtido seguiu para processo de extracdo por
ultrassom indireto com a utilizacdo de solvente etanolico na razdo sélido/liquido de 40
mg.mL". Inicialmente, se avaliou o tempo de extracdo e ap6s, com o auxilio da técnica de
planejamento de experimentos as variaveis temperatura (°C) e concentracdo de etanol (%,
m/m). Os extratos obtidos foram avaliados quanto aos compostos fendlicos totais (CFT) e
atividade antioxidante total (AAT), pelos métodos de Folin-Ciocalteau e DPPH,
respectivamente. Por meio da cinética de extracdo foi definido o tempo de 50 min de
permanéncia no banho de ultrassom para a extragdo. Os extratos obtiveram grandes conversoes
alcancando teores de CFT entre 54,48 a 88,58 mg AGE/g amostra seca e AAT entre 337,06 a
426,58 umol TE/g amostra seca. Para ambas as respostas a concentracdo de etanol e a
temperatura apresentaram diferenca significativa (p>0,05). Resultados se demonstraram
positivos na utilizacdo de residuos para extracdo de compostos bioativos.

Palavras-chave: biorrefinaria, ultrassom, etanol, compostos bioativos, atividade antioxidante.

ABSTRACT

Biorefinery has been boosting sustainable initiatives for the use of waste from the processing
of fruits in several applications, one of them being the obtainment of bioactive compounds. The
interest on these compounds focuses on their antioxidant, anti-inflammatory and anti-
carcinogenic properties. The feijoa (Acca sellowiana), a tree native to the Brazilian Southern
Plateau and northeast of Uruguay, is a fruit tree from the Myrtaceae family with great economic
potential and is considered to be rich in bioactive compounds. Considering that, the objective
of this study was to examine the phenolic composition and the antioxidant capacity of the waste
from a sample of goiabeira-serrana by an experimental plan seeking to analyze the extraction
conditions through ultrasound. The fruits were processed into pulp and later dried out in a
heating chamber with the air circulation at 50°C. They were then grinded with the help of a
mortar and pestle and sifted through a 40 mesh. The obtained powder went through an
extraction process by indirect ultrasound with the use of an ethanolic solvent with a solid/liquid
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ratio of 40 mg.m L. The time of extraction was observed alongside the variables in
temperature (°C) and ethanol concentration (%, m/m) with the aid of the experimental planning
technique. The obtained extracts were analyzed with respect to total phenolic content (TPC)
and the total antioxidant capacity (TAC) through the Folin-Ciocalteau and DPPH methods,
respectively. The time of extraction was found through kinetics and was observed to be of 50
minutes of permanence in the ultrasound bath. The extracts had great conversion numbers,
reaching concentrations of CFT between 54,48 to 88,58 mg GA/g for the dry sample and
concentrations of TAC between 337,06 a 426,58 umol TE/g for the dry sample. For both TPC
and TAC, the ethanol concentration and temperature showed a significant difference (p>0,05).
The results show to be positive in the utilization of waste for the extraction of bioactive
compounds.

Keywords: biorefinery, ultrasound, ethanol, bioactive compounds, antioxidant capacity.

1. INTRODUCAO

A producéo brasileira de frutas foi estimada em 43 milhGes de toneladas em 2019, a
qual deixa o pais na terceira colocacdo no ranking mundial, ficando atras somente da China e
india, respectivamente (CARVALHO et al., 2019). O plantio das espécies em todo territorio
nacional, ultrapassa uma area de 2 milhdes de hectares o que fornece uma ampla diversidade
para o0s consumidores (MINISTERIO DA AGRICULTURA PECUARIA E
ABASTECIMENTO, 2018). No Brasil, de acordo com o Instituto Brasileiro de Frutas — IBRAF
(2013) 53% da producdo de frutas é comercializada em sua forma fresca e 47% destinada ao
setor agroindustrial para producdo industrializada de sucos, chés, polpas congeladas, geleias,
sorvetes e entre outros. Devido a alta producéo, a cadeia produtiva de frutas também € grande
geradora de residuos, onde sdo observadas perdas em todas as etapas, desde a colheita,
transporte, industrializacio e comercializacdo (PEREZ-JIMENEZ; SAURA-CALIXTO, 2018).

Diante disso, os conceitos de biorrefinaria — mitigacdo dos desperdicios — surgem como
alternativas sustentaveis e lucrativas para utilizacdo de subprodutos. Como produto principal
das diversas aplicagdes, temos a minimizagdo dos impactos ambientais associados, bem como
a valoracédo dos residuos (CARMONA-CABELLDO et al., 2018). O processamento de frutas é
uma estratégia para valorar o setor, uma vez que existem varias condicionantes que dificultam
a conservacao e o armazenamento dos frutos in natura. Entretanto, esse tratamento contribui
para a geracao de residuos, no qual segundo Cheok et al (2018), cerca de 52% dos frutos séo
descartados como subprodutos, sendo que 42% correspondem a casca e 10% as sementes.
Ainda, é importante observar que, os residuos do processamento se mantem com importantes
propriedades das frutas frescas, como uma diversidade de vitaminas, compostos bioativos e

antioxidantes (ESPARZA et al., 2020). Neste contexto, as parcelas descartadas podem ser



valorizadas com o objetivo de aprimorar os beneficios econdmicos, bem como contribuir com
a expansdo da fruticultura (VILLACIS-CHIRIBOGA et al., 2020; CAMPOS et al., 2020).

Em vista disso, surge o interesse em explorar as possibilidades tecnologicas com os
residuos de diversas espécies frutiferas. Neste cenario, se destaca a goiaba-serrana (Acca
sellowiana), popularmente conhecida como goiabeira-do-mato, goiabeira-do-campo ou
goiabeira-ananas. E uma frutifera da familia Myrtaceae com grande potencial econémico
devido as caracteristicas peculiares de seus frutos, que podem ser consumidos in natura ou
processados (MINISTERIO DO MEIO AMBIENTE, 2011). Diversas caracteristicas fazem a
goiaba serrana ser atrativa aos olhos dos pesquisadores, dentre elas a atividade antioxidante. A
qual foi encontrada na casca (TUNCEL,; YILMAZ, 2015; DO AMARANTE et al., 2017) e nos
frutos (KELES et al., 2012; PASQUARIELLO et al., 2015). A goiabeira-serrana, apesar de ser
nativa do Brasil, ainda é pouco popularizada no pais, produzida principalmente por agricultores
familiares de Santa Catarina ocupando uma éarea de aproximadamente 12 hectares e uma
produtividade registrada de 15 a 20 toneladas/ha (EPAGRI, 2020). J& na Nova Zelandia a
colheita da goiaba serrana representou um volume de 1.200 toneladas de frutos em 2019
(AITKEN; HEWETT, 2019).

Nas plantas, além dos macros e micronutrientes, responsaveis pelo metabolismo
primario, alguns vegetais também oferecem compostos quimicos que exercem uma alta
atividade bioldgica, estes que sdo denominados de compostos bioativos (DURMIC; BLACHE,
2012). Estes compostos possuem como funcéo fisioldgica a acdo contra radicais livres. Neste
sentido eles atuam na defesa do organismo contra o estresse oxidativo, por meio de suas
atividades antioxidante, anti-inflamatdria e antitumoral (BORGES et al., 2013). Agem de tal
forma que é possivel prevenir e até mesmo evitar uma série de patologias (YAHIA,;
GUTIERREZ-OROZCO; LEON, 2011). Dentre os compostos fendlicos encontrados na goiaba
serrana destaca-se o acido galico, acido elagico, &cido siringico, catequina, quercetina,
elagitaninos, flavonas, entre outros. (ZHU, 2018).

Os compostos bioativos, em sua maioria, se encontram aderidos as células vegetais e
precisam ser liberados com o uso de metodologias especificas dentre elas a maceragdo, extracdo
por soxhlet, extracdo por clevenge, extragcdo por destilagdo a vapor, e mais recentemente
extracdo por microondas, extracdo por fluido supercritico e extracdo assistida por ultrassom
(CHEMAT etal., 2017). Especialmente, o interesse pelo ultrassom se da visto aos seus impactos
verdes no processo de extracdo de compostos bioativos, como maior rendimento do produto,
menor tempo de processamento e custos de manutencdo (WEN et al., 2018). Esta tecnologia

utiliza energia das ondas ultrassénicas com o intuito de aumentar as taxas de transferéncia de



massa e possibilitar a ruptura da parede celular devido a cavitagdo. O fenbmeno permite a
formagé&o de microcavidades, diminuindo o consumo de solventes e elevando o rendimento com
o tempo (WEN et al., 2018). Por fim, os extratos obtidos e quantificados sdo aplicados frente a
um objetivo que pode ser para favorecer a industria alimenticia, farmacéutica, cosmética e
demais alternativas tecnoldgicas (KUMAR et al., 2020).

Haja vista a geracdo de residuos industria de processamento de frutas e o potencial de
valorizacdo dos mesmos, este estudo pretende avaliar a composicdo fenolica e a atividade
antioxidante dos residuos do processamento de uma variedade da goiabeira serrana. Por meio

de um planejamento experimental a fim de analisar as condigdes de extragédo por ultrassom.

2. METODOLOGIA
2.1. MATERIAIS

2.1.1. Matéria-prima

Os frutos da goiabeira-serrana foram gentilmente cedidos pela Empresa de Pesquisa
Agropecuéria e Extensdo Rural de Santa Catarina — EPAGRI, estacdo experimental de S&o
Joaquim — SC. A colheita foi realizada em meados de abril de 2018. Neste mesmo periodo, 0s
frutos foram transportados para o laboratdrio da Universidade Federal da Fronteira Sul (UFFS)
— Campus Chapec6. Onde permaneceram armazenados e refrigerados no freezer (-18 °C) até o
momento da utilizacdo. Para essa pesquisa foi selecionada as frutas da variedade Nonate.

Em seguida os frutos passaram por processo de higienizacdo em agua corrente e em
solucdo de hipoclorito de sédio (NaCl) a 200 ppm. Posteriormente, picados em fatias
longitudinais de aproximadamente 2 cm de espessura, mantendo a casca e a sementes. Para
obtengdo da polpa, as fatias seguiram para processamento em liquidificador marca Philips
Walita poténcia de 1000W por 30 segundos. A polpa obtida foi disposta em bandejas plasticas
e encaminhadas a estufa de secagem com circulacdo e renovacdo forcada de ar a 50 °C, até
atingir massa (g) constante. Simultaneamente se realizou ensaio de determinagdo de umidade
conforme a metodologia 012/IV do Adolfo Lutz (2008). O procedimento € realizado em
triplicata e o resultado expresso como média percentual de umidade (%) conforme a Equacao
1.

Umidade (%) = — x 100 (1)

Onde: Mi = massa inicial da amostra (g); Mf = massa final da amostra (g).



Por fim, o residuo seco foi triturado com o auxilio de gral e pistilo com o intuito de
reduzir o tamanho das particulas e padronizar as amostras. Depois de triturado, o pé resultante
foi peneirado em peneirador eletromagnético com o uso das peneiras de série Tyler, onde para
0s ensaios foram selecionadas as particulas que passaram na peneira de 40 mesh. O p6 da goiaba
seguiu para armazenagem em pote de vidro envolto em papel aluminio, e acondicionado no

freezer (-18 °C) até o momento da utilizac&o.

2.2. PROCEDIMENTOS

2.2.1. Extragéo de compostos bioativos

Para a execucdo dos testes de extracdo se utilizou o banho de ultrassom (Ultronique,
Q5.9/404) acoplado ao banho ultratermostatizado. Foram dispostas em tubo de ensaio com
rosca 0,4 g de amostra do residuo da goiaba e em seguida, adicionado 10 mL da solucdo de
extracdo, conferindo uma razdo sélido/liquido de 40 mg.mL™!, condicdo com bons resultados
no tocante da obtencdo de atividade antioxidante segundo Gambin (2020). Posteriormente, 0s
tubos de ensaio foram submetidos ao banho de ultrassom com poténcia maxima e a temperatura
ajustada conforme cada experimento. Transcorrido o tempo de extracdo, 0s extratos seguiram
para centrifugacdo em tubos de Falcon (15 mL) por 5 minutos, na temperatura de 5 °C a 4800
rpm. Por fim, o sobrenadante (extrato) ficou armazenado (tubos de Falcon envolto em papel

aluminio) em freezer (-18 °C) até 0 momento da realizacéo das analises e o residuo desprezado.

2.2.2. Cinetica

A fim de definir o tempo ideal para extracdo se realizou uma cinética de extracdo de
acordo com a Tabela 1 variando o tempo de 0 a 240 min. Os ensaios se decorreram a
temperatura de 50 °C, razéo sélido liquido de 40 mg.mL™! e concentragéo de etanol de 70%. A
definicdo do tempo levara em consideracdo os resultados obtidos em compostos fendlicos

aplicando os testes de Tukey e de HSU (Multiple Comparisons with the Best-MCB).

Tabela 1 — Cinética de extracéo
Ensao 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15

Tempo

(min) 0 10 20 30 40 50 60 75 90 105 120 150 180 210 240

Fonte: Elaborado pelos autores (2021).

2.2.3. Planejamento experimental



O principal objetivo da aplicacdo da técnica de planejamento de experimentos seré
compreender a influéncia das varidveis temperatura e concentracdo de etanol e encontrar a
melhor condicdo de extracdo do processo. Para isso se elaborou um Planejamento Composto
Central Rotacional (DCCR) completo. A partir dos resultados obtidos na cinética sera fixado
um tempo de extracdo, mantendo a razdo sélido liquido em 40 mg.mL™! e as demais variaveis

e niveis ficando de acordo com a Tabela 2. Importante salientar que 0s ensaios serdo realizados

em triplicata.
Tabela 2 — Variaveis e niveis do planejamento DCCR.
Niveis
Variavels 14 1 0 1 +141
Temperatura (°C) 25,9 30 40 50 54,1
Concentracéo de etanol (%) 21,8 30 50 70 78,2

Fonte: Elaborado pelos autores (2021).

2.3. METODOS ANALITICOS

2.3.1. Teor de compostos fendlicos totais (CFT)

Para o presente trabalho utilizou-se 0 método espectrofotométrico pelo reagente de
Folin-Ciocalteau, conforme a metodologia descrita por Carniel et al (2017). Inicialmente, 0s
extratos foram diluidos em metanol em proporcdo 1:40 v/v, para entdo ser utilizada uma
aliquota de 0,5 mL. Em seguida adicionou-se aos tubos de ensaio, na sequéncia: 2,5 mL do
reagente de Folin-Ciocalteau (10%, v/v) e 2 mL de carbonato de sddio (7,5% v/v). Os tubos de
ensaio sdo submetidos a banho-maria a 50 °C por 5 minutos, e depois colocados em banho de
gelo, igualmente por 5 min. Posteriormente, as amostras tem sua absorbancia medidas em
espectrofotdbmetro no comprimento de onda 760 nm. Os resultados serdo expressos como
miligrama de acido galico equivalente por g de amostra seca (mg AGE/g seca) a partir da curva

de calibracdo construida, por meio de diferentes concentracdes de acido galico (50, 100, 150,

200, 250, 300, 350 ug.mL™") da solugéo estoque de 4cido galico (1000 pg.mL™').

2.3.2. Avaliagéo da atividade antioxidante total por DPPH

Para determinacao da atividade antioxidante dos extratos, sera aplicada a metodologia
de sequestro do radical livre DPPH (2,2-difenil-1-picrilhidrazil), adotando o procedimento de
Brand-Williams e Berset (1995), Roesler et al. (2007) e Gambin et al (2020). Incialmente



preparou-se uma solugdo metanoica de DPPH a 4%. Em seguida, as amostras foram diluidas
em metanol na proporgéo 1:80 v/v e transferidos 600 pL dessas diluigdes para tubos de ensaios
e 3 mL da solucdo de DPPH 4 %. Para o branco utilizou-se 600 puL de metanol e 3 mL da
solucdo de DPPH 4 %. As amostras permaneceram por 30 minutos em ambiente escuro.
Decorrido o tempo realizou-se as leituras em espectrofotdbmetro, com o equipamento zerado
com metanol, no comprimento de onda de 517 nm. Por fim, os resultados foram expressos como
micro mol Trolox Equivalente por grama de amostra seca (Lumol TE/g seca) e as amostras foram
comparadas a curva de calibracdo de Trolox 1500 uM por meio de diferentes concentracGes
(10, 25, 50, 75, 100, 125, 150, 175, 200 e 225 pL).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1. OBTENCAO DA POLPA

O fruto da goiaba serrana foi processando na integra, ou seja, contemplando a casca,
fruta, polpa e sementes. Essa medida foi adotada uma vez que, na industria de processamento
ndo existe uma separacdo no descarte e também para contemplar os compostos bioativos de
todas as partes do fruto. A vista disso, os resultados obtidos nas extracdes ndo sejam
representativos para os residuos, mas sim dos frutos processados como um todo. Em seguida,
esse material foi secado a 50 °C considerada uma temperatura amena a fim de evitar a exposicao
prolongada da matéria-prima a temperaturas mais elevadas, o que poderia ocasionar a perda de
compostos bioativos.

O teor de umidade determinado para o fruto processado foi de 85,40%, valor que se
encontra em conformidade com o trabalho de Zhu (2018), o qual obteve 83,28% de umidade
para os frutos da goiabeira serrana. Pequena discrepancia se deve ao processamento do fruto, o
qual agrega umidade. Apds a secagem as amostras foram moidas em gral e pistilo e ainda assim
ndo apresentavam homogeneidade. Diante disso optou-se por padronizacdo dos tamanhos de
particulas pelo método do peneiramento, com o uso das peneiras série de Tylor. A granulometria
desempenha influéncia aos processos de extracdo, particulas menores alcangam maiores taxas
de transferéncia de massa (COSTA; BUCEK, 2017). Portanto, foram selecionadas as amostras
gue passaram em peneira com abertura de 40 mesh, resultando em particulas de tamanhos

inferiores a 0,425 mm.

3.2. CINETICA DE EXTRACAO
Em um primeiro momento optou-se por realizar uma cinética de extracéo, haja vista que

o tempo € uma variavel que exerce influéncia na obtengédo dos extratos (LIMA et al., 2018).



Foram entdo executados quinze ensaios variando o tempo de 10, 15 e 30 minutos,
respectivamente. Todos o0s ensaios decorreram em banho de ultrassom a temperatura de 50 °C,
raz&o solido/liquido de 40 mg.mL™"' e com uso de solvente etandlico a 70%. Na Tabela 3 podem
ser consultados os resultados obtidos em compostos fendlicos totais e atividade antioxidante

total.

Tabela 3 — Compostos fendlicos totais (CFT) e Atividade antioxidante total (AAT) apds a
extragcdo em banho de ultrassom?.

o Tempo CFT2 (mg AGE/g  AAT3(umol TE /g
Ensaio Codigo (min) amostra seca)? amostra seca)?
1 A0 0 37,24+2,73° 221,14 +2,43°
2 B10 10 57,71+ 3,15 264,83 +1,65%
3 C20 20 57,97 + 1,65 269,25+1,332
4 D30 30 60,35+2,88% 268,99 £ 2,36
5 E40 40 72,06 +9,172 280,48 +£1991°2
6 F50 50 77,14+482°2 270,51+0,382
7 G60 60 74,76 £ 3,582 268,85+ 0,13%
8 H75 75 70,89 +£4,342 270,38 £ 0,222
9 190 90 68,19+2,162 270,89+0,38%
10 J105 105 56,73 + 5,37 % 270,38+ 0,79
11 K120 120 63,71 +0,882 270,76 £ 0,58 2
12 L150 150 59,46 +4,492 269,88+ 1,582
13 M180 180 57,52 +2,03 % 271,01+0,222
14 N210 210 56,70 + 0,91 % 269,88 £ 0,58
15 M240 240 62,41+491°2 270,13+1,36%

Fonte: elaborado pelos autores (2021).

10s resultados sdo expressos como média das duplicatas + desvio padrdo; 2CFT (mg AGE/ g amostra seca):
Compostos fendlicos totais em miligrama de acido gélico equivalente por grama de amostra seca; SAAT (umol
TE/g amostra seca): Atividade antioxidante total em micro mol de Trolox equivalente por grama de amostra seca.
Médias seguidas da mesma letra na coluna néo diferem estatisticamente, segundo teste de Tukey (p>0,05).



Como podemos observar na Tabela 3, o melhor resultado em compostos fendlicos totais
refere-se ao ensaio 6 com 77,14 mg AGE/g amostra seca, ja a maior atividade antioxidante foi
obtida no ensaio 5 com 280,48 umol TE/g amostra seca. Entretanto, ao aplicar o teste de Tukey
com 95% de confianga, ndo se obteve diferenca significativa entre os ensaios para se justificar
a definicdo de uma melhor condicdo, principalmente ao que se refere a atividade antioxidante
total.

Sobre essa duvida optou-se por avaliar os resultados de compostos fendlicos totais por
meio do Teste de HSU (Multiple Comparisons with the Best-MCB). O teste proposto por Jason
Hsu (1992), de maneira geral, tem o objetivo comparar todos os tratamentos com o melhor.
Desta premissa o nome “Multiplas comparagdes com o melhor resultado”. O resultado esperado
pode ser definido como o maior ou menor. No caso dessa pesquisa se buscou o maior resultado

diante todos os ensaios, na Figura 1 se observa o resultado do teste.

Figura 1 — Diferenca entre médias e intervalos de confianca para Compostos Fenolicos Totais.
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Fonte: elaborado pelos autores (2021).
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Diante 0 exposto na Figura 1 e interpretacdo do método, conclui-se que o ensaio sob o
cddigo F50 é o que apresenta melhor desempenho, uma vez que seu intervalo de confianga est
deslocado para direita e com maior parte positiva. Portanto, para dar sequéncia nesse estudo foi
definido que o tempo ideal para extracdo em banho de ultrassom é de 50 min. Silvaet al. (2019)
em suas pesquisas com Jatoba (Hymenaea courbaril L.) afirma que néo se justifica 0 emprego
de metodologias extrativas muito demoradas, no intuito de evitar a degradacdo térmica dos

compostos presentes na amostra.

3.3. PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL
Ap0s a definigdo do tempo de extracdo descrita o item 3.2, realizou-se um planejamento
de experimentos a fim de obter o efeito das variaveis de processo sobre as respostas de interesse.
Assim sendo, executou-se um planejamento composto central rotacional — DCCR (Tabela 4)
com o intuito de avaliar os efeitos e interagdes entre as variaveis temperatura e concentracéo de
etanol na obtencdo de compostos fendlicos e atividade antioxidante. Os niveis das variaveis
foram definidos em conformidade ao estudo de Gambin (2020) e de acordo com as limitacdes

dos equipamentos.

Tabela 4 — Matriz Planejamento Experimental Composto Central Rotacional e os resultados
em compostos fendlicos totais (CFT) e atividade antioxidante total (AAT)

Temperatura  Concentragdode CFT2 (mgAGE/g AAT3(umol TE/

Ensaios (°C) etanol (%) amostra seca) g amostra seca)
1 30 (-1) 30 (-1) 70,14 + 1,15 357,64 + 3,20
2 50 (+1) 30 (-1) 75,19 + 1,69 390,64 £ 5,12
3 30 (-1) 70 (+1) 54,48 + 0,15 337,06 £ 0,32
4 50 (+1) 70 (+1) 61,36 + 1,15 357,86 + 4,80
5 25,9 (-1,41) 50 (0) 69,33+ 0,33 352,66 + 0,64
6 54,1 (+1,41) 50 (0) 88,58 + 1,30 426,58 + 0,96
7 40 (0) 21,8 (-1,41) 74,37 £ 1,30 387,47 £ 0,20
8 40 (0) 78,2 (+1,41) 55,18 + 0,08 360,80 £+ 6,39
9 40 (0) 50 (0) 77,57+ 1,84 384,76 + 5,43
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10 40 (0) 50 (0) 74,97 +1,84 404,66 + 5,43

11 40 (0) 50 (0) 67,81+ 1,84 396,97 + 5,43

Fonte: elaborado pelos autores (2021).

10s resultados sdo expressos como média das duplicatas + desvio padréo; 2CFT (mg AGE/ g amostra seca):
Compostos fendlicos totais em miligrama de acido galico equivalente por grama de amostra seca; 3AAT (umol
TE/g amostra seca): Atividade antioxidante total em micro mol de Trolox equivalente por grama de amostra seca.

Diante dos resultados expostos na Tabela 4, se nota que para compostos fendlicos totais
se obteve valores entre 54,48 a 88,58 miligramas de acido géalico equivalente por grama de
amostra seca. Ja para atividade antioxidante total os resultados variam de 337,06 a 426,58 micro
mol Trolox equivalente por grama de amostra seca. Sendo o ensaio 6 nas condi¢des de
temperatura a 54,1 °C e solvente etanolico na concentracéo de 50% com as maiores conversdes
para ambos.

Embora tenha-se utilizado o fruto inteiro para a realizacdo dos ensaios, os altos
resultados sdo vistos de maneira positiva. Segundo Banerjee (2018), 0s compostos bioativos sdo
encontrados em concentracgdes significativamente maiores nas fracdes descartadas do que nas partes

comestiveis, demonstrando o potencial dos frutos processados.

3.3.1. Compostos fendlicos totais

Para concentragdes de etanol abaixo de 50 % os ensaios obtiveram melhores resultados
para compostos fendlicos totais. Fato que é evidenciado pelo gréfico de Pareto (Figura 2) onde
é possivel observar que a concentracdo de etanol possui maior efeito sobre a varidvel

respostada, sendo esse negativo.
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Figura 2 — Gréfico de Pareto para compostos fendlicos totais com os efeitos padronizados
segundo o DCCR.

-4.33477

(2)Caoncentragdo de Etanol (%)(L)} -5.1069

Concentrag&o de Etanol (%)(Q)

(L): efeito linear; (Q): efeito quadratico; (1Lby2L): efeito da interacdo entre temperatura e concentracao de etanol.

(1)Temperatura ("C)(L} 4221985

Temperatura (*C)Q) 8036078

1Lby2l 2814415

p=.05

A concentracao de etanol exerce efeito negativo de forma linear e quadratica, no sentido
de que concentracdes medianas de etanol contribuem para obtencdo dos compostos fendlicos,
do que as extremas. Demonstrando-se positiva, a fim de garantir bons resultados por meio de
concentracdes adequadas e com baixo consumo (TUNCEL; YILMAZ, 2015). Também
incluindo os objetivos da extracdo verde a fim de reduzir o consumo solventes organicos,
energia, residuos e poluicdo ambiental enquanto obtém a adicdo de rendimentos (CHEMAT et
al., 2017).

Ainda, se observa que a temperatura exerceu efeito linear e positivo, assim um
incremento na temperatura também propicia um incremento na obtencdo de compostos
fenolicos totais. A interacdo entre as variaveis temperatura e concentracdo de etanol ndo foi
significativa.

Os resultados apresentados na Tabela 3 para compostos fendlicos totais foram
submetidos a analise de variancia (ANOVA), a qual validou um modelo matematico codificado
de segunda ordem a 95% de confianca, Equacdo (2). O coeficiente de correlacdo obtido foi de
R = 0,8736 e 0 F_yculado (16,6) foi maior que Fi peaq0, POSSibilitando a obtencdo de uma

superficie de resposta (Figura 3).

CFT = 56,5503 - 0,5128x + 0,0111x> + 1,0487y — 0,0149y? + 0,0023xy )

Onde: CFT = compostos fendlicos totais (mg AGE/ g amostra seca); x = concentragdo de etanol (%); y =
temperatura (°C).



Figura 3 — Superficie de resposta para os compostos fenolicos totais em fungéo da

temperatura e concentracao de etanol.
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Fonte: elaborado pelos autores (2021).

Pela Figura 3 é comprovada uma regido com alta taxa de obtencdo de compostos
fenolicos totais, a qual é obtida por meio de temperaturas entre 50 e 60 °C e concentracdo de

etanol na regido mediana entre 20 e 50 %. Este que pode ser observado pela curvatura na
superficie de resposta.

3.3.2. Atividade antioxidante total

Avaliando os resultados obtidos para atividade antioxidante total pelo gréafico de Pareto

(Figura 4) é possivel observar gque tanto a temperatura quanto a concentracdo de etanol foram
significativas (p<0,05) a 95% de confianga.

13
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Figura 4 — Grafico de Pareto para atividade antioxidante total com os efeitos padronizados de
acordo com o0 DCCR.

- 626976

(1) Temperatura (“C)(L) 879301

Concentragdo de Etanol (%)(Q) 3 91913

(2)Concentracdo de Etanol (%)(L) -3.33757

Temperatura (*C){Q} 201398

1Lby2L

p=.05
Fonte: elaborado pelos autores (2021).
(L): efeito linear; (Q): efeito quadratico; (1Lby2L): efeito da interacdo entre temperatura e concentragéo de etanol.

O efeito negativo da concentracdo de etanol comprova que a utilizagdo de solvente com
menores concentracdes € benéfica para observacdo de atividade antioxidante do extrato.
Entretanto, é preciso atentar ao fato de que extracdes com quantidade de agua superior a 60%
podem prejudicar a extragdo, uma vez que o ultrassom induz o aumento dos radicais de
dissociacdo da agua (SHIRSATH; SONAWANE; GOGATE, 2012).

Em relacdo a temperatura, observa-se que ela exerceu efeito linear e positivo, no sentido
de que ao elevar a temperatura obtém-se maiores rendimentos em atividade antioxidante.
Embora estudos anteriores ndo tenham demonstrado efeitos de altas temperaturas (Gambin
2020) na extragdo de compostos bioativos da goiaba serrana, o aumento no rendimento da
atividade antioxidante com temperaturas de extracdo mais elevadas pode ser explicado por
varios efeitos de temperatura no processo de transferéncia de massa, como difusdo aprimorada
e desnaturacdo da matriz da planta. O tratamento ultrassénico combinado com aquecimento
pode induzir a formag&o de microfraturas localizadas nas paredes celulares, as quais contribuem
na liberacdo dos compostos bioativos (ZHU et al., 2016).

Por fim, os resultados apresentados na Tabela 4 foram submetidos a analise de variancia
(ANOVA), a qual também validou um modelo matematico codificado de segunda ordem
Equacdo (3). O coeficiente de correlagdo obtido foi de R = 0,8424 e e 0 F_,jcutado (12,8) foI
maior que Fipeado €COM 95 % de confianga, possibilitando a obtencdo de uma superficie de

resposta (Figura 5).

AAT = 84,0565 + 9,2827x — 0,0818x2 + 4,0175y — 0,0398y? - 0,0151xy 3)
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Onde: AAT = atividade antioxidante total (umol TE/ g amostra seca); X = concentracdo de etanol (%); y =
temperatura (°C).

Figura 5 — Superficie de resposta para atividade antioxidante total em funcéo da temperatura e

concentragéo de etanol.
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Fonte: elaborado pelos autores (2021).

Pela Figura 5 verifica-se que da mesma forma com os compostos fendlicos, a
concentracdo de etanol apresenta curvatura para niveis medianos nas melhores respostas, nas

concentracdes entre 20 e 50%. Ja a temperatura apresentou-se mais expressiva a partir de 40
°C.

4. CONCLUSOES

Na execucdo da cinética de extracao foi observado que em poucos minutos de extracdo
foram obtidos grandes conversdes em compostos fenolicos e atividade antioxidante. O que
comprova a qualidade da matéria prima na obtencao dos extratos. O tempo de 50 min extragédo
em banho ultrassom resultou em maiores concentragdes de compostos fenolicos totais.
Entretanto, essa variavel necessita passar por avaliagdes mais profundas, visto que ndo foi
evidenciada diferenca significativa entre os tempos. Outro ponto que deve ser levado em
consideracdo € o impacto positivo na reducdo do tempo pela busca da eficiéncia energética.

Na execucdo do Delineamento Composto Central Rotacional os extratos obtiveram
grandes conversdes alcancando teores de CFT entre 54,48 a 88,58 mg AGE/g amostra seca e

AAT entre 337,06 a 426,58 pmol TE/g amostra seca. Tanto a temperatura e quanto a
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concentracdo de etanol exerceram diferenca significativa (p<0,05) para compostos fenolicos
totais e atividade antioxidante total. A temperatura exerceu efeito positivo no sentido de que se
obtém maiores rendimentos com um incremento na variavel. Para concentracdo de etanol o
efeito apresentou-se de forma negativa e quadratica, no sentido de que concentra¢cdes medianas
de etanol contribuem para maiores conversoes.

Por fim, os resultados se demostraram com alto potencial comparado a outros estudos.
Isso se deve ao fato do material ja ter passado por uma breve descaracterizacdo de sua

composicao, contribuindo a acdo do solvente na extracao.
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