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RESUMO

O Brasil € o terceiro maior produtor e exportador de frutas do mundo, sdo produzidas
mais de 41 milhdes de toneladas por ano. Aproximadamente 47% dessa producdo sdo
destinados a fabricacdo de polpas e sucos, estima-se ainda, que 40% em volume dessas frutas
processadas se tornem residuos. Estes residuos sdo ricos em nutrientes como vitaminas,
compostos fenolicos e minerais e poderiam ser reutilizados reduzindo o impacto ambiental,
social e econdmico. Entretanto, esse material possui elevado teor de umidade, o que dificulta
seu manuseio e reduz a vida util do produto. A secagem ¢ uma alternativa que esta
constantemente evoluindo para possibilitar o reaproveitamento destes materiais. Diante disso
foi desenvolvido na FEQUI/UFU um novo secador denominado roto-aerado. Este secador
proporciona um melhor contato fluido-particula do que o secador rotatério convencional,
devido a uma nova forma de disposi¢do do ar de secagem, aumentando os coeficientes de
transferéncia de calor e massa e, como consequéncia, reduzindo o consumo energético.
Visando a uma maior remog¢do de umidade, foi acoplado a este secador um sistema de pré-
secagem com lampadas de infravermelho sobre a esteira de alimentagdo. Neste trabalho, foi
abordada a caracterizacdo do residuo de acerola que apresentou satisfatérias concentracdes de
minerais, proteinas, fibras e compostos antioxidantes. As extracdes de compostos
antioxidantes utilizando ultrassom e micro-ondas foram mais eficazes que o método
convencional (vortex). Além do que estes métodos possibilitam a utilizagdo de solvente ndo
toxico como etanol em substituicdo ao metanol. Os niveis otimos determinados para a
extragdo em ultrassom foram 67,5%, 13,6 min, 80,9°C e 59,8 mL/g de concentracdo de
solvente, tempo, temperatura e razdo liquido/sélido, respectivamente. Esta condicao
apresentou TPC méaximo (931,2 + 40,1 mg GAE/100 g), TFC (4,8 = 0,3 mg de rutina/100 g) e
ICso minimo (5,6 + 0,3 ng/mL). Nas extragdes com micro-ondas foi possivel reduzir o tempo
de extragdo em 70,6% e 96,1% em relagdo as extragdes em ultrassom e convencional
(agitacdo com metanol), respectivamente. O teor de compostos fenolicos totais e flavonoides
totais foram 186,9% e 75,6% superiores aos obtidos na extragdo convencional, e 65,9% e
17,1% maiores que os determinados na extragdo com ultrassom, respectivamente. O 1Csy
apresentou reducdes de 92,4% e 87,3% em relagdo as extracdes convencionais e com
ultrassom, respectivamente. Os tempos de secagens em secador roto-aerado variaram de 12 a
16 min, sendo possivel reduzir a umidade do material de 78,7 para 24,9 g/100 g base imida.
O teor de compostos fendlicos totais e a acidez total titulavel apresentaram reducao de até
23,6% e 20%, respectivamente. Em contrapartida, os teores de flavonoides totais e acido
ascorbico apresentaram aumento de 84,6% e 830,2%, respectivamente. As secagens com
pulverizacdo de etanol sobre o residuo de acerola possibilitou o aumento da remocdo de
umidade em até 72%. Portanto, o método hibrido de secagem em conjunto com o pré-
tratamento com etanol ¢ uma alternativa para o reaproveitamento do residuo de acerola.
Palavras-chave: secagem, secador roto-aerado, extracdo, compostos bioativos.
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ABSTRACT

Brazil is the third biggest producer and exporter of fruits in the world, it produces
more then 41 million of tons per year. Approximately 47% of these productions are used in
the manufacturing of pulps and juices. It is also estimated that 40% of the processed fruit
volume become residues, which are rich in nutrients such as vitamins, phenolic compounds
and minerals, and could be reused to mitigate its social, environmental, and economic impact.
However, this material has a high level of moisture, what hinders its handling and reduces the
useful life of the product. Drying is an alternative that’s continually evolving to enable
reusing these materials. Accordingly, it has been developed in FEQUI/UFU a new dryer
called roto-aerated. This dryer provides a better fluid-particle contact than the conventional
rotatory dryer, due to a new form of drying air arrangement, increasing the heat and mass
transferring coefficients, reducing the energy consumption. In order to increase moisture
reduction, a pre-drying system with infrared lamps has been installed on the infeed conveyor.
This work addressed the acerola residue characterization, showing that it has satisfactory
minerals, proteins, fibers and antioxidant compounds concentrations. It has been shown that
antioxidant compounds extraction using ultrasound and micro-waves are more efficient than
the conventional method (vortex). These methods also allow the utilization of non-toxic
solvents, like ethanol in place of methanol. The optimal levels determined to ultrasound
extraction are 67.5%, 13.6 min, 80.9°C e 59.8 mL/g of solvent concentration, time,
temperature and liquid-solid ratio, respectively. This condition presented a maximal TPC
(931.2 £ 40.1 mg GAE/100 g), TFC (4.8 + 0.3 mg de rutin/100 g) and minimal ICsy (5.6 + 0.3
pg /mL). The extraction time of the micro-wave extraction has been reduced in 70.6% and
96.1% compared to ultra-sound and conventional (agitation with methanol), respectively. The
content of total phenolics compounds and total flavonoids were 186.9% and 75.6% greater
than the obtained in the conventional extraction, and 65.9% and 17,1% greater than the
determined in the ultra-sound extraction, respectively. The ICs, presented reductions of 92.4%
and 87.3% compared to the conventional and ultra-sound extractions, respectively. The drying
time using the roto-aerated vary from 12 to 16 minutes, it’s possible to reduce the material
moisture from 78.7 to 24.9 g/100 g d. w. The content of total phenolic compounds and the
total titratable acidity have shown up to 23.6% and 20% of reduction, respectively. In
contrast, the content of total flavonoids and ascorbic acid presented an increase of 84.6% and
830.2%, respectively. The drying with ethanol pulverization on the acerola residue allowed an
increase of up to 72% of the moisture reduction. Therefore, the hybrid drying method
combined with the pre-treatment with ethanol is an alternative to reuse the acerola residue.

Keywords: drying; roto-aerated dryer, extraction, bioactive compounds.
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Capitulo 1
INTRODUCAO

A acerola (Malpighia emarginata D.C.) ¢ uma fruta da América tropical conhecida
por possuir elevado teor de vitamina C, além de vitamina A, compostos fenolicos e de outros
compostos antioxidantes. Estas caracteristicas destacam este fruto no campo dos
nutracéuticos, pela capacidade deste capturar radicais livres do organismo. O consumo destes
compostos esta associado a redugdo do risco de doengas cronicas comuns, incluindo cancer,
doengas cardiovasculares e doencas inflamatorias (Kris-Etherton et al., 2002; Garcia-Villalon
et al., 2016; Uddin et al., 2016).

Nas condi¢des ambientes, a conservacao in natura do fruto de acerola ndo ultrapassa
quatro dias apos a colheita (Jesus et al., 2003). Dessa forma, ¢ necessaria a utilizagdo de
meios de preservagdo e processamento para garantir sua qualidade nutricional. A acerola ¢
usualmente comercializada na forma de sucos, compotas, geleias, utilizada no enriquecimento
de sucos e de alimentos dietéticos, em comprimidos ou cépsulas, empregados como
suplemento alimentar, chas, bebidas para esportistas, barras nutritivas e iogurtes. Segundo
Martins e Faria (2002), calcula-se que, do total de frutas processadas, sejam gerados, na
producdo de sucos e polpas, entre 30 a 40% de residuos agroindustriais. Estes sdo descartados
sem tratamento no solo ou utilizados para alimentacdo animal, o que a priori, ndo geram
ganhos econdmicos para industria.

Estudos mostram que as cascas e as sementes de algumas frutas podem apresentar
teores de compostos bioativos superiores ao da polpa da fruta (Bortolotti et al., 2013). Isto,
juntamente com o crescente interesse global em tecnologias que reduzam o impacto
ambiental, social e econdomico, explicam o interesse recente na utiliza¢do e desenvolvimento
de tecnologias que agreguem valor a subprodutos da industria de processamento de frutas
(Abud e Narain, 2009; Duzzioni et al., 2013). Associado a este panorama o Estado brasileiro
aprovou a Politica Nacional de Residuos Soélidos (Lei n°® 12.305/10) (Brasil, 2010), que prevé
a reducao da geragcdo de residuos e a correta destinacdo dos rejeitos. Diante disso, sdao
necessarios esforgos multidisciplinares que permitam o reaproveitamento tecnoldgico e
economicamente viavel desses subprodutos que muitas vezes sdo negligenciados. Diversos
trabalhos avaliaram o reaproveitamento desses materiais seja em fermentagdes (Mélo, 2016),

extracdes metanoicas (Marques et al., 2016) ou secagens (Duzzioni et al., 2013; Bortolloti et



al., 2013; Silva, 2014; Silva, 2015; Nogueira, 2016; Cunha, 2015; Ramadan, 2017).
Entretanto, devido aos elevados custos associados aos processos de secagem e a natureza
termossensivel dos materiais, sdo necessarios estudos que reduzam os custos operacionais €
garantam a preservagao da qualidade dos materiais.

A secagem ¢ uma das mais antigas operagdes unitarias da Engenharia Quimica. Este
processo evita deterioracdo do produto pela acdo da umidade, torna o material mais
manejavel, reduz o custo do transporte, atende as exigéncias de consumo e favorece um
aumento da vida-de-prateleira do produto, que pode ser armazenado a temperatura ambiente,
desde que adequadamente acondicionado (Santos, 2010). Um desafio nos processos de
secagem ¢ reduzir o tempo de exposi¢do do material a elevadas temperaturas o que pode
provocar a deterioragdo dos compostos bioativos presentes no material (Fasina et al. 1997,
Santos-Sanchez et al., 2012).

O secador roto-aerado foi um equipamento desenvolvido no Laboratério de Sistemas
Particulados da Faculdade de Engenharia Quimica da Universidade Federal de Uberlandia
(FEQ/UFU). Neste equipamento, o contato gas-particulas ocorre durante todo o tempo de
residéncia do material dentro do secador, diferente do secador rotatorio convencional em que
este contato ocorre principalmente durante o tempo que as particulas estdo cascateando
(Arruda et al., 2009). Em um trabalho prévio, Arruda et al. (2009) observaram que o tempo de
residéncia do material no secador roto-aerado era até 48% menor que no convencional (com
suspensores). Silvério et al. (2015) relataram que neste novo secador foram encontradas taxas
de secagem 18 vezes superiores as do secador convencional. Entretanto, esses trabalhos foram
realizados utilizando fertilizante como material, sendo as umidades inicial e final de 15% e
3%, respectivamente. Diferentemente, o residuo de acerola possui umidade inicial de 78% e
deseja-se que esta umidade seja inferior a 27% para evitar o crescimento de microrganismos
(Nogueira, 2016). Dessa forma, no presente trabalho, visando a maior remog¢ao de umidade,
propds se uma associacdo do secador roto-aerado com um sistema utilizando lampadas de
infravermelho.

O residuo de acerola seco pode ser utilizado para a produ¢do de farinhas, cookies, no
enriquecimento de barras de cerais e produg¢do de extratos ricos em antioxidantes (Abud e
Narain, 2009; Nébrega, 2012; Marques et al., 2016).

A composi¢do e a bioatividade dos extratos dependem fortemente do processo de
extracdo utilizado. Atualmente, tem-se buscado técnicas verdes, as quais reduzem o consumo

de energia e o volume de solventes, garantindo um extrato seguro e de alta qualidade. Dentre
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os solventes extratores destaca-se o etanol, o qual é recomendado pela US Food and Drug
Administration para fins de extracdo por causa de sua baixa toxicidade. Dentre as técnicas de
extracdo verde, destacam-se a extracdo assistida por ultrassom e por micro-ondas, pela
elevada produtividade, rendimento e seletividade, por reduzir o tempo de processamento,
melhorar a qualidade, reduzir dos riscos fisicos e quimicos e por serem ecologicamente
corretas.

O ultrassom possibilita extragdes em menores tempos, quando compradas a métodos
convencionais, devido a ruptura celular e consequente formagdo de microporos. Isto
proporciona o aumento da area superficial em contato com o solvente facilitando a difusdo do
solvente no tecido do material aumentando, assim, a extragdo (Lou et al., 2010).

Na extragdo por micro-ondas a energia ¢ rapidamente utilizada para o aquecimento
de solventes e suspensdes com base no efeito direto sobre moléculas por condugdo idnica e
rotacdo do dipolo, que causam friccdo e colisdes entre ions e dipolos (Zhang et al., 2011). As
micro-ondas podem proporcionar uma elevada quantidade de movimento e de energia para a
ruptura celular, favorecendo a penetragdo do solvente, o que resulta na lixiviacao do analito
alvo através da rapida entrada do solvente de extragdo na matriz do material (Chang et al.,
2011).

Esse trabalho pretende destacar a importancia do reaproveitamento do residuo do
processamento de acerola, tendo em vista o seu alto potencial nutritivo que associado ao seu
baixo custo propiciard o uso por populacdes carentes, além do que serd atrativo ao mercado
dado o crescente interesse por alimentacdo sauddvel. Sendo assim, os experimentos € 0s
resultados apresentados, com certeza, despertardo interesse nos pesquisadores, na industria
alimenticia e no publico em geral.

Considerando os aspectos supramencionados, o objetivo geral deste trabalho foi de
estudar o desempenho do secador roto-aerado associado com um sistema utilizando ldmpadas
de infravermelho para a desidratagdo do residuo do processamento de acerola, tendo em vista
a preservacao da qualidade do produto final. Os objetivos especificos foram:

e Avaliar os efeitos da temperatura e da velocidade do ar de secagem e da poténcia

das lampadas de infravermelho, na desidratagdo do residuo de acerola;

e Avaliar o impacto da secagem sobre o teor de compostos fendlicos totais,

flavonoides totais, acidez total titulavel, acido ascorbico, atividade antioxidante e

acidos fenolicos;



Avaliar o efeito do pré-tratamento do residuo de acerola com etanol para a
posterior secagem e quantificagdo dos compostos bioativos;

Avaliar a extragdo de compostos antioxidantes por meio da utilizacdo de
solucdes hidro-etandicas, em banho ultrassonico e micro-ondas, e comparar com

os resultados obtidos na extracao convencional.
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Capitulo 2
REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo, apresenta-se uma sintese da revisdo bibliografica realizada para
embasar os estudos realizados neste trabalho. Dessa forma, foi apresentado o material
utilizado, sua composi¢do e relevancia e posteriormente, foram discutidos os métodos de

caracterizagdo e conservacao deste material.

2.1- Acerola

A acerola (Malpighia emarginata D. C.) é conhecida pelo seu elevado teor de
vitamina C, além da presenc¢a vitamina A, ferro, calcio, vitaminas do complexo B e de outros
compostos antioxidantes que destacam este fruto no campo dos nutracéuticos, pela capacidade
desses capturar radicais livres do organismo. Barboza et al. (2006) afirmam que a fruta foi
trazida de Porto Rico para o Brasil na década de 1950 pela professora Maria Celene Cardoso
de Almeida da Universidade Federal Rural de Pernambuco. Entretanto, ganhou expressao
econdmica somente a partir da década de 1990.

Atualmente, o Brasil ¢ o maior produtor da fruta sendo o mercado voltado
principalmente para a fabricacdo de sucos, devido a sensibilidade da fruta que dificulta o
transporte ¢ armazenagem. Estima-se que 40% do volume de frutas processadas se tornem
residuos, os quais possuem elevado potencial antioxidante (Silva, 2015). Visando o
reaproveitamento desse material, diversos trabalhos foram desenvolvidos:

Abud e Narain (2009) avaliaram a incorporacao de 5, 10, 15 e 20% da farinha de
residuo do processamento de frutas em biscoitos em substitui¢do a farinha de trigo. Os autores
relataram que uma maior aceitabilidade ocorreu para a incorporagdo de 10% da farinha dos
residuos aos biscoitos, principalmente com relagdo ao aroma, ao sabor e a textura.

Braga et al. (2011) fizeram um estudo da caracteriza¢do e obtencdo de farinha do
residuo gerado no processo industrial de clarificacdo do suco de acerola. Os autores afirmam
que as farinhas apresentaram alto valor nutricional, 2500 mg/100 g de vitamina C e 35% de
fibras, possuindo portanto potencial para enriquecimento de produtos alimenticios.

Bortolotti et al. (2013) desidrataram o residuo de acerola em leito de jorro, utilizando

soja como inerte afim de auxiliar a escoabilidade do residuo. Mantendo assim, a estabilidade
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fluidodinamica, prevenindo a contaminagdo fisica do material, além de preservar as suas
caracteristicas alimenticias. Os autores afirmaram que o teor, em base seca, de vitamina C,
fendlicos ¢ flavonoides foram maiores no residuo seco em relagdo ao in natura, esse
acréscimo foi observado principalmente nos tempos iniciais da secagem.

Duzionni et al. (2013) realizaram a secagem em leito fixo do residuo do
processamento da acerola. Os autores concluiram que o teor de vitamina C foi superior na
condi¢do de maior temperatura do ar de secagem (60 °C), cerca de 7,8 vezes superior ao do
residuo in natura.

Silva (2014) realizou secagens do residuo de acerola em secador roto-aerado. Foi
possivel reduzir em 45,8% a umidade do residuo de acerola em 3,2 min a 159,3 °C e 2,25 m/s.
Os teores de compostos fendlicos e flavonoides foram superiores ao do residuo in natura.
Entretanto, a acidez total tituldvel diminuiu apds a secagem. Foram realizados experimentos
com pré-tratamento do residuo de acerola com imersdo e pulverizagdo de etanol. Os
resultados mostraram o efeito benéfico dos tratamentos em temperaturas mais baixas: reducao
de até¢ 80% em relacdo ao sem pré-tratamento (80°C e 1,5 m/s, imersdo em etanol). Em
relagdo aos compostos bioativos houve diminui¢ao do teor de acido ascérbico nas sementes
tratadas com etanol. Em contrapartida, o teor de fendlicos nas sementes pulverizadas com
etanol foi superior as sem tratamento e as imersas em etanol. A autora realizou ainda a
recirculacdo do material no secador roto-aerado, visando a maior reducdo de umidade, e
observou que para a condi¢do com temperatura e velocidade do ar de secagem de 150 °C e 3,0
m/s foram necessarios trés passagens pelo secador para obter uma umidade final do material
de 6,7%, com um total de 8,8 min de residéncia no secador. Na condi¢ao experimental a 80°C
e 1,5 m/s, foram necessarios cinco estagios, no tempo total de 19,2 min. Este curto tempo de
secagem ressaltou o bom desempenho deste novo secador, devido ao excelente contato do ar
de secagem com as particulas (Silverio et al., 2015). Ademais longos tempos de secagem
podem resultar na degradacdo de compostos bioativos (Huang et al., 2016; Arenas et al.,
2016). O teor de acido ascorbico aumentou ao longo da secagem. Os teores de fenolicos e
flavonoides diminuiram com o tempo de secagem, entretanto, em algumas situacdes ainda
foram superiores ao do residuo in natura.

Silva (2015) realizou secagens em leito fixo (0,25 m de altura) visando o
reaproveitamento do residuo de acerola. Os tempos de secagem variaram de 159,3 a 300,7
min, até atingir o teor de umidade adequado. O autor relatou que em algumas condi¢des de

secagens os teores de bioativos foram superiores ao do residuo in mnatura. As andlises
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quimicas permitiram identificar a presenca de acido malico, dois fitoesterdis (sigmasterol e -
sitosterol), dmega 6, aglicares e auséncia de compostos anti-alimentares.

Cunha (2015) avaliou a desidratacdo do residuo de acerola em leito de jorro
utilizando como pré-tratamentos ultrassom com meio aquoso, imersdo e pulverizagdo de
solucdo etanodlica. A utilizacdo de ultrassom em meio aquoso apesar de contribuir para a
reducdo de umidade do residuo de acerola, implicou em degradacdes dos teores de acido
ascorbico e de fenolicos. A troca do meio de imersao de agua por etanol e o tratamento com
pulverizagdo de etanol se mostraram favoraveis, sendo possivel a redu¢ao do tempo de
secagem em até 25%.

Nogueira (2016) realizou um estudo de técnicas hibridas de desidratacdo de residuos
de acerola. Foram realizadas desidratacdes do residuo de acerola em micro-ondas a vacuo e
em leito fixo com infravermelho. O autor reportou que a secagem em micro-ondas
proporcionou o aumento do teor de flavonoides totais em base seca e a inser¢ao do vacuo
minimizou a degradagdo do 4cido ascoérbico devido a diminuigdo das reacdes de oxidagdo. A
utilizagdo de imersdo do material em etanol permitiu a redu¢do do tempo de secagem em até
54% além do aumento do teor de 4cido ascorbico. A utilizagdo de infravermelho na parte
superior do leito fixo possibilitou a reducdo da heterogeneidade final do produto, que ¢
caracteristica deste secador. O autor determinou ainda que ndao houve crescimento microbiano
quando a umidade do residuo de acerola foi inferior a 26%.

Meélo (2016) estudou a produgdo de celulases por fermentacdo em estado s6lido em
residuo de acerola (Malpighia sp.) utilizando Trichoderma reesei. Avaliou-se ao longo do
tempo, o pH, a umidade, a concentragdo de agucares redutores e a atividade enzimatica,
expressa em carboximetilcelulase. Posteriormente, avaliou-se a influéncia da umidade inicial
e concentragdo da fonte de nitrogénio, sob a atividade enzimatica. Numa etapa seguinte
realizou-se um estudo da extracdo das enzimas avaliando a influéncia da agitacdo, do tempo e
da proporcao massa de fermentado e volume de solvente, sob a atividade enzimatica. Por fim,
verificou-se a estabilidade das enzimas produzidas frente a variacdes da temperatura e do pH.
A autora conclui que o ensaio com 45% de umidade e 1% de concentra¢do de nitrogénio foi
melhor para a produgdo enzimatica. Ressalta-se dessa forma a necessidade da secagem para
redu¢do da umidade do residuo de acerola de aproximadamente 80% para 45%. Em relagdo a
extracdo das celulases, a melhor condi¢do foi agitacdo de 150 rpm, por 45 min e na propor¢ao

1:45 massa de fermentado para volume de solvente. Por fim, a estabilidade foi maior a 50 °C

13



e pH entre 3,5 e 5,5. Portanto, o residuo de acerola foi um substrato adequado para a producao
de celulase.

Marques et al. (2016) visando agregar valor ao residuo de acerola estudaram a
extracdo metanoica dos compostos bioativos, em especial os compostos fenolicos, da farinha
do bagago de acerola. Com o intuito de avaliar seu potencial como fonte de inibidores das
enzimas alfa-amilase, alfa-glicosidase, lipase e tripsina e determinar o teor de compostos
fendlicos por cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE). Os ensaios de inibigdo
enzimatica foram conduzidos na presenca e auséncia de fluido géstrico simulado. No extrato
de metanol da farinha de bagago de acerola, foram identificados os seguintes compostos
fenolicos: acido galico, acido siringico e p-coumadrico, catequina, galato de epigalocatequina,
epicatequina e quercetina. Na auséncia de fluido gastrico, as enzimas simuladas apresentaram
uma inibicdo variavel do extrato de farinha de bagaco de acerola, com excecdo da lipase, que
ndo foi inibida. Na presenga de fluido gastrico simulado, houve uma inibi¢ao de 170,08 IEU
(unidade de enzima inibida em pmol/min'g) para a-amilase ¢ 69,29 IEU para a-glicosidase,
indicando que este extrato mostra potencial como um adjuvante no tratamento da obesidade e
outras dislipidemias.

Ramadan (2017) avaliou a secagem de residuos de acerola em tambor rotativo
acoplado a micro-ondas. Foi realizado um planejamento fatorial com trés niveis e duas
variaveis: velocidade de rotagao (15, 30, 45 rpm) e poténcia (200, 300 e 400 W) com grau de
enchimento fixo igual a 13%. A autora reporta que os teores de bioativos foram maiores para
as condi¢cdes com maior velocidade de rotagcdo e poténcia de 300 W, condicdo que evita o
superaquecimento da amostra. Posteriormente, realizou-se um planejamento composto central
a fim de avaliar o efeito do grau de enchimento (9 a 35%) e da velocidade de rotacao (7 a 41
rpm). Os teores dos compostos bioativos foram maiores em condi¢gdes com maior velocidade
e baixo grau de enchimento. Por fim, a autora ressaltou que a concentracdo de compostos
bioativos foi superior ao do residuo in natura na maioria das condi¢des estudadas.

Reis et al. (2017) realizou um trabalho para avaliar a produ¢do e a estabilidade de
conservagdo de farinha de acerola desidratada em diferentes temperaturas. As secagens foram
realizadas em estufa de recirculacdo for¢ada a 60, 70 e 80 °C. Avaliaram-se o pH, so6lidos
soluveis, acidez total, acido ascorbico e a cor a cada 15 dias no periodo de 75 dias. O pH ¢ os
solidos soluveis variaram de 3,5 a 4,2 e de 6,3 a 11,7, respectivamente. A acidez total
aumentou até 10%. Em contrapartida, o 4cido ascorbico reduziu de 76,2-80%, 23,9-55% e

37,9-65% para as farinhas com e sem sementes desidratadas a 60, 70 e 80 °C,
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respectivamente. Dessa forma, os autores consideram como melhor forma de desidratacdo a

temperatura de 70 °C a qual implica em melhor qualidade durante os 75 dias de conservagao.

2.2- Compostos bioativos e capacidade antioxidante

A dieta humana contém uma série de diferentes compostos que possuem atividades
antioxidantes. Frutas, vegetais, cereais ¢ chds representam excelentes fontes de compostos
bioativos ¢ seu consumo ¢ associado a reducdo do risco de doengas cronicas comuns,
incluindo cancer, doengas cardiovasculares e doengas inflamatorias cronicas (Kris-Etherton et
al., 2002; Garcia-Villalon et al., 2016; Uddin et al., 2016). Este efeito protetor se deve a
capacidade que os compostos antioxidantes possuem de neutralizar os radicais livres os quais
sdo provenientes do estresse oxidativo em sistemas biologicos e que acarretam disfun¢des da
membrana celular e danos ao DNA.

Os compostos bioativos sdo metabdlitos secundarios provenientes do
desenvolvimento normal de plantas e em resposta a condi¢des de estresse. Esses compostos
contribuem para qualidades sensoriais, como cor e sabor de frutas e vegetais frescos e seus
produtos. Os compostos bioativos podem ser classificados em compostos inorganicos
(minerais) e organicos tais como o0s isoprenoides (carotenoides, saponinas, tocoferol etc),
compostos fendlicos (4cidos fendlicos, flavonoides, taninos e ligninas), lipideos,

oligossacarideos e polissacarideos (Pérez, 2016).

2.2.1- Minerais

Os minerais sdo substancias nutritivas fundamentais, entretanto, ndo sdo produzidos
no organismo devendo dessa forma ser ingeridos. Eles podem ser divididos em dois grupos:
macrominerais (K, Na, Ca, Mg, Cl, P, S e C) e os elementos tracos que estdo em quantidades
inferiores a 50 ppm, dentre os quais se tem os nutricionalmente essenciais (Fe, Cu, I, Co, Mn,
Zn, Cr, Ni, Si, F, Mo ¢ Se), elementos ndo nutritivos e nao toxicos (Al, B, Sn) ¢ os elementos
ndo nutritivos e toxicos (Hg, Pb, As, Cd e Sb) (deMan, 1999).

O potassio contribui para o metabolismo e para a sintese de proteinas e glicogénio.
Esta associado a excitabilidade neuromuscular e a regulacdo de dgua no organismo. A
deficiéncia de potassio pode ocasionar cdimbras, paralisias, aumento da pressdo arterial e até

distirbios graves do ritmo cardiaco. As causas da deficiéncia geralmente estdo associadas a
15



ingestdo de diuréticos, laxantes, tratamentos com insulina ou ingestdo prolongada de
corticoides (Fiorini, 2008).

O calcio ¢ primordial para a formagao de ossos e dentes, além de estar presente, em
menor quantidade, no sangue, liquidos extracelulares e dentro das células dos tecidos moles.
A menor absor¢do se dd devido a competicdo com outros elementos tais como ferro,
mangangés e zinco, e devido a presenca de oxalatos e fitalatos (Hayes, 2014).

O magnésio regula a atividade de diversas enzimas, atua na excitabilidade neural e
na transmissao de influxo nervoso. Estudos associam a ingestdo de magnésio com a
diminui¢do dos sintomas de diabetes, sindrome metabolica, hipertensdo, arritmias cardiacas,
aterosclerose e Alzheimer (He e Tsinovoi, 2017, Barbagallo et al., 2015). O ferro faz parte da
mioglobina que estoca o oxigénio no musculo, esta associado a ativacdo de inimeras enzimas,
como a catalase que assegura a degradagdo de radicais livres. O cobre estd envolvido em
diversas reagdes oxirredugdo. E fundamental para o metabolismo do ferro, age na formagio da
elastina e do colageno (Baran, 1995).

O manganés atua como antioxidante, na ativacdo de enzimas e constituinte de varias
metaloenzimas (Shils et al., 1999). Possui acao hipoglicemiante, agdo sobre o metabolismo de
gorduras, acdo protetora das células hepaticas e implicagdo no metabolismo dos
neurotransmissores. A deficiéncia em manganés pode interferir no crescimento, disfuncdes
reprodutivas, menor tolerancia a glicose e alteragdo no metabolismo de carboidratos e
gorduras (Fiorini, 2008).

O zinco esta associado ao crescimento, a resposta imune do organismo, a fungdo
neurologica e reprodutiva. Além do que participa das reagdes de sintese e degradacao dos
carboidratos, lipideos e proteina (Shils et al., 1999). Participa diretamente da neutralizacao do
radical livre hidroxila e induz a producdo de metalotioninas, substancias que também atuam
na remoc¢do desse radical (Prasad, 2008). Trabalhos associam a ingestdo de zinco com a
redugdo de marcadores de estresse oxidativo plasmaticos e com a prevencao da ocorréncia de
diabetes mellitus 2 (Begin-Heick et al., 1985; Roussel et al., 2003; Prasad et al., 2004).

O silicio ¢ necessario para formagdo dos ossos, cartilagem e tecido conjuntivo. O
molibdénio € co-fator de enzimas responsaveis por metabolizar os aminoécidos, metionina e
cistina, quebrar os nucleotideos precursores do RNA e DNA para a formagao de acido urico e

participar do metabolismo de toxinas (Fiorini, 2008).
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A ANVISA estabeleceu o indice de Ingestao Diaria Recomendada (IDR), Tabela 2.1,
que ¢ a quantidade de nutrientes que deve ser consumida diariamente para atender as

necessidades nutricionais da maior parte de individuos saudaveis.

Tabela 2.1: Ingestdo diaria de nutrientes recomendada para adultos.

Nutrientes Adulto
Calcio 1000 mg/d
Ferro 14 mg/d
Magnésio 260 mg/d
Zinco 7 mg/d
Iodo 130 pg/d
Fosforo 700 mg/d
Fluor 4 mg/d
Cobre 900 pg/d
Selénio 34 pg/d
Molibdénio 45 pg/d
Cromo 35 pg/d
Manganés 2,3 mg/d
Colina 550 mg/d

(ANVISA, 2005)

A ANVISA (Portaria 33/98) preconiza que um produto para ser considerado fonte de
determinado mineral, far-se-4 necessario, no minimo 15% da IDR de referéncia por porgdo e
para ser considerado rico devera possuir, no minimo, 30% da referéncia por por¢ao (100 mL
ou 100g).

Sancho et al. (2015) avaliou diferentes residuos industriais e seu potencial para a
aplicacdo na alimentagao humana. Dentre os residuos estudados, destaca-se o de acerola, para
o qual o autor afirma que o teor de fendlicos totais, acido ascorbico e minerais (Ca, Fe, K,
Mg, Mn e Na) sdo superiores no residuo do que na parte comestivel. Portanto, observa-se a

importancia da quantifica¢do dos minerais no material utilizado neste trabalho.
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2.2.2- Acido ascérbico (Vitamina C)

O 4cido ascorbico, conhecido com vitamina C, ¢ essencial a saide humana, pois atua
no desenvolvimento e regeneragdo dos musculos, pele, dentes e ossos, na formagao de
colageno, na regulagdo da temperatura corporal, na producdo de diversos hormodnios e
anticorpos, € atua na biossintese de aminoacidos. O acido ascorbico estd associado a
regulagao do colesterol, diminuicdo da concentragdo de chumbo no sangue, aumento da
fertilidade e diminui¢do da suscetibilidade ao cancer (Pereira, 2008).

A vitamina C ¢ hidrossoluvel e a ingestao diaria deve ser de 45 a 75 mg (Guilland e
Lequeu, 1995). Vendramini e Trugo (2000) relatou que a concentragdo de vitamina C para a
acerola madura foi 1074 mg de acido ascorbico/100 g de amostra, enquanto que para acerola
semi-madura e verde foram respectivamente, 1065 e 2164 mg de acido ascorbico/100g de
amostra.

O consumo da vitamina C como suplementagdo ocorre principalmente pela ingestao
de capsulas e comprimidos efervescentes, mas ha um mercado potencial de enriquecimento de
alimentos, principalmente na formulacao de sucos em po, bebidas isotonicas e outros produtos
de frutas, como sorvetes, doces e¢ geleias. O crescimento do interesse do consumidor na
ligacao entre dieta e saude tem causado uma grande demanda de informagao e produtos. Entre
os fatores que aceleram o interesse nos alimentos estdo: os avancos na ciéncia e tecnologia, o
aumento dos gastos destinados a saude, o envelhecimento da populacdo e um maior enfoque

nos beneficios atingidos por intermédio da dieta.

2.2.3- Compostos fenolicos

Os compostos fenolicos englobam uma ampla classe de fitoquimicos, os quais se
dividem em flavonoides e 4cidos fenolicos. Os flavonoides sdao formados por dois anéis
aromaticos ligados a um heterociclo oxigenado (Figura 2.1). Encontram-se, geralmente,
ligados a agucares formando glicosideos. Os 4cidos fenolicos se caracterizam pela presenga de
um anel aromdtico com uma ou mais hidroxilas (Figura 2.2). Os compostos fendlicos
possuem atividade farmacologica, inibem a oxidagdo lipidica e a proliferagdo de fungos,
participam nos processos responsaveis pela cor, adstringéncia e aroma de varios alimentos.
Estdo associados a inibi¢do de tumores (Chen et al., 2016), efeitos cardioprotetores (Garcia-

Villalon, 2016), prevencdo de Alzheimer (Fang et al., 2016) e diabetes (Hemalatha et al.,
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2016). Estudos demonstram que estes compostos possuem atividades microbianas notaveis e
podem substituir os antioxidantes sintéticos em alimentos (Goli et al., 2005). O efeito
benéfico se deve a acdo dos antioxidantes que sdo capazes de neutralizar os radicais livres e

reduzir o dano oxidativo sobre o corpo.

Flavanéis: o
- (+)-Catequina: R=H o
- (+)-Galocatequina: R=0H HO 0L
3 R
oH
oH
oH
OH
- (-)-Epicatequina: R=H dis. .
- (-)>-Epigalocatequina: R=0OH
“aH
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oH
H
HO o. _@f‘j
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- (-)-Epicatequina-3-galato: R,=H n\:
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- Delfinidina: R,=0H, R:=0H
- Peonidina: R,=0CH;, R:=H

HO
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)
=
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- Malvidina: R,=0CHs, Rz= OCH;

Flavondis:
- Kampferol: Ri=H, R;=H, Ry=H
- Quercetina: Ry=H, R,=0H, Ry=H
- Miricetina: Ry=H, R;=0H, R;=0H

Figura 2.1: Estrutura quimica de alguns flavonoides (Fonte: Lima, 2008).
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Acidos hidroxibenzéicos Cg-Cy:

R
- Acido p-hidroxibenzéico: R=R,=H
- Acido protocatéquico: R,=OH, e e
R2=H
- Acido vanilico: R;=0CH;, R:=H Ry
- Acido galico: Ri=R,=0OH

OH
HO

- Acido siringico: R;=R,=0CH;

Acido gentisico

Acidos cindmicos C6-C3:
- Acido p-cumarico: R1=R2=H . B ¥
- Acido caféico: R1=0H, R2=H
- Acido fertlico: R1=0CH3, R2=H HO
- Acido sinapico: R1=R2=0CH3 Ra

Figura 2.2 : Estrutura quimica de alguns acidos fenélicos (Fonte: Lima, 2008).

A atividade antioxidante dos compostos fendlicos esta relacionada com o niimero € a
posicao dos grupos hidroxilicos e conjugacdes, além da presenca de elétrons doadores no anel
aromatico que possui capacidade de suportar o despareamento de elétrons deslocalizados do
sistema de elétrons m (Ramirez-Tortoza et al., 2001).

Na acerola, autores relatam a presenca de &acido caf€ico, p-cumarico, ferulico,
quercetina e kaempferol (Bataglion et al., 2015). Mezandri et al. (2008) mensuraram a
quantidade de procianidina, acido clorogénico, galato de epigalocatequina, epicatequina e
rutina em polpas, na fruta e no suco de acerola. A composi¢do das frutas depende de varios
fatores como condi¢ao climatica, tratamento do plantio, localizagdo geografica, aplica¢ao de

pesticidas, estdgio de maturacdo e forma de estocagem.
2.3- Avaliacao da atividade antioxidante

A medida da capacidade antioxidante engloba a ac¢do cumulativa de todos

antioxidantes presentes na amostra. Um método ideal para avaliagio da capacidade
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antioxidante deve ser rapido, reprodutivel, requerer pequenas quantidades de reagente e ndo
ser influenciado pelas propriedades fisicas dos compostos (Marco, 1968). Essa avaliagdo in
vitro ¢ importante para verificar se ha correlagdo entre os antioxidantes potentes e os niveis de
estresse oxidativo (Huang et al., 2005).

Os métodos para avaliacdo podem se basear na transferéncia de elétrons, tais como
método Folin-Ciocalteu, sequestros de radicais livres, tais como o DPPH (2,2-difenil-1-
picrilidrazil) ou ainda baseados na reacdo de transferéncia de atomos de hidrogénio, pelo
método ORAC (Oxigen Radical Absorbance Capacity).

O método do DPPH ¢ simples e altamente sensivel o que o torna amplamente
utilizado nos estudos de antioxidantes naturais. O DPPH (2,2-difenil-1-picrilidrazil) ¢ um
radical de nitrogénio organico, sollivel em meio organico, estavel e possui absorbancia
maxima na faixa de 515-520nm. O DPPH ¢ formado diretamente em solugdo e possui
coloracdo violeta e na presenca de doadores de hidrogénio (antioxidantes sequestrantes de
radicais livres) se reduz a hidrazina a qual possui coloragdo amarela (Figura 2.3). A reducao

do DPPH ¢ acompanhada pelo monitoramento do decréscimo da absorbancia.

N N
N NH
O,N NO, AH - O,MN . NO; .+ As
i |
NO, NOy

Figura 2.3: Reacdo genérica entre o radical livre DPPH e um antioxidante.

A determinacao de compostos fenolicos pelo método de Folin-Ciocalteu também ¢
simples, de facil reprodutibilidade e bem aceita na literatura. O reagente Folin-Ciocalteu
consiste do acido fosfotungstico-fosfomobilibdico e quando reage com os compostos
fendlicos, em condi¢des alcalinas, ocorre a dissociacao de um proton e a formagdao do anion
fenolato que ¢ capaz de reduzir o reagente formando um complexo azul de molibdénio
(Huang et al., 2005). A Figura 2.4 apresenta a desprotonacdo do acido galico (exemplo de

composto fendlico) em meio bésico, gerando anions de fenolato. Em seguida, ocorre a reacao
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de oxirreducdo entre este anion e o reagente de Folin na qual o molibdénio sofre reducao e

muda de coloragao.

COOH SO
| Ma,CO4 =
- L |
HO OH HO™ ™ “OH
coo coo
| | +2 Mo — +2Mo™ + 2H"
HO™ ™ “SOH 0 OH
OH 0

Figura 2.4: Reacdo do acido gélico com molibdénio.

2.4- Extraciao dos compostos bioativos

Devido a complexidade da composi¢do da maioria das matrizes o procedimento de
preparacdo da amostra ¢ uma etapa critica na extracdo. Usualmente, realiza-se a secagem,
moagem e homogeneizacgdo antes da extracdo. A secagem aumenta a estabilidade do material
e a moagem frequentemente melhora a cinética da extracdo dos analitos (Santos-Buelga et al.,
2012).

Diversas varidveis podem afetar o rendimento da extracdo de antioxidantes
provenientes de fontes naturais, tais como: composi¢ao, concentracao do solvente, tempo de
extracdo, temperatura, pH, tamanho da particula, umidade, razdo liquido-so6lido, agitacdao e
tipo de solvente. Dentre estas variaveis, se destaca o tipo de solvente, sendo os mais polares
capazes de extrair os compostos fendlicos com maior eficiéncia. Entretanto, a recuperagao
desses compostos naturais por extracdo com solventes organicos convencionais (hexano,
acetato de etila, metanol, acetona, cloroformio e éter) tem muitos inconvenientes, como
problemas associados a toxicidade, questdes ambientais, econdmicas e alto consumo
energético. Portanto, ¢ essencial o estudo da utilizacdo de técnicas menos agressivas €
eficientes para extrair, purificar e/ou concentrar esses compostos. Usando solventes de baixa

toxicidade e seguros tais como etanol, diéxido de carbono e isopropanol.
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Nesta vertente, as técnicas convencionais de extragdo apresentam algumas limitagdes
como o uso de grandes quantidades de solventes, longo tempo de extragdo e degradacdo dos
compostos antioxidantes. Diante disso, novas técnicas de extracdo ndo-convencionais tém
sido desenvolvidas visando um menor impacto ambiental, economia e capacidade de
preservar os antioxidantes presentes no material. A extracdo assistida por ultrassom ¢
considerada uma tecnologia verde e possui vantagens como: alta eficiéncia de extracdo, boa
reprodutibilidade, baixos requisitos ambientais, menor tempo de extragdo e baixo consumo de
solventes. Esta técnica vem sendo estudada e modificada para seu melhor aproveitamento.

Estudos tem evidenciado que a melhoria no processo de extracdo utilizando-se o
ultrassom ocorre devido ao processo de cavitagdo que ocorre no sistema, que significa
crescimento e colapso de bolhas. O processo de cavitagao produzido pelo ultrassom pode
romper as paredes celulares facilitando a penetracdo do solvente no material vegetal e
permitindo que o conteudo intracelular seja liberado, aumentando assim a transferéncia de
massa. Outro efeito mecanico causado pelo ultrassom ¢ a agitagdo do solvente utilizado para
extracdo, aumentando assim a area de contato superficial entre o solvente ¢ os compostos
alvos, permitindo uma maior penetragdo do solvente na matriz da amostra (Wei et al., 2013;
Corbin, 2015; Zhu et al., 2017).

Outra técnica que destaca como tecnologia verde ¢ a extragdo assistida por micro-
ondas (MAE), a qual requer menor tempo de extragdo e menor consumo de solventes. Quando
MAE ¢ aplicada a absor¢do da energia por moléculas polares leva a ruptura celular o que
facilita a extracdo (Bouras et al., 2015). A utilizagdo de micro-ondas implica no rapido
aquecimento do solvente e aumento da pressdo interna dentro do sélido, aumentando a
eficiéncia de extragdo e também reduzindo a deteriora¢do dos compostos fendlicos (Bhuyan et
al., 2015; Vieira et al., 2017).

Considerando os aspectos supramencionados, nesse trabalho foram avaliadas as
extracoes dos compostos antioxidantes do residuo de acerola utilizando solucao hidro-

alcdolica como solvente e as técnicas de ultrassom e micro-ondas.

2.5- Identificacio e quantificacio dos compostos fendlicos

A quantificagdo dos compostos fenolicos totais pode ser realizada por diversas
técnicas espectrofotométricas, entretanto, o0 método que utiliza o reagente Folin-Ciocalteu ¢ o

mais amplamente utilizado. Esse reagente consiste de uma mistura de 4cidos fosfomolibdico e
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fosfotungicos, quando em meio basico e na presenga de agentes redutores, como 0s
compostos fenolicos, sofrem reducdo apresentando entdo coloragdo azul. A intensidade
dependera da concentragdo de substancias redutoras na amostra (Cicco et al., 2009).
Entretanto, essa metodologia possui uma limitagdo, pois além dos compostos fenolicos
quantifica também outros compostos com capacidade redutora, tais como acido ascorbico e
agucares redutores (Zhao et al., 2017).

Diante disso, uma alternativa que permite a quantificagdo e identificagdo dos
compostos fendlicos presentes na amostra ¢ a cromatografia liquida de alta eficiéncia
(CLAE). Este processo consiste na separa¢do dos componentes de uma mistura entre a fase
movel e a fase estaciondria. Ao adicionar a amostra no sistema cromatografico, ha uma
distribuicao dos componentes da amostra entre as duas fases, e estes componentes se
deslocam mais lentamente que a fase movel devido ao efeito retardante da fase estacionaria. A
velocidade com que cada componente desloca-se pelo do sistema ¢ determinada pelo
equilibrio de distribuicdo. Esta cromatografia emprega pequenas colunas, recheadas de
materiais especialmente preparados e uma fase movel que é eluida sob altas pressdes. E uma
técnica amplamente usada para quantificacdo de compostos fenolicos, aglcares, acidos
organicos, aminoacidos e proteinas. Tem a capacidade de realizar separagdes e analises
quantitativas de uma grande quantidade de compostos presentes em varios tipos de amostras,
em escala de tempo de poucos minutos, com alta resolugdo, eficiéncia e sensibilidade (Skoog,
2002).

A fase movel nas andlises em CLAE deve ser liquida, apresentar elevado grau de
pureza, dissolver a amostra sem decompor seus componentes, nao dissolver a fase
estaciondria, deve ser compativel com o detector, ndo toxica, de baixa viscosidade (efeito
sobre a transferéncia de massa entre as fases movel e estaciondria) e ter polaridade adequada
para permitir uma separagao satisfatoria dos componentes da amostra. A fase movel podera
ser isocratica, ou seja, um unico solvente de composicdo constante. Entretanto, algumas
amostras requerem a variagao da composicao da fase movel a qual ¢ denominada gradiente. A
separacgdo por gradiente tem as vantagens de reduzir o tempo de analise, aumentar a resolucao
e reproduzir picos, tornando-os mais finos e mais simétricos. Entretanto, pode aumentar o
custo, por requerer uma bomba com misturador, ademais pode danificar a coluna devido a
mudanca de for¢a da fase movel ao longo da analise (Skoog et al., 2002).

A fase estaciondria deve apresentar resolucdo na separacdo da mistura, ser de facil

introdu¢do na coluna, produzir pequenas quedas de pressdo e baixo custo. As particulas
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devem ser pequenas (3 a 40 um) e uniformes. Quanto menores as particulas, menores serdo as
distancias de contato do soluto com as fases estaciondrias e movel e maior serd a eficiéncia da
coluna. Podem ainda ser classificadas como: solidos rigidos, semi-rigidos ou nao rigidos,
podem ser porosas ou peliculares (superficialmente porosas), esféricas ou irregulares. O
material mais utilizado atualmente ¢ a silica que pode possuir diversos grupos funcionais ou
camadas poliméricas ligadas a sua superficie (Ciola, 2000).

A cromatografia pode ser classificada em fase normal ou com fase reversa de acordo
com a natureza das fases movel e estaciondria. Na fase normal a fase estacionaria utilizada ¢
polar e a fase movel € apolar, em relagdo a eluicdo, os solutos mais apolares sdo eluidos
primeiramente, enquanto que os polares sdo retidos pela fase estacionaria e sdo eluidos
depois. Com fase reversa, a fase estaciondria ¢ apolar e a fase mével polar, portanto os
compostos polares sdo eluidos primeiro e os mais apolares eluidos posteriormente (Vogel,
1981; Collins et al., 2006).

A cromatografia liquida de alta eficiéncia ¢ amplamente utilizada em varios processos,
como em industrias alimenticias, farmacéuticas, refinarias, quimicas, dentre outras, na qual ha
a necessidade de separar, isolar, purificar e quantificar componentes de misturas que
apresentam elevada complexidade.

Vendramini e Trugo (2004) avaliaram a composicdo fendlica da acerola em um
HPLC-UV-VIS, com coluna Lichrospher-100 RP 18, utilizando as solu¢des de metanol com
citrato de sddio (solvente A) e metanol (solvente B) como fases moveis. A vazao foi de 1,0
mL/min e a detecg¢do foi a 325 nm. Os compostos detectados foram: acido clorogénico, acido
caféico, acido p-cumarico, acido fertlico, quercetina e kaempferol.

Mezadri et al. (2008) também avaliaram a composicdo da acerola em HPLC, com
coluna Merck Superspher 100 RP-18 (250 x 4 mm), a vazdo de 0,9 mL/min, a 40°C. As fases
moveis utilizadas foram solug¢ao de acido acético e acetonitrila acidificada com acido acético.
Os compostos detectados foram: 4cido clorogénico, epigalocatequina, epicatequina,
procianidina e rutina.

Ribeiro et al. (2015) avaliaram o perfil de compostos bioativos do bagago de uva
usando CLAE. Foram identificados neste estudo treze diferentes tipos de antocianinas, sete
tipos de acidos fenolicos, trés tipos de compostos flavonoides e um tipo de estilbeno presente
no material estudado.

Oboh et al. (2015) determinaram por meio de analises em CLAE os compostos

fendlicos presentes em frutas tropicais. As analises foram realizadas com gradiente e as fases
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moveis utilizadas foram agua acidificada com acido fosforico 2% e metanol. Os resultados
mostraram a presenca de quercetina em todas as amostras. Outros compostos identificados
foram: acido galico, catequina, epicatequina, rutina e acido clorogénico.

Rodriguez et al. (2016) avaliaram a composi¢dao fenolica de maqui antes e apods a
secagem em cromatografica liquida de alto eficiéncia com detector por arranjo de diodos
(CLAE-DAD). A coluna utilizada foi Kromasil 100-5C18, com taxa de 0,7 mL/min, a 25°C.
As fases moveis foram acido foérmico 0,1% (solugcdo A) e acetronitrila (solu¢do B). Foram
detectados: acido galico, acido elagico, catequina, rutina, mirecetina, quercetina,
protocatequina e acido p-cumarico. Os autores relataram o aumento dos acidos gélico e

elagico apos a secagem.

2.6- Secagem

A secagem ¢ uma operagdo unitaria amplamente utilizada em processos industriais.
Consiste da remoc¢do de umidade e/ou volateis do so6lido por evaporacdo. Este processo
envolve a transferéncia de calor e massa simultaneamente. A transferéncia de calor ocorre a
partir do ambiente para evaporar a umidade superficial, depende de condigdes externas como
temperatura, umidade do ar, fluxo e direcdo de ar, area de exposi¢ao do sélido (forma fisica) e
pressdo. E a transferéncia de massa que ocorre do interior para a superficie do material e a
subsequente evaporacdo. O movimento interno da umidade no material s6lido ¢ fungdo da
natureza fisica do sdlido, sua temperatura e contetido de umidade (Mujumdar et al., 2007). A
secagem possibilita o aumento da vida Util do material, facilita o transporte e o
armazenamento além de, se realizada em condi¢des adequadas, preservar a qualidade do
material.

A 4gua pode estar na forma livre ou ligada, a primeira esta presente nos espacos
intergranulares e poros do material, agindo como dispersante ou solvente dos compostos. A
segunda interage com as moléculas constituintes do material e ndo pode ser removida. A agua
livre esta relacionada com a atividade de 4gua que corresponde a pressao de vapor de dgua e a
pressdo de vapor d’adgua saturada.

Nos alimentos, a umidade elevada impede a preservacdo podendo ocorrer
deterioragdo por microrganismos € alteracdes por reagdes quimicas € enzimaticas. Diante
disso, a atividade de dgua (Aw) ¢ um parametro importante na conservacao de alimentos.

Autores relatam que a atividade de agua critica para o crescimento de microrganismos
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patogénicos ¢ 0,87, enquanto para mofos e leveduras ¢ 0,7. Atividades enzimaticas e
escurecimento ndo enzimaticos ocorrem quando Aw ¢ superior a 0,73. Dessa forma, ¢
desejavel que o material possua atividade de agua inferior a 0,7 (Notermans ¢ Heuvelman,
1983; Taoukis et al., 1997; Bruijn et al., 2016).

A secagem pode ser realizada de forma natural, baseada nas ag¢des do vento e do sol
para remoc¢do da umidade, ou de forma artificial, com auxilio de alternativas mecanicas,
elétricas ou eletronicas. As secagens convectivas artificiais apresentam as vantagens de
permitir o controle da vazao e temperatura do ar. O material pode estar estacionario € o ar
atravessar o leito de particulas o que implica na formacdo de camadas heterogéneas, ou o
material pode estar em movimento o que permite as secagens mais homogéneas.

As secagens podem ser realizadas também pela aplicacdo de vacuo, liofilizagdo,
micro-ondas ¢ infravermelho. A radiacao infravermelha ¢ uma radia¢do nao ionizante e nao
requer meio material para se propagar dessa forma o aquecimento do material ocorre sem
aquecimento do ar ao seu redor. Portanto, a temperatura do material ndo ¢ limitada pela
temperatura de bulbo timido do ar, ao contrario da secagem convectiva (Khir et al., 2011).
Usualmente ¢ utilizada para secagem de materiais com elevada umidade e pode ser mais
intensa que a secagem convectiva. A irradia¢do infravermelha penetra cerca de 1 mm abaixo
da superficie do material, abaixo desta camada até o ntcleo o calor ¢ transferido por condugao
(Costa, 2010). A radiacao ¢ convertida em calor latente no interior do material. No sentido
contrario a umidade ¢ transferida do nticleo do material até a superficie.

Estudos de secagem hibrida convectiva com infravermelho mostram que ¢ possivel
reduzir o tempo de secagem preservando a qualidade do material. Destacam se a facilidade de
incorporacdo do aquecimento infravermelho, altas taxas de transferéncia de calor com
aquecedores compactos, inexisténcia de contato com o material e economia energética

(Hebbar et al., 2004; Nathakaranakule et al., 2010; Nascimento, 2014).

2.7- Secadores rotatorios

Os secadores rotatdrios convencionais sdo constituidos por uma camara cilindrica
horizontal, que gira em torno do seu eixo e € equipado com suspensores, 0s quais podem
possuir diferentes formatos (Figura 2.5). Os suspensores tem a funcao de coletar o material na
parte inferior da camara cilindrica, transporta-los até a parte superior € entdo os despejar em

forma de cascata. E nesse periodo, que varia de 5 a 10% do tempo de residéncia do material
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dentro do secador, que ocorre o maior contato fluido-particula, responsavel pela secagem do
material (Matchett e Baker, 1987). O fluxo de ar pode ser concorrente ou contracorrente e
dessa forma acelerar ou retardar, respectivamente, o fluxo do material dentro do secador. O
cilindro ¢ levemente inclinado em relacao a horizontal e seu comprimento varia de quatro a
dez vezes o seu didmetro (Perry e Green, 1999).

A alimentacdo do material ¢ realizada na parte superior do secador e devido a
inclinacdo e rotacdo do secador, ao arraste pela corrente de gas e pelos movimentos de
repique e rolagem o material ¢ conduzido até a parte baixa do tambor (extremidade), na qual
sera descarregado. O transporte ¢ influenciado pelas caracteristicas do material, projeto do
secador e condigdes operacionais. Esse transporte influencia diretamente a carga e o tempo de

residéncia do material dentro do secador.

Alimentacdo Cilindro

\
|

. \ Suspensores
(0 i ! (
{ [

Descarga

Figura 2.5: Secador do tipo rotatorio direto com cascateamento.

Fonte: Fernandes, 2008.

Considerando o significante custo operacional da etapa de secagem, diversos estudos
foram realizados com intuito de melhorar o desempenho dos secadores rotatérios. Dessa
forma, uma nova versao do secador rotatdrio foi desenvolvida na Faculdade de Engenharia
Quimica da UFU, denominada secador roto-aerado. A caracteristica principal deste secador
rotativo ndo convencional ¢ a eficacia do contanto solido-particulas e, consequentemente, a
eficiéncia de secagem (Arruda et al., 2009b; Silverio et al., 2015). Neste novo equipamento,
os suspensores (Figura 2.6 (a)) foram substituidos por um tubo central equipado com mini-

tubos (Figura 2.6 (b)). Estes sdo acoplados ao tubo no interior do cilindro giratério, e sdo
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responsaveis por transportar o gas quente e colocd-lo em contato direto com as particulas
dentro do leito de secagem, promovendo a fluidizagdo do material. O cilindro externo gira em
torno do seu eixo longitudinal promovendo o transporte das particulas. No secador roto-
aerado, o contato gas-particula ocorre durante todo o tempo de residéncia do material dentro
do secador, diferente dos secadores convencionais nos quais esse contato ocorre

majoritariamente durante o cascateamento.

Figura 2.6: Secador rotatdério convencional (a) e roto-aerado (b).

Arruda et al. (2009) compararam o desempenho do secador rotatério convencional
com o secador roto-aerado e relataram que o tempo de residéncia do fertilizante neste novo
secador era 48% menor que no convencional. Silvério et al. (2015) avaliaram diferentes
configuracdes do secador roto-aerado em relacdo ao secador rotatério convencional. Estes
autores relataram que a diferenca da temperatura dos sélidos (fertilizante), na entrada e saida
do secador, foi até 5 vezes maiores no secador roto-aerado do que no convencional. Além
disso, a taxa de secagem neste novo secador foi até 18 vezes maior do que as obtidas no
secador rotatério convencional nas mesmas condigdes operacionais.

Silva et al. (2016) realizaram secagens de residuo de acerola em secador roto-aerado
e observaram a remogao de até¢ 41% e 45,8% da umidade do material nas condi¢des 150°C e
3,0 m/s e 159,3°C e 2,25 m/s, respectivamente. Visando o aumento da secagem os autores
realizaram o pré-tratamento do material com imersdo ou pulverizagdo de etanol. Os autores
relataram que foi possivel aumentar a remocdo da umidade em até 80% quando as sementes
foram imersas em etanol e secas a 80°C e 1,5 m/s. Entretanto, nas condi¢cdes com elevada

temperatura do ar de secagem 150°C e 3,0 m/s a remocao foi apenas 15,1% superior quando
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se utilizou o pré-tratamento. Silva (2014) realizou a recirculagdo do material sendo
necessarios 5, 4 ¢ 3 estagios para reduzir a umidade do material a 17,2% na condi¢cdo 80°C e
1,5 m/s, a 10,7% em 115,0°C e 2,25 m/s ¢ 6,7% em 150°C e 3,0 m/s, respectivamente. Diante
desses resultados o objetivo do presente trabalho foi propor uma alternativa que possibilite a
remocao da umidade do material em apenas um estagio, preservando, contudo, a qualidade do

material.

2.8- Secagem convectiva combinada com infravermelho

O aquecimento infravermelho tem sido usado combinado a outras técnicas de
secagem devido a simplicidade do equipamento, eficiéncia e por possibilitar altas taxas de
secagem. Na secagem com infravermelho a densidade de poténcia pode ser de seis a dez
vezes maiores que a secagem convectiva com ar aquecido (Abukhaiifeh et al., 2003). Alguns
trabalhos disponiveis na literatura, como citados a seguir, avaliaram a secagem de alimentos
combinando as duas técnicas.

Nathakaranakule et al. (2010) estudaram a desidratac¢io de longan (originaria da Asia
Oriental), estes autores relataram que a combinagdo de infravermelho com a secagem
convectiva possibilitou maiores taxas de remocao de umidade, menores tempos de secagens e
produto final mais poroso. A andlise sensorial ndo mostrou diferenca acentuada do material
seco com ou sem aplicagdo de infravermelho. A energia geral utilizada para os processos de
secagem assistidos por infravermelho diminuiu com o aumento da poténcia fornecida pelos
aquecedores infravermelhos.

Santos (2014) reportou que, nos estudos do beneficiamento de polén apicola em leito
fixo assistido por infravermelho, houve uma reducdo de até 51% no gasto energético e
aumento de até 30% da difusividade efetiva. Além do que aumentou a estabilidade
microbiologica e a preservagdo do teor de carotenoides totais e betacaroteno no material seco.

Lechtanska et al. (2015) avaliaram a secagem de pimentas verdes utilizando micro-
ondas e infravermelho em conjunto com a secagem convectiva. Os autores relataram que as
secagens convectivas, quando assistidas por micro-ondas ou infravermelho, apresentaram
menores tempos de secagem, o que garantiu a preservacao do teor de vitamina C, melhoraram

a cor do produto e reduziram o gasto energético.
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Nogueira (2016) realizou a desidratacdo de residuo de acerola em leito fixo e
observou que a incorporacdo do infravermelho foi capaz de reduzir a heterogeneidade do
leito. Entretanto, houve a reducao dos teores de compostos bioativos.

Adak et al. (2017) realizaram a secagem convectiva combinada com infravermelho
de morangos. Os autores recomendam a utilizacdo dessa secagem hibrida devido a sua
capacidade de preservar a qualidade nutricional e pela aceitagao dos consumidores. As 6timas
condigdes de secagem, a fim de preservar os combostos bioativos, foram com poténcia de 200
a 300 W, temperatura e velocidade do ar de 60 a 100°C e 1,0 a 1,5 m/s, respectivamente.

Portanto, optou-se por, neste trabalho realizar a secagem do residuo de acerola em

secador roto-aerado combinado com infravermelho.
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Capitulo 3
MATERIAL E METODOS

Neste capitulo, apresenta-se o material (Se¢ao 3.1) e os métodos utilizados para a
caracterizagao do residuo de acerola (Secdes 3.2 a 3.19), bem como, para as otimiza¢des das
extragdes dos compostos fendlicos e antioxidantes (Se¢des 3.20 a 3.21), para as analises dos
compostos fenolicos e flavonoides por cromatografica liquida de alta eficiéncia (Segdo 3.22),
para as microscopias eletronicas de varredura (Secdo 3.23) e para as secagens realizadas em

secador roto-aerado com infravermelho (Secdo 3.24).

3.1- Material

Os residuos do processamento de acerola (Figura 3.1) foram fornecidos pela Fruteza
LTDA, localizada no Municipio de Dracena (SP). O material foi armazenado em embalagens
de 1 kg, as quais foram congeladas a aproximadamente -18°C e retiradas do frreezer 12 h antes

da realizacdo da secagem e colocadas na geladeira para descongelar.

Figura 3.1: Residuos do processamento da acerola.

3.2- Umidade

Avaliou-se o teor de umidade do produto pelo do método de estufa a 105 + 3°C por

24 h.



3.3- Atividade de agua

A atividade de agua foi determinada no analisador de atividade de 4gua da marca

Novasina, modelo Labswift.
3.4- Cinzas

O teor de cinzas foi determinado utilizando-se o método proposto pelo Instituto
Adolfo Lutz (1985) no qual o material é incinerado em mufla a 500°C por 3 h, seguida pelos

processos de resfriamento em dessecador e pesagem até obtengdo de peso constante.
3.5- Proteinas

A determinacdo da proteina bruta foi pelo método Kjeldahl de acordo com as normas
da Associaton of Official Analytical Chemists (A.O.A.C., 1995). Este método apresenta trés
etapas: digestdo, destilagdo e titulagdo. Para a digestdo utilizou-se acido sulfirico em presenca
de catalisador (sulfato de potassio anidro, sulfato de cobre e selénio) a 350 °C por 2 h. Depois
da digestao, procede-se a destilagdo, realizada no Destilador de Nitrogénio TE-036
TECNAL®. Na destilagdo, o sulfato de amonio ¢ tratado com NaOH para que ocorra a
liberagdo da amodnia. A amonia liberada foi recebida pela solugdo de acido borico e entdo foi
feita a titulagdo com solugdo de HCl 0,05 N. O mesmo procedimento foi realizado para o
branco. O resultado foi multiplicado pelo fator de conversdo estabelecido pela Legislagdao
Brasileira (Resolugdo RDC n. 360 de 23 de dezembro de 2003, da ANVISA), correspondentes
a 6,25 para proteinas vegetais. A porcentagem de proteina (P,%) bruta foi determinada por

meio da Eq. 3.1:
P,% = Y2 N.0,014.0,05.£.100 3.1

Em que: Va = volume de HCI1 0,05 N gasto na titulacdo (mL); Vb= volume de HCI
0,05 N gasto para o branco (mL); N = Normalidade padronizada; f = fator de transformacgao
de nitrogénio em proteina (f = 6,25); 0,014 = miliequivalente grama de nitrogénio; m =

massa da amostra (g).
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3.6- Lipideos

O teor de lipideos foi determinado pelo método Goldfish utilizando éter de petroleo
como extrator (A.O.A.C., 1990). Apés a extragdo a gordura extraida foi posta em estufa para a
evaporagdo do éter residual, por fim pesou-se o extrato gorduroso. A porcentagem de extrato

etéreo foi calculada por meio da Eq. 3.2:
EE% = L2222 100 32

Em que: EE = Extrato etéreo (g); Pa = Peso do reboiler (g); Pb = peso do reboiler

mais o extrato etéreo (g); m = Massa da amostra (g).
3.7- Fibras totais

A determinacdo das fibras alimentares totais (FAT%) foi realizada com detergente

neutro 20% (A.0.A.C., 1995).

FATY% = W 100 33

Sendo: RT: Média do residuo total da amostra (mg); P: média da proteina do residuo
(mg); C: Média de cinzas do residuo (mg); m: Média das massas das amostras (mg); B:
Branco (B=M¢édia do residuo solivel do branco — média da proteina do branco — média de

cinzas do branco).
3.8- Carboidratos

O teor de carboidratos foi determinado pela diferenca entre 100 e a soma das
porcentagens de umidade, proteinas, lipideos totais e cinzas (Eq. 3.4). Os valores de

carboidratos incluem a fibra alimentar total.

Carb% = 100 — (Umidade + Cinzas + Proteinas + Lipideos) 34
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3.9- Calorias

O valor energético do material foi determinado usando a Equacao 3.5:

Energia (kcal) = 4 (g proteinas/100g) + 4 (g carboidratos/100g) + 9 (g lipideos/100g)
+ 2 (g fibras/100g) 3.5

3.10- Minerais

Os minerais foram quantificados por fluorescéncia de raios-X (FRX). Para o preparo
das pastilhas foi utilizada a propor¢ao de 9 g de amostra para 1 g de cera, prensada a 300 N

por 1 min. O equipamento utilizado foi o Shimadzu modelo EDX-720.

3.11- Analises de infravermelho

Os espectros infravermelhos foram determinados em um espectrometro da marca
Buker, modelo Equinoxx 55. As condi¢des de determinagdo do espectro foram pastilhas de
KBr (1:100 m/m), 64 scans para o namero de varreduras e resolugo espectral de 4 cm™, a

faixa de varredura foi de 4000 a 400 cm™.

3.12- pH

O pH do residuo de acerola foi determinado utilizando 15 g da amostra triturada em
100 mL de 4gua destilada. A mistura foi mantida em agitador magnético da marca Fisatom e
modelo 751 por 30 min. Posteriormente, a solugdo foi centrifugada e o sobrenadante teve seu

pH aferido com phmetro ION PH-300.

3.13- Determinacao do teor de acucar redutores

A determinacdo de agtcares redutores foi realizada pelo método do acido 3,5 —
dinitrosalicilico (DNS) (MILLER, 1959). A determinacdo da concentragdo de actcares
redutores foi feita adicionando 1 mL do extrato preparado para obten¢do do pH a 2 mL do

reagente DNS em Tubos de Folin-Wu sendo a mistura mantida em banho de 4gua fervente por
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5 min. Apds este tempo, resfriava-se os tubos em banho com agua e completava-se o volume
a 25 mL com 4gua destilada, os quais foram homogeneizados e a seguir realizada a leitura da
absorbancia.

A calibragao do zero no aparelho foi feita utilizando um teste em branco, em que
ImL de dgua destilada substituia a amostra, seguindo o mesmo procedimento.

O método foi previamente padronizado por uma curva de calibracdo de glicose (0,1 a
1,0 mg/mL com intervalos de 0,1 g/L). As leituras foram realizadas a 540 nm em

espectrofotometro V-1200, da Pro-analise, utilizando cubetas de quartzo.

3.14- Massa especifica real

As sementes, secas em estufa a 105 °C£3 °C por 24 h, foram trituradas em
liquidificador até nao haver granulos. Fez-se a medida utilizando-se picndmetro a gés Hélio

da marca Micromeritics, modelo AccuPyc 1330.

3.15- Massa especifica aparente

A determina¢do da densidade aparente, das sementes Umidas, foi realizada por

picnometria utilizando-se éter de petrdleo (p = 635 kg/m).

3.16- Esfericidade

A andlise de esfericidade das particulas foi realizada usando o equipamento
CamSizer-XT, que ¢ um analisador de tamanho e formas das particulas por imagem dinadmica

digital.

3.17- Angulo de repouso estitico e dinimico

O angulo de repouso foi determinado utilizando o sistema apresentado na Figura 3.2.
Este sistema consiste de uma estrutura metalica sobre a qual foi colocada uma superficie de
madeira, sendo que uma das partes de madeira era mével. Junto a parte de madeira fixa
colocaram-se um transferidor, o qual permite a leitura do angulo. A determinagdo deste

angulo ¢ importante para a compreensao da fluidodindmica do residuo e ¢ definido como o
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angulo maximo do talude formado pelos graos em relacdo a horizontal, sendo influenciado

pela umidade, tamanho, forma e constitui¢io do material (SILVA ¢ CORREA, 2000).

Figura 3.2: Estrutura para medi¢ao do angulo de repouso estatico.

O angulo dinamico de repouso foi determinado utilizando um tambor rotativo
confeccionado em acrilico, com diametro e altura iguais a 0,1 m (Figura 3.3). O tambor foi
preenchido até 50% do seu volume o que correspondeu a 0,125 kg de residuos de acerola, a
velocidade rotacional foi de 2,7 rpm e o angulo dindmico de repouso foi obtido com
resultados de fotografias do experimentos utilizando-se o sofiware Imagel. Esta metodologia

foi baseada no trabalho de Silvério (2012).

Figura 3.3: Estrutura para medi¢do do angulo dinamico de repouso.
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3.18- Analise dos compostos bioativos

As analises dos compostos bioativos foram realizadas em ambiente climatizado com
a luz apagada para evitar a degradacdo dos compostos. Ainda com este intuito, as amostras
foram armazenadas em saco plastico vedado e embrulhadas com papel aluminio. As amostras
in natura foram colocadas em geladeira por 12 h para descongelar enquanto as sementes
submetidas a secagem foram também colocadas em embalagens de prolipropileno lacradas,
envolta em papel aluminio e armazenadas na geladeira a = 8°C até o momento das analises.

Todas as analises foram realizadas em triplicata.

3.18.1-Determinacao da acidez titulavel total (TA)

O teor de acidez titulavel total das amostras foi realizado de acordo com os métodos
da Association of Official Analytical Chemists (1995). A extragdo foi realizada por maceracao
das amostras com agua destilada. Utilizou-se hidroxido de sodio 0,1 N para as titulagdes dos

extratos. Os resultados foram expressos em g de acido citrico/100 g amostra em base seca.

3.18.2-Determinacao de acido ascorbico (AA)

O conteudo de acido ascorbico foi determinado por titulometria, em um método que
se baseia na reducdo do 2,6-diclorofenol-indofenol pelo 4cido ascorbico. Nesta andlise,
utilizou o extrato dos residuos provenientes da maceragao com agua destilada misturados com
acido oxalico na propor¢ao de 1 mL de extrato para 1 mL de acido oxalico. Os resultados

expressos em mg de 4cido ascorbico/100 g de amostra seca (AOAC, 1995).

3.18.3-Determinac¢ao de compostos fendlicos totais (TPC)

Os compostos fenolicos totais foram determinados usando a metodologia descrita por
Singleton and Rossi (1965). O reagente de Folin Ciocalteau ¢ uma solucdo de ions complexos
poliméricos formados a partir de heteropoliacidos fosfomolibdicos e fosfotungsticos. Esse
reagente oxida os fenolatos, reduzindo os acidos a um complexo azul Mo-W. O acido gélico
monohidratado (99%) da Sigma foi utilizado como padrdo. A equagdo da curva de calibragao

foi y = 0,2411x, preparada no intervalo de 0,2 a 2,0 mg de 4cido galico por mL (1> = 0,9987;
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F=3753,02; p < 0,0001). A leitura da absorbancia foi feita a 622 nm. A concentra¢do de

fenolico totais foram expressos em mg de acido galico/100 g de amostra (base seca).

3.18.4-Determinacao de compostos flavonoides totais (TFC)

Os compostos flavonoides totais foram determinados usando a metodologia descrita
por Zhishen et al. (1999). A rutina hidratada (94%) da Sigma foi utilizada como padrdo. A
leitura da absorbancia foi a 450nm. Este método utiliza o AlCIl; como agente de deslocamento
para diminuir a interferéncia de outros compostos na leitura da absorbancia da solugdo. A
equacdo da curva de calibracdo foi y=10,769x, preparada no intervalo de 0,2 a 80,0 pg de
rutina por mL (12 =0,9942; F=1624,4; p < 0,0001). A concentragdo de flavonoides totais

foram expressos em mg de rutina 100/g de amostra (base seca).

3.19- Determinac¢do da capacidade atividade antioxidante total

As andlises de 2,2-difenil-1-picrilhidrazil (DPPH) foram realizadas de acordo com
Brand-Williams et al. (1995), com algumas modifica¢gdes. Adicionaram-se 3,9 mL de DPPH
(0,024 ¢g/L) a aliquota de 0,1 mL de cada concentragdo e a deixaram em repouso no escuro por
30 min. A absorbancia foi medida a 515 nm. A concentragdo de DPPH foi calculada pela
curva de calibragcdo determinada por regressao linear. A porcentagem de DPPH remanescente
foi representada graficamente em relacdo a concentragdo de extrato para obter a quantidade de

antioxidante necessaria para diminuir a concentracao inicial de DPPH em 50% (ICsy).

3.20- Extracao convencional

As extracoes de compostos fenolicos e antioxidantes utilizando metanol ou etanol
foram realizadas em vortex QL-901 da Biomixer por 3 min. Apos a agitagdao, a mistura foi
armazenada em um local escuro por 1 h, sendo posteriormente centrifugada em centrifuga
KC4 da marca Kindly a 4000 rpm por 8 min. O sobrenadante foi utilizado para as analises

(Duzzioni et al., 2013).
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3.21- Otimizacao da extracdo de compostos fendlicos utilizando ultrassom

As extragdes dos compostos antioxidantes do residuo de acerola seco foram realizadas
em banho ultrassonico modelo LS-55DA-2X, 33 kHz e 1050 W (Figura 3.4). O material foi
previamente seco, triturado, peneirado (0,6 mm) e armazenado em embalagem escura a -18°C
até a extragao. O banho foi ajustado a temperatura de trabalho, a amostra foi colocada em
béquer ao qual foram adicionados 40 mL da solugdo hidroetanolica. Apos a extracao, o
filtrado foi utilizado para as andlises de compostos bioativos. A Tabela 3.1 apresenta o
planejamento composto central proposto para determinar a condicdo ideal de extracdo de
compostos fendlicos e antioxidantes do residuo de acerola em ultrassom. O planejamento
apresentou 27 experimentos, dos quais 16 pontos fatoriais, 8 pontos axiais e 3 pontos centrais
(o = 1,55). As variaveis independentes foram: concentracao massica de etanol (%), tempo de

extragdo (min), temperatura do banho ultrassonico (°C) e razdo de liquido e s6lido (mL/g).

L] \_‘
L] L]

Figura 3.4: Esquema do aparato utilizado na extragdo assistida por ultrassom.

As equagdes de codificacdo podem ser observadas nas Equagdes 3.6 a 3.9:

X, = % 3.6
X, = % 3.7
xy = L% 3.8
x, = SOE 3.9
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Tabela 3.1: Planejamento composto central para extracdo de antioxidantes em ultrassom.

X7 X2 X3 Xy C (%) t (min) T (°C) R (mL/g)
-1,0 -1,0 -1,0 -1,0 70,0 30,0 30,0 14,0
-1,0 -1,0 -1,0 1,0 70,0 30,0 30,0 50,0
-1,0 -1,0 1,0 -1,0 70,0 30,0 70,0 14,0
-1,0 -1,0 1,0 1,0 70,0 30,0 70,0 50,0
-1,0 1,0 -1,0 -1,0 70,0 90,0 30,0 14,0
-1,0 1,0 -1,0 1,0 70,0 90,0 30,0 50,0
-1,0 1,0 1,0 -1,0 70,0 90,0 70,0 14,0
-1,0 1,0 1,0 1,0 70,0 90,0 70,0 50,0
1,0 -1,0 -1,0 -1,0 93,6 30,0 30,0 14,0
1,0 -1,0 -1,0 1,0 93,6 30,0 30,0 50,0
1,0 -1,0 1,0 -1,0 93,6 30,0 70,0 14,0
1,0 -1,0 1,0 1,0 93,6 30,0 70,0 50,0
1,0 1,0 -1,0 -1,0 93,6 90,0 30,0 14,0

1,0 1,0 -1,0 1,0 93,6 90,0 30,0 50,0

1,0 1,0 1,0 -1,0 93,6 90,0 70,0 14,0

1,0 1,0 1,0 1,0 93,6 90,0 70,0 50,0
-1,5 0,0 0,0 0,0 63,5 60,0 50,0 32,0

1,5 0,0 0,0 0,0 100,0 60,0 50,0 32,0
0,0 -1,5 0,0 0,0 81,8 13,6 50,0 32,0
0,0 1,5 0,0 0,0 81,8 106,4 50,0 32,0
0,0 0,0 -1,5 0,0 81,8 60,0 19,1 32,0
0,0 0,0 1,5 0,0 81,8 60,0 80,9 32,0
0,0 0,0 0,0 -1,5 81,8 60,0 50,0 4,2
0,0 0,0 0,0 1,5 81,8 60,0 50,0 59,8
0,0 0,0 0,0 0,0 81,8 60,0 50,0 32,0
0,0 0,0 0,0 0,0 81,8 60,0 50,0 32,0
0,0 0,0 0,0 0,0 81,8 60,0 50,0 32,0

Os resultados foram analisados no sofiware Statistica pela analise da ANOVA e
funcdo desejabilidade. Foram analisados os efeitos das variaveis independentes sobre a

resposta por graficos de Pareto e pelos efeitos estimados. Os termos nado significativos foram
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eliminados e os resultados foram reajustados apenas com os pardmetros significativos
(p<0,05). A adequabilidade e a qualidade do ajuste foram avaliadas pelo coeficiente de
determinagdo (R?), valor de F e p-level. Os resultados apresentaram distribui¢ao normal e
desvios aleatoriamente distribuidos.

A andlise da desejabilidade permitiu encontrar a melhor condi¢do operacional. Os
resultados foram apresentados como média + desvio padrao. Para verificar a adequabilidade
do modelo, foram realizadas extracdes com solucao hidroetanolica nas condigdes ideais e os
resultados obtidos foram comparados com os previstos pelo modelo de regressao. A diferenca

entre as médias foi determinada pelo teste de Tukey (o = 0,05).

3.22- Otimizacao da extracao de compostos fendlicos utilizando micro-ondas

As extragdes dos compostos antioxidantes do residuo de acerola foram realizadas em
um forno micro-ondas da marca Panassonic, modelo n° NN-SF560WRUK, frequéncia de
2450 Hz. O forno foi adaptado para a insercdo de uma mangueira a qual era conectada um

baldo volumétrico e um condensador (Figura 3.5).
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Figura 3.5: Aparato para extracdo assistida por micro-ondas.

A poténcia do forno e o tempo de extracdo foram ajustados, a amostra foi colocada
em um baldo volumétrico ao qual foi adicionado 40 mL da solugdo hidroetandlica. Apds a
extracdo, o filtrado foi utilizado para as andlises de compostos bioativos. A Tabela 3.2

apresenta a matriz do planejamento composto central proposto para determinar a melhor
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condicdo de extragdo. O planejamento foi composto por 17 experimentos, dos quais 8 pontos
fatoriais, 6 pontos axiais e 3 pontos centrais (a = 1,35). As variaveis independentes foram:
tempo de extracdo (s), razdo de liquido e sélido (mL/g) e concentracdo massica de etanol (%).
A poténcia definida em testes preliminares foi igual a 229 W. Os niveis de poténcia foram
determinados pela metodologia descrita no Apéndice A. As codificagdes para estas variaveis

sdo representadas pelas Equagdes 3.10, 3.11 e 3.12, respectivamente:

_ t(s)-140,0
1= oo 3.10
2 30,0 :
xy = SO0 3.12

Tabela 3.2: Planejamento composto central para extracdo de antioxidantes em micro-ondas.

X/ X2 X3 t(s) R (mL/g) C (%)
-1 -1 -1 40 30,0 60,0
-1 -1 1 40 30,0 80,0
-1 1 -1 40 90,0 60,0
-1 1 1 40 90,0 80,0
1 -1 -1 240 30,0 60,0
1 -1 1 240 30,0 80,0
1 1 -1 240 90,0 60,0
1 1 1 240 90,0 80,0
-1,35 0 0 5 60,0 70,0
1,35 0 0 275 60,0 70,0
0 -1,35 0 140 19,4 70,0
0 1,35 0 140 100,6 70,0
0 0 -1,35 140 60,0 56,5
0 0 1,35 140 60,0 83,5
0 0 0 140 60,0 70,0
0 0 0 140 60,0 70,0
0 0 0 140 60,0 70,0
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3.23- Determinacao dos acidos fenolicos e flavonoides em CLAE

Os padrodes utilizados para a construgao de curvas de calibragao foram: acido galico,
acido caféico, acido ferulico, acido p-cumarico, rutina, quercetina ¢ kaempferol. Todos os
padroes foram adquiridos da Sigma-Aldrich (St. Louis, MO, USA). Todos os demais
reagentes foram de grau analitico. A 4gua foi purificada pelo sistema Milli-Q (Millipore,
Milford, MA, USA.). O extrato do residuo de acerola foi concentrado em roto-evaporador e
redissolvido em metanol, posteriormente filtrado em filtro de seringa do tipo membrana
PVDF de 0,22 um. Os acidos fenodlicos e flavonoides individuais foram determinados por
cromatografia liquida em um HPLC Shimadzu, modelo LC-20 Prominence equipado com
uma coluna Discovery HS C18.

Os acidos fenodlicos foram determinados de acordo com a metodologia proposta por
Ribeiro et al. (2015) com algumas modificagdes. A fase movel consistiu de 2% (v/v) de acido
acético em agua (eluente A) e 0,5% (v/v) de acido acético em agua e acetonitrila (50:50, v/v;
eluente B). O gradiente utilizado foi: de 10 a 24% B (20 min), de 24 a 30% B (20 min), de 30
a 55% B (20 min), de 55 a 100% B (15 min), 100% B isocratico (8 min), de 100 a 10% B (2
min). Portanto, 90 min de analise. A elui¢cdo dos 4cidos fendlicos foi monitorada a 280 nm. Os
flavonoides foram determinados de acordo com a metodologia proposta por Haminiuk et al.
(2012) com algumas modificagdes. As fases moveis consistem de dgua acidificada com acido
fosforico 1% (v/v) (eluente A) e acetonitrila (eluente B). O gradiente utilizado foi: 0 a 15 % B
(2 min), 15 a 25 % B (3 min), 25 a 30 % B (5 min), 30 a 35 % B (5 min), 35 a 50 % B (10
min), 50 a 60 % B (5 min), 60 a 80 % B (5 min), 80 a 100 % B (10 min) e 100 a 5 % B (15
min). O tempo total de andlise foi de 60 min. A eluigdo dos flavonoides foi monitorada a 320
nm. O volume injetado para todas as amostras foi de 20 pL, vazdo de 0,7 mL/min e
temperatura de 40°C. Os 4cidos fendlicos e os flavonoides foram identificados por

comparagao dos tempos de retencao com os dos padroes.

3.24- Microscopia eletronica de varredura (MEYV)

As andlises de microscopia foram realizadas no microscopio eletronico de varredura
(MEV) da Carlzeiss, modelo EVOMA10, apds as amostras terem sido fixadas nos stubs e

metalizadas com ouro no metalizador da marca Leica modelo SCDO050. Para isto, o MEV foi
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regulado a uma distancia focal de 9,5 mm e voltagem de aceleragdo de 10 kV para todas as

amostras. A ampliagdo utilizada foi 3520 vezes.

3.25- Secador roto-aerado com pré-secagem com infravermelho

A unidade experimental de secagem em secador roto-aerado (Figura 3.6), em escala
semi-piloto era constituida por um soprador de 7,5 CV (1) acoplado a um duto com
comprimento de 2 m e 0,2 m de didmetro. Entre esse duto e o secador existia um sistema de
aquecimento com resisténcias elétricas (2), controladas por dois variadores de voltagem. Esse

sistema permitia a variacdo da tensdo e consequentemente da corrente elétrica que, por fim,

implicavam em alteragdes do calor fornecido ao ar.

Figura 3.6: Esquema do aparato experimental disponivel para os experimentos de secagem.

A alimentacdo de solidos foi realizada por meio de uma correia transportadora (3)
montada abaixo de um reservatério (4), na qual o material particulado imido foi armazenado.
A correia era acionada por um motor de 0,5 CV acoplado a um moto-redutor e a velocidade
era ajustada com auxilio de um inversor de frequéncia. O material foi encaminhado para outra
esteira (5) a fim de ajustar com mais eficacia a vazdo de alimentagdo. Além do ajuste de
velocidade, a distdncia entre o bocal do silo e a correia também podia ser regulada,

fornecendo mais uma opgao para o ajuste da vazao de solidos. Sobre a segunda esteira foi
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montado um sistema com quatro ldmpadas infravermelho (6) a fim de pré-secar o residuo de
acerola. A poténcia das lampadas podia ser ajustada por um variador de voltagem (0 a
1200W). Os so6lidos eram removidos na outra extremidade do secador, e o material era
direcionado por meio de uma calha para um reservatorio.

O tambor rotatério (7) possuia a superficie interna coberta por chapas de aco
inoxidavel de 0,5 mm de espessura com o intuito de evitar processos de oxidagdo ocasionados
pela umidade do residuo. O comprimento era de 1,5 m e 0,29 m de didmetro (relagao L/D=5),
a estrutura permitia variacdes de inclinagao enquanto a rotagdo do tambor podia ser ajustada
por meio de um inversor de frequéncia.

A configuracdo do secador roto-aerado possui mini-tubos (8), os quais direcionam o
ar para as sementes de acerola. Foram utilizados, para as secagens no secador roto-aerado, 56
mini-tubos de didmetros variados, de 0,095 m de comprimento e a 0,02 m de distancia do leito
de particulas (Figura 3.7). Os 10 primeiros mini-tubos, proximos a alimentagdo de sélidos,
tinham diametros internos iguais a 4 mm, os 12 mini-tubos posteriores tinham didmetros
internos de 6 mm e, por fim, os 34 mini-tubos proximos a descarga de solidos possuiam
diametros internos iguais a 9 mm. Esta configurag¢do foi utilizada com base nos resultados
encontrados por Silvério (2012) e a fim de garantir o escoamento adequado do residuo de
acerola (Silva, 2014). Isto porque o residuo tende a acumular na entrada do secador e o ar de
secagem oferecia resisténcia ao seu escoamento. Dessa forma, optou-se por colocar mini-
tubos com didmetros menores no comeco do secador. Logo, as velocidades do ar na saida dos
tubos variavam para as diferentes regides do secador, sendo maiores na entrada dos so6lidos e
menores proximos a descarga dos solidos. Estudos sobre estas variagdes foram realizados por

Silvério (2012).

0,10m

/

0,02m

Figura 3.7: Distribui¢do de mini-tubos no secador roto-aerado.
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3.25.1-Metodologia Experimental

A secagem do residuo (semente de acerola) foi realizada no secador roto-aerado com
inclinacao de 3°, rotagdo do tambor de 2,7 rpm e vazao de alimentagao de 0,045 kg/min. Esta
condicao foi fixada de acordo com os resultados obtidos por Silva (2014).

Para os testes de secagem, apds o secador ter sido lavado e seco, ligaram se o
soprador, o sistema de aquecimento ¢ a rotacdo do tambor nas condigdes operacionais
estabelecidas pelo planejamento experimental. O sistema permaneceu nessas condigdes, ainda
sem alimentacdo do residuo, até que a temperatura ¢ a velocidade do ar estabilizassem. Em
seguida, os residuos foram alimentados ao secador. Apos certificar que o sistema estava em
regime permanente recolheram-se as amostras para analises de umidade, atividade de agua,
acidez titulavel total, acido ascorbico, ICsy, fenolicos e flavonoides. Deve-se ressaltar que
todos os experimentos de secagem, em secador roto-aerado, foram realizados em uma faixa de

25 a 40% de umidade relativa do ar.

3.25.2-Medidas de vazio massica de solidos e velocidade do ar de secagem

A velocidade do ar de secagem foi medida por um anemdémetro de fio quente TSI
Incorporated, modelo 9545. As medidas de velocidade do ar de secagem foram realizadas
antes do sistema de aquecimento (na tubula¢do de 0,2 m), para isto, o anemdmetro foi
colocado em diferentes posicdes radiais. A partir dos resultados encontrou-se a velocidade
média.

A vazdo massica de solidos foi ajustada pela coleta periddica de amostra na entrada
do secador e pesagem em balanc¢a analitica da marca Marte, modelo AY?220, de precisdo 10
g. Apos o inicio da secagem as coletas foram realizadas na saida do secador e entdo obteve-se

a massa.

3.25.3-Medidas do tempo médio de residéncia

As medidas do tempo médio de residéncia foram realizadas aferindo a carga de
solidos do secador em balanca analitica da marca Marte, modelo AY220, de precisiol0™ g e

dividindo pela vazao de sélidos alimentados. Os calculos foram feitos utilizando base seca.
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Vale ressaltar que essas medidas eram realizadas apenas no final de cada corrida,

considerando a necessidade de remocao das sementes do leito do secador.

3.25.4-Medidas de temperaturas

As temperaturas do ar, na entrada e na saida do secador, foram medidas utilizando-se
termopares de cobre-constantan previamente calibrados. As temperaturas dos solidos, na
entrada e saida, também foram medidas por termopares de cobre-constantan. Sendo que, para
estas medidas, os solidos foram coletados em um recipiente isolado termicamente, a fim de

evitar interferéncias do ambiente.

3.25.5-Taxa de secagem

A taxa de secagem (R,,) foi calculada por balango de massa no sistema. Esta taxa é
relacdo entre a quantidade de 4gua evaporada e o tempo de residéncia das particulas no

secador.

3.25.6- Secagem com residuo de acerola pré-tratados com etanol

Os residuos de acerola foram pulverizados com etanol 93,2 °GL, na propor¢do de 2 L
para 3 kg de residuo de acerola umido, sendo as mesmas deixadas em repouso por 1,5 h até o

momento da secagem (Silva, 2014).

3.25.7-Planejamento experimental

As secagens hibridas do residuo de acerola foram realizadas de acordo com um
planejamento composto central com 17 experimentos (Tabela 3.3), dos quais 8 pontos
fatoriais, 6 pontos axiais € 3 réplicas no pontos centrais (Oortogonalidade = 1,35). As varidveis
independentes foram: temperatura do ar de secagem (°C), velocidade do ar de secagem (m/s) e
poténcia das lampadas infravermelhas (W). As codificacdes para estas varidveis sao

representadas pela Equagdo 3.13, Equagdo 3.14 e Equagao 3.15, respectivamente:

48



__ T (°C)-115,0

1= 35,0
v (m/s)-2,3
%, = L0
0,75
P (W)—850,0
X3 e —
250

Tabela 3.3: PCC para as secagens em roto-aerado assistidas por infravermelho.

3.13

3.14

3.15

X X2 X3 T (°C) v (m/s) P (W)
-1 -1 -1 80,0 1,5 600,0
-1 -1 1 80,0 1,5 1100,0
-1 1 -1 80,0 3,0 600,0
-1 1 1 80,0 3,0 1100,0
1 -1 -1 150,0 1,5 600,0
1 -1 1 150,0 1,5 1100,0
1 1 -1 150,0 3,0 600,0
1 1 1 150,0 3,0 1100,0
-1,3 0 0 67,6 2,3 850,0
1,3 0 0 162,4 2,3 850,0
0 -1,3 0 115,0 1,3 850,0
0 1,3 0 115,0 3,3 850,0
0 0 -1,3 115,0 2,3 511,7
0 0 1,3 115,0 2,3 1188,3
0 0 0 115,0 2,3 850,0
0 0 0 115,0 2,3 850,0
0 0 0 115,0 2,3 850,0

As respostas avaliadas foram umidade, atividade de agua, temperatura do material,

acidez titulavel total, acido ascorbico, atividade antioxidante, fenolicos e flavonoides.
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3.26- Otimizacao utilizando o algoritmo de evoluc¢io diferencial

As otimizagdes combinaram o algoritmo de evolucdo diferencial com as fungdes
objetivo geradas a partir das regressdes multiplas oriundas das matrizes de planejamento
utilizando o software Statistica®. Para isto, foi implementado um cddigo no software
Matlab® baseado no trabalho desenvolvido por Silva (2012b). Este algoritmo segue as etapas

descritas no fluxograma apresentado na Figura 3.8. Nao foram impostas restri¢des.

Definir os parametros do algoritmo de ED
(tamanho da populacdo. método de cruzamento.

3

Gerar populacdo inicial randomicamente dentro

do dominio de variaveis de projeto.

¥

Avaliar a funciio objetivo e classificar a
populacio segundo esse critério.

v

Aplicar o operador de mutacio.

v

Aplicar o operador de cruzamento (apds esses

dois passos, uma nova populacfio € gerada).
. o

v

i Y
Processo de selecdo (substitui os piores individuos da

populacio em termos do valor da funcio objetivo).
N >

Critério de
parada

Resultados

Figura 3.8: Fluxograma geral da otimizagao por ED Adaptado de Silva (2012b).

Foram realizadas duas otimizacdes em diferentes etapas deste trabalho. A primeira
visando a maximizacdo da extracdo de compostos bioativos do residuo de acerola. E a
segunda com intuito de maximizar a secagem em secador roto-aerado assistida por

infravermelho.
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Na primeira otimizagao, isto €, maximiza¢ao da extracao de compostos antioxidantes
foram realizados trés estudos de caso de otimizacdo: o Caso 1 visando a maximizagao do teor
de fenolicos totais, o Caso 2 a maximiza¢ao do teor de flavonoides totais ¢ o Caso 3 com
intuito de minimizar o ICsy. As variaveis de projeto, na forma codificada, foram tempo de
extracdo, razao liquido/so6lido e concentracao de etanol.

Na segunda otimizagdo, isto ¢, maximizacdo da secagem dos residuos de acerola,
foram realizados dois estudos de caso de otimizagdo: o Caso 1 visando a maximizacdo da
remocao de umidade e o Caso 2 a minimizagdo da atividade de 4gua. As varidveis de projeto,
na forma codificada, foram temperatura do ar de secagem, velocidade do ar de secagem e

poténcia das lampadas de infravermelho.
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Capitulo 4
RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo, sdo apresentados e discutidos os resultados da caracterizacao do
residuo do processamento da acerola, das extragdes de bioativos realizadas com solugdes
hidroetanolicas em ultrassom e micro-ondas, das secagens em secador roto-aerado assistidas

por infravermelho com e sem pré-tratamento dos residuos com etanol.

4.1- Caracterizacao do residuo de acerola

A composicao das frutas pode ser influenciada por diversos fatores como a
localizagdo geografica, praticas de cultivo, regime pluvial, exposi¢do a luz do sol,
caracteristicas genéticas e, principalmente, o estigio de maturacdo em que os frutos se
encontram (Matsuura et al., 2001). A caracterizacdo do residuo de acerola mostrou que este
material possui elevados angulos de repouso estatico e dinamico (Tabela 4.1), que podem
estar relacionados a sua elevada umidade, baixa esfericidade, e rugosidade, sendo assim
caracterizados como material de dificil escoamento (Nogueira, 2016; Medeiros et al., 2001).
Esses resultados foram proximos aos reportados por Bortolotti (2012) e Silva (2015) para os
residuos de acerola utilizados em seus trabalhos, os quais apresentaram angulos de repouso
estatico de 40,0 + 2,2° e 50,67 £ 0,44° e dinamico de 49,3 + 4,2° e 55,87 + 0,28°,
respectivamente. Os resultados da massa especifica real e aparente foram proximos aos
encontrados por Nogueira (2016) e Ramadan (2017), 1,575 + 0,035 e 1,486 + 0,032 g/cm?,
0,886 += 0,035 ¢ 0,813 £ 0,014 g/cm?, respectivamente.

Tabela 4.1: Caracterizagao fisica do residuo de acerola.

Angulo de repouso estatico (°) 48,0 £0,2
Angulo de repouso dinamico (°) 50,5+ 2,1
Massa especifica real (g/cm?) 1,414 + 0,007
Massa especifica aparente (g/cm?) 0,845 £ 0,030
Esfericidade 0,60 + 0,02
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A analise da composi¢do centesimal mostrou que o residuo de acerola possui elevada
concentragdo de fibras totais (Tabela 4.2). A Food Nutrition Board (FNB), por meio das
Referéncias Didrias Indicadas (DRI), definiu a recomendagdo adequada para as fibras de 38g
para homens e 25g para mulheres, ambos adultos. O termo fibra descreve uma variedade de
polissacarideos vegetais que contém constituintes que ndo podem ser facilmente digeridos e
absorvidos pelo sistema digestivo humano. Esses constituintes, portanto, ndo possuem valor
calorico, mas demonstraram auxiliar no tratamento de uma grande variedade de problemas
digestivos, como promover a microbiota intestinal util (Dreher, 2001). O consumo de fibras
estd associado a prevencdo de cancer no trato gastrointestinal, colo-retal, figado ¢ mama
(Bradbury et al., 2014). O consumo também estd relacionado a prevengdo de diabetes,
doengas cardiovasculares, controle do apetite, melhoria da fung¢ao imune e alivio de condi¢des

inflamatorias (sindrome do intestino irritavel) (Slavin, 2013).

Tabela 4.2: Anélise centesimal e caracterizagao fisico-quimica do residuo de acerola.

Fibras totais (g/100 g b.s.) 51,12+ 0,52
Proteinas (g/100 g b.s.) 10,13 £0,15
Lipideos (g/100 g b.s.) 5,43 +0,37
Carboidratos (g/100 g b.s.) 30,86 = 0,12
Calorias (kcal/100g) 315,0+ 7,71
Cinzas (g) 2,46 £0,09
Acucares redutores (g/100 g b.s.) 2,13 £0,08
Umidade (g/100 g b.u.) 79,58 £ 2,61
pH 39+0,1

A quantidade de proteinas foi superior ao encontrados por Silva et al. (2012a) e
Sobrinho (2014), 7,04 £ 0,5 e 8,70 £ 0,10%, respectivamente. Esse material pode ser utilizado
como complemento nos ingredientes para o preparo de produtos alimenticios, com intuito de
agregar valores proteicos. A RDC-ANVISA 360/03 preconiza 75 g/dia para uma dieta de
2000 kcal/8400 kJ para um individuo adulto.

A quantidade de lipideos e carboidratos presentes no residuo de acerola foram
superiores aos encontrados por Sobrinho et al. (2014). Os lipideos sdo fornecedores de
calorias e de 4cidos graxos, substancias muito importantes em nosso organismo por

auxiliarem a absor¢do das vitaminas A, D, E e K. Os carboidratos servem como fonte de
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energia, pois se transformam em glicose, poupando assim as proteinas da fungdo energética.
Os teores de lipideos e carboidratos quantificados no residuo de acerola representam 15,5 e
23,0% da recomendacao diaria da FNB, respectivamente. O teor de agucares redutores foi
proximo ao de Nobrega (2012) e Ramadan (2017), 2,50 + 0,10 e 2,66 = 0,02 g / 100 g,
respectivamente. O pH inferior a 4,0 caracteriza o residuo de acerola como muito acido
(Ribeiro e Seravalli, 2007). Baixo pH aliado a baixa umidade inibe a proliferacdo de
microrganismos, o que propicia uma maior estabilidade, pois os fungos geralmente preferem
pH entre 4,5-5,0 e as bactérias preferem pH proximo a neutralidade (6,5-7,0).

Os resultados da andlise de espectrometria de fluorescéncia de raios-X (FRX)
mostraram a predominancia de potassio, célcio e fosforo no residuo de acerola (Tabela 4.3). O
potéassio contribui para o metabolismo e para a sintese das proteinas e glicogénio. Estudos
epidemioldgicos mostraram que dietas ricas em potassio implicam na diminui¢dao da pressao
arterial, reducdo da mortalidade devido a doengas cardiovasculares, prevencdo de doencas
renais, diminuicdo de osteoporose e prevencdo de diabetes, pois baixos teores de K estido

relacionados a intolerancia a glicose (He e McGregor, 2008).

Tabela 4.3: Elementos minerais no residuo de acerola determinados por FRX.

Minerais Concentragao Recomendacao diaria % V.D.
(mg/100g) (mg/dia)*

K 3650 £ 56 4700 77,7
Ca 805+7 1000 80,5
P 420 + 14 700 60,0
Cl 230+ 0 3600 0,4
Mg 130+0 260 50,0
Fe 45+7 14 321,4
Ru 30£0 - -
Mo 30£7 0,045 66666,7
Zn 20+ 0 7 285,7
Si 200 - -

Sr 25+ 7 - -
Cu 2+0 0,900 2222
*ANVISA.
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O célcio ¢ um componente essencial do osso e ¢ importante para muitas funcdes
fisiologicas, incluindo contragdo e o relaxamento muscular, na transmissdo de impulsos
nervosos, na ativacao das reagdes enzimaticas, ¢ na estimulagdo da secrecao hormonal. Com a
falta deste mineral na alimentacdo, o organismo busca manter os niveis sanguineos
diminuindo a excregdo, aumentando a absor¢do ¢ retirando calcio dos ossos (Battestin et al.,
2002; Gattineni, 2014). O baixo consumo de calcio esta associado a osteoporose, cancer de
coOlon, hipertensao arterial e obesidade (Pereira et al., 2009). O fosforo combinado com o
calcio tem participagdo na formacdo de ossos e dentes, contribui na metabolizagdo do
carboidrato, colabora com varios sistemas enzimaticos € no sistema nervoso.

Em menores quantidades, mas satisfatorias se comparadas com as recomendagdes
diarias da ANVISA, foram mensurados magnésio, ferro, molibdénio, zinco e cobre. O
magnésio ¢ cofator em mais de 300 reagdes enzimaticas envolvendo o metabolismo
energético, sintese de proteina e acido nucléico. E absorvido no intestino delgado e a
concentragdo sérica € controlada pela excrecao do rim. A deficiéncia de magnésio pode causar
fraqueza, tremores, convulsdes e arritmias cardiacas (Elin, 1988; Musso, 2009). O ferro
participa de diversos processos metabdlicos, incluindo o transporte de oxigénio, sintese do
DNA e transporte de elétrons (Lieu et al., 2001). O Molibdénio catalisa reacdes de
transferéncia de oxigénio e diversas enzimas-chave que ajudam o corpo a usar hidratos de
carbono, gorduras e proteinas. A deficiéncia de molibdénio pode acarretar em males como:
taquicardia, nusea, vomitos, falta de ar e at¢é mesmo o coma (Barceloux, 1999). O zinco
possui propriedades anti-inflamatorias e antioxidantes, esta associado a regulagcdo do nivel de
testosterona, sua deficiéncia pode implicar em distirbios neuro-sensitivos e diminui¢do da
massa magra corporal (Prasad, 2008). O cobre ¢ um cofator essencial de diversas
metaloenzimas, ademais estudos mostraram que a associacdo de cobre e zinco com f3-
amiloide peptideo ¢ uma alternativa para o tratamento e prevencdo de Alzheimer (Cherny et
al., 2001).

A Portaria n® 31/98, da Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria, define “alimento
fonte de vitaminas e minerais” como “aquele com no minimo 15% da Ingestdo Didria
Recomendada (IDR) de referéncia por 100 gramas de alimento s6lido” e “alimento rico em
minerais e vitaminas” como “aquele que contém no minimo 30% da IDR de referéncia por
100 gramas de alimento solido”. Portanto, como se pode observar na Tabela 4.3 o residuo de
acerola ¢ rico em minerais e pode ser classificado como fonte de potassio, calcio, fosforo,

magnésio, ferro, molibdénio, zinco e cobre.
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As andlises fisico-quimicas para determinagdo dos compostos bioativos mostraram a
presenca de compostos fendlicos totais, flavonoides totais e acido ascérbico (Tabela 4.4).
Foram determinados ainda a acidez total titulavel e a capacidade antioxidante pelo método de
redugdo do radical DPPH. Os resultados foram proximos aos relatados por Duzzioni et al.
(2013), Nogueira (2016), Silva (2014) e Silva (2015) em trabalhos com residuo de acerola. As
concentragdes de acido galico compreendidas entre 100 ¢ 1000 mg/100 g sdo considerados
pela literatura como valores intermediarios (Vasco, 2008). De acordo com Garmus et al.
(2015) os extratos podem ser classificados em quatro categorias de acordo com ICsy, sendo
muito ativos se ICsop < 50 pg/mL, moderadamente ativos se 50 < ICsp < 100 pg/mL,
ligeiramente ativos se 100 < ICsp < 200 pg/mL e inativos se ICso > 200 pg/mL. Portanto, o
residuo de acerola in natura possui elevada capacidade antioxidante (ICsy = 36,6 pg/mL),

sendo uma excelente fonte de antioxidantes naturais.

Tabela 4.4: Compostos bioativos e capacidade antioxidante do residuo de acerola.

Acido ascorbico (mg/100 g b.s.) 38,7+ 0,4
Acido citrico (mg/100 g b.s.) 2776,2 £ 35,2
Fenodlicos totais (mg/100 g b.s.) 660,8 + 37,6
Flavonoides totais (mg/100 g b.s.) 3,9+0,2
Atividade antioxidante (ug/mL) 36,6 £ 3,0

A caracterizacdo do residuo de acerola mostrou seu elevado potencial nutricional
podendo auxiliar a suplementacdo de dietas, amenizando dessa forma, a caréncia em relacao
aos nutrientes que fazem parte da composicdo quimica dessa espécie. Além disso, esses
residuos com baixo ou nenhum valor econdmico agregado podem ter uma destinagdo

comercial, devido ao crescente interesse da populacao pelos alimentos funcionais.

4.2- Extracio assistida por ultrassom de compostos bioativos

A Tabela 4.5 apresenta os resultados do planejamento composto central proposto
para avaliar o efeito da concentragdo de etanol (x;), tempo de extragdo (x,), temperatura do
banho ultrassénico (x3) e razao liquido/sélido (x,) sobre o teor de compostos bioativos (TPC,

TFC e ICsy).
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Tabela 4.5: Resultados do PCC para extragao assistida por ultrassom (EAU).

Exp. C(%) t (min) T(CC) R(mL/g) TPC TFC ICs
1 70,0 30,0 30,0 14,0 3674 2,2 13,9
2 70,0 30,0 30,0 50,0 867,6 3,1 7,8
3 70,0 30,0 70,0 14,0 354,4 2,0 8,6
4 70,0 30,0 70,0 50,0 872,0 4,5 6,3
5 70,0 90,0 30,0 14,0 3753 2,2 20,4
6 70,0 90,0 30,0 50,0 910,5 3.3 12,0
7 70,0 90,0 70,0 14,0 346,0 1,8 12,8
8 70,0 90,0 70,0 50,0 864.,4 4,4 7,3
9 93,6 30,0 30,0 14,0 249,8 2,3 41,9
10 93,6 30,0 30,0 50,0 420,3 3.8 19,2
11 93,6 30,0 70,0 14,0 336,1 1,6 233
12 93,6 30,0 70,0 50,0 548,8 4,7 11,8
13 93,6 90,0 30,0 14,0 2717,1 2,5 27,3
14 93,6 90,0 30,0 50,0 467,4 4,0 27,1
15 93,6 90,0 70,0 14,0 329,8 2,9 20,0
16 93,6 90,0 70,0 50,0 580,8 4,3 12,0
17 63,5 60,0 50,0 32,0 690,8 3,6 9,9
18 100,0 60,0 50,0 32,0 2484 3,2 32,8
19 81,8 13,6 50,0 32,0 612,2 2,7 9,0

20 81,8 106,4 50,0 32,0 644,3 3,3 7,2
21 81,8 60,0 19,1 32,0 556,6 2,3 11,1
22 81,8 60,0 80,9 32,0 588,4 3,7 7,3
23 81,8 60,0 50,0 4,2 100,7 0,6 33,6
24 81,8 60,0 50,0 59,8 752,8 3.4 10,1
25 81,8 60,0 50,0 32,0 694.,4 2,9 7,9
26 81,8 60,0 50,0 32,0 707,5 3,0 8,5
27 81,8 60,0 50,0 32,0 684,5 2,9 8,3

TPC (mggag.100 g7); TFC (Mgruina. 100 g7); ICso (ng.mL™)
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As equacdes empiricas para predi¢do de TPC, TFC e ICsy foram obtidas usando

técnicas de regressdo multipla e sdo apresentadas a seguir:

TPC = 647,12+ x'b; + x'By1x 4.1
-112,81 -61,21 0 16,06 -36,15 X,
0 0 0 0 0 X,
Na qual: b, = ; B = € x= .
22,54 16,06 0 0 0 X,
192,27 -36,15 0 0  -79,15 x,
0 0,32 0 O 0 X,
0 0 0 0 0 X,
Na qual: b, = ; B, = e x= .
0,24 0 0 0 0I5 X,
0,92 0 0 015 -0,30 X,
IC50=8,24+X_,b3+X_,B3£ 4.3
6,20 4,60 0 0 O X,
0 0 0 0 O X,
Na qual: b, = ; By = e x=
-3,53 0 00 O X,
-4,87 0 0 0 479 x,

A analise de variancia (ANOVA) foi realizada para avaliar a adequagdo das equagdes
e significancia dos fatores. Os modelos completos apresentaram 17, r,i¢%, valor F e p-valor de
TPC (0,977; 0,951; 36,944; <0,0001), TFC (0,933; 0,854; 118,866; <0,0001) e ICs¢ (0,911;
0,806; 8,734; 0,0003), respectivamente. Os graficos de Pareto e a significancia dos fatores
para um nivel de confianca de 95% sao disponiveis no Apéndice B. Os modelos reduzidos
apresentaram 12, I,j¢>, valor F e p-valor de TPC (0,972; 0,961; 93,275; <0,0001), TFC (0,891;
0,865; 34,363; <0,0001) e ICsy (0,842; 0,804; 22,343; <0,0001), respectivamente. Isso
demonstra a capacidade das equagdes para descrever a relagdo entre variaveis independentes e
dependentes. Vale ressaltar que os residuos foram aleatoriamente e normalmente distribuidos.
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A Figura 4.1 apresenta as superficies para as respostas investigadas em funcdo de duas das

variaveis independentes analisadas, com as demais no nivel central.
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Figura 4.1: Superficies de respostas para os bioativos da extragao assistida por ultrassom.
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O efeito linear da concentragdo de etanol foi negativo e significativo para o contetido
fenolico total e positivo para ICsy. Portanto, maiores concentragdes de etanol reduzem a
extracdo de compostos fenolicos e antioxidantes (ver Fig. 4.2). Observou-se que uma redugao
na concentra¢do de etanol de 93,6% para 70% duplicou a extracdo de TPC e reduziu ICsy em
59,4% na comparagdo das condi¢des P10 e P2. A adi¢do de uma pequena quantidade de agua
em solventes organicos, geralmente cria um meio mais polar, o que facilita a extragdo de
polifendis que estdao intimamente relacionados com a atividade antioxidante desses materiais.

O efeito do tempo de extracdo (x,) ndo foi estatisticamente significativo (p <0,05),
portanto, os tempos reduzidos propostos no PCC sao suficientes para a extragao de compostos
fenolicos. Goula et al. (2016) enfatizam que o uso de ultrassom permite executar extracdes em
tempos até 100 vezes menores do que quando se utilizam métodos convencionais. As imagens
do microscopio eletronico de varredura (Figura 4.2) mostraram ruptura da parede celular e
consequentemente formagdo de microporos na amostra submetida ao ultrassom. Isto
proporciona um aumento da area superficial em contato com o solvente o que favorece a

extragdo (Lou et al., 2010).

Figura 4.2: MEV do residuo de acerola antes (a) e apos (b) a extragdo assistida por ultrassom.

A temperatura teve um efeito significativo e positivo sobre o teor de flavonoides
totais, observa-se, por exemplo, comparando os experimentos P2 (realizado a 30°C) com o P4
(realizado a 70°C) que houve um aumento de 31,0% no TFC. O ICs, apresentou os valores

mais baixos em temperaturas mais elevadas (Figura 4.1), e houve reducdo de 55,7% da
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condi¢do P14 (realizado a 30°C) a P16 (realizado a 70°C). Lou et al. (2010) enfatizam a
influéncia desta variavel nas propriedades do solvente, temperaturas mais elevadas implicam
maior pressao de vapor, formagao de mais bolhas e, portanto, maior rompimento celular.
Além disso, o aumento da temperatura aumenta a solubilidade dos analitos no solvente
facilitando a difusao a partir da matriz da amostra para a regiao externa.

O efeito linear da razao liquido/sélido foi positivo e significativo para TPC e TFC e
negativo para ICsy (Fig.4.1). Razdes liquidos/s6lidos maiores podem aumentar até 149,8% a
extracdo de compostos fendlicos (P7 a P8), 144,4% do conteudo total de flavonoides (P7 a
P8) e reduz em até 50,2% ICsy (P9 a P10). Acredita-se que isso ocorra pois solugdes menos
concentradas favorecem o processo de transferéncia de massa do soluto para o solvente.

Os maiores valores dos compostos bioativos obtidos neste conjunto de experimentos
foram: TPC igual a 910 mg/100 g (P6: 70,0%, 90 min, 30°C, 50 mL/g), TFC igual a 4,7
mg/100g (P12: 93,6%, 30 min , 70°C, 50 mL/g) e ICs( igual a 6,3 ng/mL (P4: 70,0%, 30 min,
70°C, 50 mL/g). Observa-se, portanto que as condi¢des operacionais para obter as maiores
extracdes para TPC, TFC e elevada atividade antioxidante sdo diferentes. Diante disso,
realizou-se a otimizagdo por meio da andlise com a fungdo de desejabilidade para determinar

uma condicao de operacdo que maximizasse a extragdo (Figuras 4.3, 4.4 ¢ 4.5).
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Figura 4.3: Analise de desejabilidade para TPC na extracdo assistida por ultrassom.
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Figura 4.4: Analise de desejabilidade para TFC na extracao assistida por ultrassom.
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Figura 4.5: Analise de desejabilidade para ICsy na extragdo assistida por ultrassom.

Observa-se nas Figuras 4.3, 4.4 ¢ 4.5 que além do fato ja constatado que o tempo de

extracao (x,) ndo influencia nenhuma das respostas, o TPC ¢ pouco afetado pela temperatura
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(x3), TFC ¢ pouco influenciado pela concentragdo (x;) e ICsyo € pouco afetado pela razao
liquido/solido (x,).

A Tabela 4.6 mostra o resultado da analise da melhor condi¢ao de extracao. A
concentracdo de etanol deve estar entre 67,2 ¢ 67,8%, portanto, o valor médio (67,5%) foi
selecionado. O tempo ndo foi estatisticamente significativo para as extragdes, portanto, foi
usado o menor tempo proposto no PCC (13,6 min). As maiores temperatura e razao
liquido/sélido apresentaram os melhores resultados, portanto, utilizaram-se as maximas

temperatura e razao liquido/solido do PCC (80,9°C e 59,8 mL/g).

Tabela 4.6: Anélise da desejabilidade para os bioativos da EAU.

C (%) t (min) T (°C) R (mL/g)
X1 X2 X3 X4
TPC <-1,186 Independe  Independe 1,547
TFC Independe Independe >0,412 >0,513
1Cso -1,237 < X;<-0,1031 Independe 1,547 Independe
-1,237<X,<-1,186 Independe 1,547 1,547

Conclusao
67,2<C (%) <678 13,6 min 80,9 °C 59,8 mL/g

4.2.1- Validac¢ao dos modelos

A condicao de maior desejabilidade foi testada em um experimento adicional para
validar a previsibilidade dos modelos estabelecidos. Como comparacdo, realizou-se uma
extragdo convencional utilizando metanol como extrator. Os resultados experimentais obtidos
na condi¢do de maior desejabilidade, utilizando o método de extragdao convencional e aqueles

preditos pelos modelos reduzidos sdo apresentados na Tabela 4.7.

Tabela 4.7: Resultados pelo método convencional, condi¢dao desejavel e predito pelo modelo.

Extracao Condi¢ao: maior Predito pelo

conventional  desejabilidade = modelo reduzido

TPC (mg/100 g)  538,5+ 13,8  931,2 +40,1 912,14
TFC (mg/100 g) 3,2+0,3 4,8+0,3 5,26
ICso (ng/mL) 9,3+0,1 56+0,3 5,95
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Verificou-se que a extragdo estudada usando o banho ultrassonico e solucao
hidroetanélica foi mais eficiente do que o método convencional com metanol. Resultados
semelhantes foram encontrados por Oniszczuk e Olech (2016) utilizando 80% de etanol e
80% de metanol para a extracdo de acidos fendlicos da Brassica oleracea L. var. sabellica. O
etanol e suas diluigdes sdo recomendados pela US Food and Drug Administration para fins de
extracdo por causa de sua baixa toxicidade. O maior valor obtido ¢ devido ao processo de
cavitacdo que ocorre no banho ultrassonico. As cavitagdes rompem a estrutura do material,
melhorando o contato do solvente com o material (Sharmila et al., 2016). Além disso, a
polaridade dos solventes e sua afinidade com os polifendis devem ser consideradas (Bouras et
al., 2015).

Os resultados experimentais obtidos para TPC, TFC e ICsp na condigdo desejavel
foram comparados aos resultados dos 27 experimentos do PCC, Figuras 4.6 a 4.8, em que os
valores da condi¢dao desejavel sdo indicados por uma linha horizontal. Como esperado, os
resultados obtidos nas condi¢des estabelecidas pelo método de desejabilidade foram os
melhores quando comparados com todos os experimentos realizados no planejamento
experimental, pois apresentaram maiores valores de compostos fendlicos e flavonoides e

inferior ICsy.
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Figura 4.6: Comparagao dos resultados de TPC do PCC com a condig¢ao 6tima.
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Figura 4.7: Comparag¢ao dos resultados de TFC do PCC com a condigdo 6tima.
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Figura 4.8: Comparag¢ao dos resultados de ICsy do PCC com a condi¢do 6tima.
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Portanto, usando a concentragdo de etanol, tempo, temperatura e razao liquido/s6lido
em condi¢des ideais, ¢ possivel extrair compostos fenolicos e antioxidantes com menores
custos de energia, menor impacto ambiental e maior rendimento. Os resultados obtidos
experimentalmente ndo foram significativamente diferentes dos previstos pelos modelos (t-

Student, p > 0,05), confirmando que os modelos sdo adequados para representar a otimizagao.

4.2.2- Acidos fenélicos e flavonoides na condi¢io de maior desejabilidade

O cromatograma obtido em HPLC para o extrato do residuo de acerola na condi¢ao
otima mostrou presenca majoritaria de acido galico (111,7 = 16,0 mg/100 g) e em menores
quantidades de 4cido caféico (1,4 = 0,2 mg/ 100 g), acido p-coumarico (4,9 £ 0,2 mg/100g) e
rutina (1,2 + 0,2 mg / 100g). Quercetina, kaempferol e 4cido fertlico ndo foram detectados.
Os niveis de acido caféico e p-coumdrico quantificados por Bataglion et al. (2015) para a
polpa de acerola foram 5,33 + 0,67 e 11,36 = 1,42 pg/g, respectivamente. Mezadri et al.
(2008) relataram que o teor de rutina de frutas, celulose e suco de acerola variou de 0,58 +
0,06 a 3,01 + 0,13 g/L. Diferengas nos teores de bioativos podem ocorrer devido a diferenca
no cultivo € na maturagao da fruta.

As propriedades antioxidantes dos acidos fenolicos estdo relacionadas a doenca
cardiaca e preven¢do do cancer, inibi¢do do colesterol e envelhecimento (Garcia-Villalon et
al., 2016, Zhao et al., 2017). O acido galico e o 4cido caf€ico t€ém a capacidade de inibir o
processo de peroxidacdo lipidica (Bianchi et al., 1999). Enquanto o acido p-cumarico esta
associado a prevencdo de doencas vasculares, como trombose além de cancer (Luceri et al.,
2007; Janicke et al., 2005).

De acordo com Brand-Williams e Berset (1995), a capacidade antioxidante dos
acidos fenolicos segue a ordem: acido galico> acido cafeico> 4cido protocatequinico> acido
feralico> acido p-coumarico. A rutina possui propriedades antidiabéticas, anti-inflamatoérias e
pode ser utilizada no tratamento da doenca de Alzheimer e Parkinson (Gullon et al., 2017).
Portanto, a extragdo de compostos fendlicos a partir de residuos de acerola ¢ uma boa

alternativa para agregar valor a este material e reutilizar os compostos bioativos.
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4.2.3- Analise de espectroscopia de infravermelho do residuo de acerola

A analise de espectroscopia em infravermelho por transformada de Fourier (FT-IR)
do residuo de acerola, Figura 4.9, apresentou bandas entre 3398 cm™ e 2924 cm™ que podem
ser atribuidas as vibragdes de estiramento hidroxilico e deformagdo axial de C-H as quais
podem estar associadas a dcidos fenodlicos e carboxilicos (Hu et al., 2004, Anjos et al., 2015,
Liao et al., 2015). Os picos correspondentes a 1631 a 1452 cm™ sdo devido a vibragdo O-H de
moléculas de agua e polifenois, estiramento da carbonila (C = O) e do anel fenil (C = C)
(Cascant et al., 2016; Movasaghi et al. 2008; Liao et al., 2015). A banda de absor¢do a 1294
cm” foi atribuida ao alongamento C = C-O-C (Jin et al., 2007). O pico a 1151 cm’
corresponde a C-OH de fenil (Hu et al., 2016). As bandas entre 1200 ¢ 1050 cm™ sdo
atribuidas aos compostos fenolicos e a vibragdo de estiramento C-O do polissacarideo. A
regido entre 800 e 550 cm™ é dominada por vibragdes de varios minerais de carbonato, além

de ser caracteristica das aminas aromaticas C-H e N-H (Cascant et al., 2016).
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Figura 4.9: Espectro de infravermelho para o residuo de acerola.
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4.3- Extracao assistida por micro-ondas de compostos bioativos

A Tabela 4.8 apresenta os resultados do planejamento composto central proposto

para avaliar o efeito do tempo de extracdo (x;), razao liquido/sélido (x,) e concentragdo de

solvente (x3) sobre o teor de compostos bioativos (TPC, TFC e ICsg) ap0os extragdes assistidas

por micro-ondas.

Tabela 4.8: Resultados do PCC para extracao assistida por micro-ondas.

Experimento t(s) R (mL/g) C(%) TPC TFC ICso
1 40,0 30,0 60,0 864,1 £ 11,8 2,63+ 0,04 4,23 +0,11
2 40,0 30,0 80,0 767,0+ 17,1 1,89 +£0,06 4,85 +0,01
3 40,0 90,0 60,0 1347,8 £ 22,6 2,75 +0,08 3,37+0,16
4 40,0 90,0 80,0 1210,3 £55,5 2,94 £ 0,08 4,26+0,11
5 240,0 30,0 60,0 761,2+ 13,8 3,67 £0,04 2,83 +0,13
6 240,0 30,0 80,0 807,2 £24,5 2,38+ 0,08 4,30 £ 0,03
7 240,0 90,0 60,0 1465,2 £22.8 5,14+0,3 1,35+0,01
8 240,0 90,0 80,0 1324,1 +£45,3 4,47 +0,29 2,03 +£0,02
9 5,0 60,0 70,0 1028,5 + 35,3 1,58+0,12 4,17+0,22
10 275,0 60,0 70,0 1323,6 + 40,7 3,95+0,13 2,53 +0,03
11 140,0 19,4 70,0 550,3 + 29,7 2,73 £0,08 3,67+0,27
12 140,0 100,6 70,0 1494,2 + 80,6 3,64 £0,11 1,21 £0,01
13 140,0 60,0 56,5 1333,5+ 59,9 3,95+0,18 2,42+0,20
14 140,0 60,0 83,5 1012,9 + 26,2 2,90+ 0,16 3,67 +£0,03
15 140,0 60,0 70,0 1215,1 £ 39,6 3,19+0,10 2,97 +£0,12
16 140,0 60,0 70,0 1331,0+101,3 3,19+0,08 3,00+£0,15
17 140,0 60,0 70,0 1375,4 £ 62,3 3,74+0,16 2,51+0,15
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Figura 4.10: Superficies de respostas para os biotivos da extragdo assistida por micro-ondas.
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A analise de variancia (ANOVA) foi realizada para avaliar a adequagdo das equagdes
e significancia dos fatores. Os coeficientes da equacdo empirica e sua significancia (valores
de p) sdo apresentados no Apéndice C. Os valores dos coeficientes de determinagdo (R?) e dos
coeficientes de determinagao ajustados (Adj-R?) mantiveram-se entre 0,8990 e 0,9591, o que
indica que as equagdes de regressdo sdao apropriadas para descrever o projeto experimental.
Vale ressaltar que os residuos foram aleatoriamente e normalmente distribuidos.

O efeito do tempo de extragdao (x;) foi estatisticamente significativo e positivo (p
<0,05), portanto, os tempos maiores propostos no PCC sdo indicados para aumentar a
extracdo de compostos fendlicos e flavonoides. Entretanto, o efeito quadratico desta variavel
foi significativo e negativo. Isto sugere que a exposicdo prolongada a temperaturas elevadas
favorece a degradagdo destes compostos (Huang et al., 2016; Arenas et al., 2016). O aumento
do tempo de extracdo (5 para 275 s) resulta no aumento de até 28,7% do TPC (1028,5 para
1323,6 mggap/100 g), aumento de até 143,8% do TFC (1,6 para 3,9 mguin/100 g) e reducdo
de até 40,5% do 1Cs (4,2 para 2,5 pg/mL).

O efeito linear da razao liquido / s6lido foi positivo e significativo para TPC e TFC e
negativo para ICsy (Apéndice C). O aumento da razdo liquido/solido (19,4 para 100,6 mL/g)
pode aumentar em até 171,5% a extragdo de TPC (550,3 para 1494,2 mggap/100 g ), 33% a de
TFC (2,7 para 3,6 mgnina/ 100 g) e reduzir em 67,6% o ICs¢(3,7 para 1,2 pg/mL). A elevada
razdo liquido/sélido fornece solugdes menos concentradas o que favorece o processo de
transferéncia de massa do soluto para o solvente.

O efeito linear da concentragdo de etanol foi negativo e significativo para os teores
de fenolicos e flavonoides totais e positivo para ICsy. Portanto, menores concentragdes de
etanol aumentam a extragdo de compostos fenolicos e antioxidantes. A reducdo da
concentragdo de etanol (83,5 para 56,5%) pode aumentar em até 31,7% a extragdo de TPC
(1012,9 para 1333,5 mggar/100 g), 34,5% a de TFC (2,9 para 3,9 mgina/100 g) € reduzir em
35,1% o 1Cs¢ (3,7 para 1,2 pg/mL). O etanol diluido pode ter sido mais eficaz na extracao de
compostos fenolicos porque a adicdo de uma pequena quantidade de agua em solventes
organicos cria um meio mais polar, o que facilita a extracdo de polifendis. Além disso, esses
compostos ocorrem naturalmente como glicosideos e a presenca de agucares os torna mais
soluveis em agua (Shahidi e Naczk, 2004; Spigno et al., 2007).

A maior concentragdo de compostos fenolicos totais no conjunto de experimentos

realizados (1494,2 + 80,6 mggap/100 g) foi observado em 140 s, 100,6 mL.g” e 70% de
70



etanol (Experimento 12). A maior extragdo de TFC (5,1 £ 0,3 mgytina/100 g/ ) foi observada na
condicdo: 240 s, 90,0 mL/g e 60% de etanol (Experimento 7). A maior atividade antioxidante,
isto ¢, o menor valor de ICsp (1,2 £ 0,01 pg/mL) foi observado a 140 s, 100,6 mL/g e 70% de
etanol (Experimento 12).

Com o objetivo de determinar as condigdes operacionais que proporcionem as
maiores extracdes de compostos fendlicos, flavonoides e elevada atividade antioxidante foi

realizada a otimizagao utilizando um algoritmo de evolugao diferencial.

4.3.1- Otimizacdo utilizando o método da evolucdo diferencial e validacio dos

experimentos nas condicées otimizadas

O procedimento de otimizag¢dao foi conduzido para maximizar o conteudo fenolico
total (Opt 1), os flavonoides totais (Opt 2) e a capacidade antioxidante (isto é, minimizar ICs,
Opt 3). A Tabela 4.9 apresenta os resultados otimizados pelo algoritmo de evolugao

diferencial sob a forma de variaveis codificadas e seus valores correspondentes.

Tabela 4.9: Niveis preditos fornecidos pelo algoritmo de evolucao diferencial.

Optl Opt2 Opt3
(Max. TPC) (Max. TFC) (Min. ICs)
Tempo (s) (x1) 240 (1,0) 275 (1,35) 275 (1,35)
Razao liquido/sélido (mL g) (x3) 100,6 (1,35) 100,6 (1,35) 100,6 (1,35)
Concentragao de etanol (%) (x3) 60,0 (-1,0) 56,5 (-1,35) 60,0 (-1,0)

Para confirmar a previsdo das trés condigdes otimizadas, realizaram-se trés
experimentos. As respostas preditas e experimentais sdo apresentadas na Tabela 4.10. Os
resultados para compostos fendlicos totais, compostos flavonoides totais e atividade
antioxidante foram estatisticamente iguais (Teste Tukey). Essas novas extragdes foram
submetidas aos mesmos procedimentos analiticos experimentais que os aplicados desde o

inicio deste estudo. Todas as medidas em condi¢des otimizadas foram realizadas em triplicata.
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Tabela 4.10: Resultados experimentais e preditos nas condi¢des otimizadas.

Optl (Max. TPC) Opt2 (Max. TFC) Opt3 (Min. ICs)

Exp. Pred. Exp. Pred. Exp. Pred.

TPC  1545,1+60,2 1516,1 1478,4 + 32,5 1466,0  1522,3+41,7 14918
TFC 5,62 +£0,06 5,24 5,65+0,03 5,70 5,71 £ 0,06 5,51
ICso 0,71 £ 0,04 0,77 0,72 £ 0,01 0,74 0,72 £ 0,02 0,69

TPC (mggag/100g); TFC (Mgutina/ IOOg'l); ICso(png/mL)

Considerou-se que a extracdo com 240 segundos, 100,6 mL/g e 60,0% de etanol foi a
melhor solugdo para esta combinacao de variaveis. Os resultados das extracdes de bioativos, a
partir do residuo de acerola, assistidas por micro-ondas ¢ a pelo método convencional sdo

mostrados na Tabela 4.11.

Tabela 4.11: Resultados para os método convencionais, condi¢ao otimizada e preditos pelos

modelos.
Extragdo Extragdo Extragdo  Extragdo com  Predito Erro
convencional convencional com micro-ondas pelo micro-
etanol metanol ultrassom modelo  ondas (%)
TPC 211,8+4,5 538,5+13,8 931,2+40,1 1545,1+£60,2 1516,1 1,9
TFC  2,54+0,3 3,2+0,3 4,8+0,3 5,62 +0,06 5,24 6,8
ICso 18,75+ 0.4 93+0,1 56+03 0,71 +0,04 0,77 8,5

As extragdes auxiliadas por micro-ondas forneceram TPC, TFC e atividade
antioxidante maiores do que as extragdes convencionais. Os TPC foram 186,9% e 629,5%
superiores aos das extracdes convencionais com metanol e etanol, respectivamente. Os TFC
foram 75,6 e 121,0% superiores aos das extragdes convencionais com metanol e etanol,
respectivamente. Enquanto os ICsp foram 92,4 e 96,2% inferior ao das extragdes
convencionais com metanol e etanol. O aumento das extracdes dos teores dos compostos
bioativos e da atividade antioxidante na extra¢do assistida por micro-ondas pode ocorrer
devido a transferéncia simultanea de massa e calor. A energia ¢ utilizada rapidamente para o
aquecimento da suspensdo, baseado no seu efeito direto sobre moléculas por condugdo idnica

e rotacdo do dipolo, que causam fric¢do e colisdes entre ions e dipolos (Zhang et al., 2011).
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As micro-ondas podem proporcionar uma elevada quantidade de movimento e de energia

auxiliando a ruptura celular. A penetragdo do solvente ¢ favorecida, o que resulta na

lixiviacao do analito alvo através da entrada de solvente de extragdo na matriz do material

(Chang et al., 2011). O menor tempo de extracao obtido na operagdo com micro-ondas e

consequentemente a reduzida exposi¢do a altas temperaturas, implicam na menor degradacao

dos compostos bioativos (Vuong et al., 2013).

4.4- Secagem em secador roto-aerado com infravermelho

A Tabela 4.12 apresenta os resultados do PCC para os experimentos de secagem de

residuo de acerola em secador roto-aerado assistido por infravermelho.

Tabela 4.12: Resultados do PCC para as secagens em roto-aerado assistido por infravermelho.

Exp. M;, M;oto Hold-up Rw T T T
1 77,1 65,8 183,7 25,6 6,1 46, 5 38,3
2 64,0 49,0 97,0 253 6,0 74,3 42,3
3 77,0 63,9 194,2 24,1 6,8 44,1 38,2
4 64,3 52,8 93,8 24,2 5,0 68,8 42,4
5 77,0 57,2 168,1 27,4 5,7 46, 7 45,3
6 64,2 42,8 98,3 28,1 5,2 76,7 70,1
7 78,0 46,6 122,0 30,0 6,2 48,3 45,8
8 66,2 42,1 83,2 29,3 4,7 72,7 70,5
9 69,1 64,0 120,3 21,8 3,7 61,8 33,3
10 69,7 48,1 76,8 30,5 3,1 62,4 61,3
11 69,5 57,4 145,1 24,0 5,4 64,3 46,1
12 70,8 51,5 131,7 23,8 5,6 62,2 43,5
13 76,9 62,3 124,1 294 3,9 38,25 47,1
14 59,1 36,6 68,8 31,3 4,3 84,4 72,6
15 68,9 55,7 73,2 25,2 3,1 59,7 45,8
16 70,9 55,5 70,7 26,2 3,2 61,8 44,6
17 68,7 56,8 65,6 26,1 3,0 61,2 44.9
18 60,9 24,9 105,0 29,8 7,0 86,3 74,5

*Miy (g/100g b.s.); Moo (2/100g b.s.); Hold-up (g); Rw (g/min); t (min); T (°C); Ty (°C)
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O residuo de acerola apresentou umidade média inicial de 78,7 £ 0,8 g/100 gb.u., apds
o infravermelho (Mjy) a umidade chegou até a 59,1 g/100 g b.u. (Experimento 14 (E14) 1188
W). Uma redugado de 24,3% em relacdo ao residuo imido alimentado. Esse valor corresponde
a 45,7% do total de umidade retirada do material na condicdo experimental E14. O tempo de
exposi¢ao do material nas lampadas infravermelho foi de 9 min. Para as poténcias de 600, 850
e 1100 W a redugdo média de umidade foi de 1,9 + 0,1%, 11,4 £ 1,0% e 18,3 + 1,6%,
respectivamente.

A umidade do material alimentado ao secador roto-aerado variou de acordo com a pré-
secagem com as lampadas de infravermelho. Sendo a média de 77,3+ 0,5 g/100 g b.u. (600
W), 69,7+ 0,9 g/100 g b.u. (850 W) e 64,7+ 1,0 g/100 g b.u. (1100 W). O tempo médio de
residéncia do material dentro do secador variou de 3,0 min (E17) a 6,8 min (E3). A taxa de
secagem no secador roto-aerado variou de 21,8 g/min (E9) a 31,3 g/min (E14). A umidade
final do material apos o secador roto-aerado (M) variou de 65,8 a 36,6 g/100 gb.u. para as
condi¢cdes E1 e E14, respectivamente. Portanto, foi possivel reduzir em até 53,5% a umidade
inicial do material em apenas 13,3 min de secagem. Esse tempo ¢ baixo quando comparado
com outras técnicas de secagem ja utilizadas para desidratacdo do residuo de acerola. O
secador de bandeja requer de 120 a 220 min (Nobrega, 2012) e no leito fixo de 25 cm de
espessura foram necessarios 159,3 a 300,7 min (Silva, 2015). O reduzido tempo necessario
para a secagem em secador roto-aerado se deve ao excelente contato fluido-particula (Silvério
et al., 2015). Vale ressaltar também que tempos de secagem prolongados podem resultar na
degradacdo de compostos bioativos (Huang et al., 2016; Arenas et al., 2016).

Os resultados experimentais da Tabela 4.12 foram submetidos a uma analise de
variancia (ANOVA), a fim de se avaliar a adequabilidade dos modelos e a significancia dos
fatores (p<0,10), Apéndice D. Os valores dos coeficientes de determinagdo dos modelos para
previsdo das respostas (Moo, Hold-up, Rw e 1) em funcdo das varidveis independentes foram
superiores a 0,80. Por meio dos parametros ¢ possivel quantificar os efeitos das variaveis
independentes nas respostas de interesse.

E possivel observar nos resultados da Tabela 4.12 que o aumento da temperatura do ar
de secagem de 67,6°C (E9) para 162,4°C (E10) proporcionou um acréscimo de 319% na
redu¢do da umidade. De forma anéloga, o aumento da poténcia de 511,7 W para 1188,3 W
implicou no aumento de 30% da remog¢ao da umidade.

A maior reducdo de umidade foi na condi¢ao E14, na qual foi possivel reduzir de 78,7

(na entrada do secador) a 36,6 g/100 gb.u (apods o roto-aerado), o que corresponde a 53,5%.
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Visando a uma maior redu¢do da umidade do material, além dos 17 experimentos do
planejamento composto central, realizou-se a secagem na condi¢do E18 (180,0°C; 2,3 m/s;
1188,3 W). Para esta condi¢do, a umidade apds o infravermelho foi de 60,9 g/100 g b.u.
(reducdo de 22,9%) e apds o roto-aerado foi de 24,9 g/100 g b.u. (reducdo de 59,1%).
Portanto, a reducgdo de 68,5% em apenas 16,0 min dos quais 7,0 min corresponde ao tempo de
residéncia dentro do secador roto-aerado e 9,0 min em exposi¢do a radiacdo infravermelha.
Considerando que um processo de secagem pode afetar a qualidade final do produto, também
¢ importante avaliar os indices de qualidade.

A qualidade do material foi avaliada de acordo com o teor de compostos fendlicos
totais (TPC), flavonoides totais (TFC), acidez total titulavel (TA), acido ascorbico (AA) e
atividade antioxidante (ICsp). Como se pode observar na Figura 4.11 o teor de compostos
fendlicos foi menor nas condigdes com maior poténcia das lampadas infravermelho e/ou
temperatura do ar de secagem elevada. Este comportamento também pode ser observado nos
valores dos parametros da regressao apresentados no Apéndice E, a qual mostra que os efeitos
lineares da temperatura, da velocidade do ar de secagem e da poténcia sdo negativos e

significantes para o teor de fenolicos totais apds a secagem no roto-aerado.
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Figura 4.11: TPC antes e ap0s a secagem.
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As perdas de fendlicos podem ocorrer devido as reagdes oxidativas enzimaticas e ndo
enzimaticas. Resultados similares foram encontrados por Nunes et al. (2016) em secagens de
goiaba, Calin-Sanchez et al. (2013) em secagens de fatias de alho e Wojdylo et al. (2009) em
secagens de morangos. De acordo com Maillard e Berset (1995), a degradacdo dos compostos
fenolicos durante a secagem pode ocorrer devido a degradagdo parcial da lignina e inicio da
degradagdo térmica. As maiores reducdes foram de 21,0 % (522,0 £ 20,0 mg/100g b.s.) e
23,6% (504,7 = 21,0 mg/100g b.s.) para as condi¢cdes E14 (umidade 36, 6 g/100 g b.u.) e E18
(24,9 g/100 g b.u.), respectivamente, condigdes nas quais ocorreram as maiores reducdes de
umidade. Apesar das reducdes dos teores de compostos fenolicos, o material seco apresenta
um bom potencial e pode ser considerado de concentragdes intermedidrias de acordo com a
classificagdo de Vasco (2008).

O teor de flavonoides totais (TFC) foi igual ou menor ao do residuo in natura em

todas as condi¢des experimentais (ver Figura 4.12).
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Figura 4.12: TFC antes e apds a secagem.

A analise dos efeitos mostrou que o termo linear da poténcia de infravermelho e da

velocidade do ar de secagem tem efeitos negativos e significantes sobre o teor de flavonoides
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totais. Em contrapartida, o termo linear da temperatura do ar de secagem tem efeito positivo e
significante. A retencdo de TFC foi superior a 60%, os procedimentos de processamento e
conservagao de alimentos sobre a atividade antioxidante geral dos alimentos sdo geralmente
os resultados de eventos diferentes e, as vezes, opostos que podem ocorrer de forma
consecutiva ou simultdnea. Degirmencioglu et al. (2016) ressaltam que a secagem, devido as
altas temperaturas, ar rico em oxigénio e radiacdo infravermelha, pode afetar o conteudo dos
compostos bioativos causando aumento ou diminui¢cdo da bioatividade devido a mudangas
fisicas, quimicas e bioquimicas. Os métodos de processamento podem melhorar as
propriedades dos antioxidantes naturais ou induzir a formag¢do de novos compostos com
propriedades antioxidantes, de modo que a atividade antioxidante geral da matéria-prima da
planta possa permanecer inalterada ou aumentada apesar da eventual perda de ingredientes
ativos. Portanto, a selecdo e o uso de um método de secagem ideal desempenham um papel
crucial na retengcdo de compostos bioativos e alguns de seus beneficios a satude, incluindo sua
atividade antioxidante (Nguyen et al., 2015).

O teor de acidez total tituldvel (TA) apresentou as menores retengdes (a partir de 63%)

em relacdo ao material fresco, nas condi¢des de secagem E6, E7, E8, E10 e E14 (Figura 4.13).
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Figura 4.13: TA antes e apds a secagem.
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Estas condi¢des foram aquelas nas quais foram usadas as mais elevadas poténcia das
lampadas infravermelho e/ou elevada temperatura do ar de secagem. Pela anélise da variancia
(Apéndice E) também ¢ possivel constatar este comportamento, pois os efeitos lineares da
temperatura do ar de secagem e da poténcia sao negativos e significantes para o teor de acidez
total titulavel. Este comportamento também foi reportado por Duzzioni et al. (2013). Esta
reducdo ocorre devido a baixa estabilidade do acido citrico durante operagdes a elevadas
temperaturas. Além do que esses acidos podem ser convertidos em aglcares € outros
compostos (Prajapati et al., 2011). Contudo, esta redugdo pode ser favoravel, pois o acido
citrico atribui sabor amargo ao alimento.

Os teores mais elevados de acido ascorbico foram obtidos apds a secagem nas
condicdes de alta temperatura, velocidade intermedidria do ar de secagem e elevada poténcia
das lampadas infravermelho (E6 e E18) (ver Figura 4.14). A ANOVA (Apéndice E) confirma
esta tendéncia mostrando que os efeitos lineares da temperatura do ar de secagem e da

poténcia sdo positivos e significantes para o teor de acido ascorbico.
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Figura 4.14: AA antes e ap0Os a secagem.
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A retengdo de AA pode ocorrer devido a inativacdo de enzimas responsaveis pela
degradagdo do acido ascorbico e devido a liberagdo dos mesmos devido ao rompimento de
constituintes celulares durante a secagem (Dorta et al. 2012; Chism e Haard, 1996; Santos-
Sanchéz et al., 2012, Duzzioni et al., 2013). O teor de vitamina C ¢ considerado um indicador
da qualidade do produto devido a sua baixa estabilidade (Podsedek, 2007). Dessa forma, o
método de desidratacdo proposto nesse trabalho pode ser considerado eficaz, pois os materiais
secos nas condi¢cdes com maior remog¢ao de umidade apresentaram as maiores retengdes de
acido ascorbico.

A atividade antioxidante foi avaliada utilizando o método de captura dos radicais
DPPH*, os resultados foram expressos em ICs (ug de amostra/mL capaz de reagir com 50%
do radical presente na solu¢cdo de DPPH*). Portanto, quanto menor o valor do ICsy, maior seré
a atividade antioxidante do material analisado. Os menores valores de ICsy foram os
encontrados nas condi¢des E6, E7, E8, E10, E14 e E18, as quais possuem elevada temperatura
do ar de secagem e/ou alta poténcia das lampadas de infravermelho, como se pode observar
na Figura 4.15. Estas s@o as condi¢des experimentais com maior remo¢ao da umidade e ainda

assim possuem elevada atividade antioxidante.
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A analise da variancia mostrou que o efeito linear da temperatura e da poténcia das
lampadas € negativo e significante sobre ICsy. O aquecimento do material pode aumentar o
teor de flavonoides livres e consequentemente a capacidade antioxidante (Stewart et al.,
2000). A capacidade antioxidante pode alterar devido a diversos fatores como aumento do
poder antioxidante dos polifendis em um estado intermedidrio de oxidacdo, o aumento da
reducdo de acucares e a formagao de produtos da reagdo de Mailard, conhecidos por ter 6tima
capacidade antioxidante (Madrau et al., 2009).

Shan et al. (2007), Megdiche-Ksouri et al. (2015), Ghimire et al. (2017) enfatizaram a
importancia dos fenolicos e demais antioxidantes na atividade antimicrobiana de alimentos.
Ressaltam ainda a existéncia de uma relagdo positiva entre a capacidade antioxidante e
atividade antibacteriana. Portanto, materiais com elevada capacidade antioxidante, como o
residuo de acerola, podem ter aplicagdes importantes, como agentes antimicrobianos naturais
para produtos promotores da saude, bem como para a industria alimentar e farmacéutica.

A Figura 4.16 apresenta as temperaturas do residuo de acerola apds as secagens com

infravermelho e roto-aerado.
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Figura 4.16: Temperatura dos s6lidos apds as secagens em infravermelho e roto-aerado.
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As temperaturas dos soélidos apos a exposicdo as lampadas de infravermelho
variaram de 38,3 a 86,3°C, para as poténcias 511,7 e 1188,0 W, respectivamente. Apds o
secador roto-aerado, as temperaturas variaram de 33,3 e 74,5, para as condi¢des E9 e E18,
respectivamente. Observa-se que ocorreu o resfriamento das sementes no secador roto-aerado,
sendo mais acentuado nas condigdes com elevadas poténcia e baixa temperatura do ar de
secagem. O que explica a ndo degradacdao de compostos bioativos apds o secador roto-aerado,
com excegdo para a acidez total titulavel em que a prolongada exposi¢do do acido citrico a
elevadas temperaturas implica na sua degradagdo.

As maiores degradagdes dos compostos fendlicos totais foram nas condigdes dos
experimentos 14 e 18, nas quais o residuo de acerola atingiu temperaturas superiores a 80°C.
Redugdes em menor escala (10%) foram observadas nas condigdes em que o residuo de
acerola atingiu 70°C. Nas demais condi¢des experimentais o TPC foi maior ou igual a
concentragdo do residuo in natura. Confirmando assim a hipotese de que a reducdo do teor de
fenolicos ocorreu devido a degradagdo térmica destes compostos.

Os 4cidos fenolicos foram determinados em CLAE por comparagdo com o tempo de
retengdo dos padrdes. As Figuras 4.17 a 4.20 mostram as concentragdes dos diferentes acidos
fenolicos detectados no residuo de acerola seco nas condigdes de menor remogao da umidade
E1, no ponto central do planejamento experimental E17 e nas condigdes de maior remocao da

umidade E14 ¢ E18.
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Figura 4.17: Concentracao de 4cido galico (GAE) determinado por CLAE.
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Figura 4.18: Concentracao de acido café¢ico (CAF) determinado por CLAE.
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Figura 4.19: Concentracao de acido clorogénico (ACL) determinado por CLAE.
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Figura 4.20: : Concentracdo de acido p-cumarico (APC) determinado por CLAE.

Foram detectados nas analises utilizando a técnica CLAE quatro acidos fenolicos
foram eles: acido gélico, caféico, clorogénico e p-cumadrico. Bataglion et al. (2015) avaliaram
o teor de acidos fenolicos em polpa de acerola e relataram a presenga dos acidos caféico, p-
cumarico e ferulico. Vendramini e Trugo (2004) avaliaram a composi¢do fenolica da acerola
(fruta) e detectaram os acidos caféico, clorogénico, p-cumadrico e ferulico. Marques et al.
(2016) analisou o bagaco de acerola e verificou a existéncia de sete compostos fendlicos:
acido galico, quercetina, catequina, epicatequina, acido siringico, acido p-cumadrico e
epigalocatequina galato. O teor de acido galico apresentou reducdo em relacao ao residuo in
natura (261,0 £ 13,6 mg/100 g b.s.), sendo esta redu¢do maior para as condi¢des com maior
temperatura do ar de secagem e poténcia do infravermelho. Comportamentos similares foram
encontrados para os acidos caf€ico (16,9 = 1,2 mg/100 g b.s.) e clorogénico (7,2 = 0,5 mg/100
g b.s.). A diferenca entre o teor de compostos fenolicos totais e os acidos fenolicos sugere que
existam outros compostos especificos presentes no material.

Entretanto, enquanto os teores de acido galico, clorogénico e caféico foram iguais ou

menores no material apos o roto-aerado em relacao ao residuo apds o infravermelho, o acido
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p-cumadrico apresentou aumento apos a secagem convectiva. Estes aumentos foram maiores
para condi¢des de secagem com menor temperatura do ar € poténcia do infravermelho.

Durante os processos de secagem, a ativacdo de enzimas oxidativas, tais como
polifenoloxidase e peroxidase, pode levar a perda de compostos fendlicos. Além disso, a
ligacdo de compostos fenolicos a proteinas, alteragdes em estruturas quimicas ou baixa
eficiéncia de extracdo sdo outros fatores relacionados a perda de contetido fendlico total
(Gumusay et al., 2015). Comportamentos similares de degradacao dos acidos fenolicos foram
reportados por Rodriguez et al. (2016) em secagens de maqui e por Saavedra et al. (2017)
apos a secagem de residuos de abacate. Por outro lado, varios métodos de secagem diferentes
resultaram em um aumento de 10 vezes no teor fendlico total da maca (Joshi et al., 2011),
jujuba (Gao et al., 2012), papaia (Annegowda et al., 2014) e maqui (Valadez-Carmona et al.,
2017). Estes aumentos no conteudo fenodlico total podem ser explicados pela liberagdao de
compostos fendlicos ligados a parede celular da planta (Gumusay et al., 2015). Martinez et al.
(2012), Gao et al. (2012), Liu et al. (2016) e Mei et al.(2012) sugerem que durante a secagem
a energia aplicada para secar, ¢ absorvida instantaneamente e transformada em calor,
aumentando assim a temperatura da amostra. O vapor de dgua ¢ posteriormente expulso da
amostra por um aumento da pressdo, liberando os compostos fendlicos ligados da célula da
matriz. A secagem pode também dissociar alguns compostos fenolicos, alterando assim as
estruturas quimicas, transformando compostos fendlicos insoliveis em formas mais soliveis e
ajudando a tornar os compostos fendlicos mais disponiveis para quantificacao.

Tomaino et al. (2005) afirmam que as consequéncias dos procedimentos de
processamento e conservagdo de alimentos sobre a atividade antioxidante geral dos alimentos
sao geralmente os resultados de eventos diferentes e, as vezes, opostos que podem ocorrer de
forma consecutiva ou simultanea. Os métodos de processamento também podem melhorar as
propriedades dos antioxidantes naturais ou induzir a formag¢do de novos compostos com
propriedades antioxidantes, de modo que a atividade antioxidante geral da matéria-prima da
planta possa permanecer inalterada ou aumentada apesar da eventual perda de ingredientes
ativos. Além disso, as reagdes de oxirreducao que ocorrem entre diferentes antioxidantes
naturais e, se os antioxidantes sdo misturados com matrizes de alimentos, entre antioxidantes
e produtos de oxidacao lipidica, tém consequéncias quase imprevisiveis sobre as propriedades

antioxidantes globais e a estabilidade alimentar.
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Otimizagao utilizando o método da evolucao diferencial

O procedimento de otimizagdo utilizando o método da evolucdo diferencial foi
conduzido para maximizar a remog¢ao de umidade (Opt 1) e minimizar a atividade de agua
(Opt 2). A Tabela 4.16 apresenta os resultados otimizados sob a forma de variaveis
codificadas e seus valores correspondentes.

Os resultados da otimizacao indicaram que a condi¢ao experimental que forneceu os
melhores resultados de remo¢dao de umidade e atividade de agua foram os extremos de
temperatura (162,5°C), velocidade do ar (3,3 m/s) e poténcia das lampadas de infravermelho
(1188,0 W). Entretanto, os resultados obtidos em temperatura do ar de secagem superior,
experimento 18 (180,0°C; 2,3 m/s; 1188,0 W), mostraram que nesta condi¢dao a umidade do
material era de 24,9% e a atividade de dgua de 0,814. Portanto, a condi¢do determinada pela
otimizagdo nao seria capaz de reduzir a atividade de agua para valor inferior a 0,7. Diante
disso, visando a maior remo¢do de umidade do residuo de acerola, foram realizados

experimentos pulverizando etanol sobre o material.

Tabela 4.13: Niveis preditos fornecidos pelo algoritmo de ED para secagem.

Optl Opt2
(Max. MR) (Min. Aw)
Temperatura (°C) (x4) 162,5 (1,35) 162,5 (1,35)
Velocidade do ar (m/s) (x3) 3,3 (1,35) 3,3 (1,35)
Poténcia (W) (x3) 1188,0 (-1,35) 1188,0 (-1,35)

4.5- Secagem em secador roto-aerado assistido por infravermelho com amostras pré-

tratadas com etanol

A Tabela 4.17 apresenta os valores das variaveis independentes e os resultados, apds
as secagens com infravermelho e roto-aerado, da umidade do material (M; e M;), as redugdes
de umidade (MR;, MR; € MRyu,1), 0 tempo total de secagem (Tia1), as temperaturas dos
solidos (T e Ty;) e as atividades de agua (Ayi € Ayy). Foram realizados oito experimentos com
pré-tratamento com etanol. As condigdes experimentais foram definidas de acordo com os
resultados apresentados na sec¢ao anterior para as secagens em secador roto-aerado assistido

por infravermelho. Foram escolhidas as condigdes que apresentaram elevadas redugdes de
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umidade do material com diferentes niveis de temperatura e velocidade do ar de secagem e
poténcia das lampadas infravermelhas (P2, P6, P12, P14 e P18 doravante denominados 1, 3,
5, 7 ¢ 9). Considerando que as maiores secagens ocorreram quando a temperatura do ar era
igual a 180°C fez-se ainda corridas a fim de avaliar a velocidade do ar e a poténcia das

lampadas infravermelho (experimentos 11, 12 e 13).

Tabela 4.14: Resultados das secagens sem e com pré-tratamento com etanol.

T v P M; M:  MRi MRt MR Tt Tsi Tse Awi  Aw

(°C)  (m/s) (W) (g/100g) (g/100g) (%) (%) (%) (min) (°C) (°C) () ()
1 SE 80,0 1,5 11000 64,0 49,0 203 234 389 150 743 423 0970 0956
2 CE 80,0 1,5 11000 64,1 453 192 294 429 13,0 664 408 0956 0943
3 SE 1500 1,5 1100,0 64,3 428 168 334 446 142 76,7 70,1 0970 0,948
4 CE 1500 1,5 1100,0 64,0 333 21,5 479 591 132 63,7 51,7 0954 0914
5 SE 1150 33 8500 708 51,5 95 273 341 14,6 622 435 0972 0,955
6 CE 1150 33 8500 70,5 428 130 392 47,1 13,7 533 458 0,955 0,940
7 SE 1150 23 11883 59,1 36,6 243 382 532 133 844 726 0972 0937
8 CE 1150 23 11883 54,0 259 335 52,1 681 123 850 628 0,971 0815
9 SE 180,0 23 11880 609 249 22,9 59,1 685 160 863 745 0978 0,814
10 CE 180,0 23 11880 519 70 344 866 912 123 820 86,1 0943 0374
11 CE 180,0 23 8500 724 254 95 650 683 133 521 753 00941 0,821
12 CE 180,0 3,0 11000 559 13,1 274 765 830 148 77,0 751 0946 0,645
13 CE 180,0 3,3 11500 56,3 13,8 293 755 827 125 734 86,7 0,943 0,637

* SE (Sem etanol), CE (Com etanol).

A pulverizagdo de etanol sobre os residuos de acerola contribuiu para uma maior
desidratacao do material. A umidade final do material apds o roto-aerado foi 72% menor do
que a do material sem pré-tratamento (7,0 e 24,9 g/100 g b.u.), na comparacao dos
experimentos 9 e 10 realizados nas mesmas condi¢des. Sendo possivel reduzir em até 91,2% a

umidade do material em relacdo ao in natura. Nas secagens do residuo de acerola sem
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tratamento com etanol a redugdo foi de até 68,5%. Resultados satisfatorios também foram
relatados por Braga e Silva (2010) em secagens de fatias de abacaxi sob atmosfera de etanol,
Silva (2014), Nogueira (2016) e Cunha (2015) nas secagens de residuo de acerola pré-tratados
com etanol.

Os tempos de secagem variaram de 12,3 a 16,0 min, dos quais 9 min sdo sob as
lampadas de infravermelho. A reduzida exposicao do material as elevadas temperaturas
favoreceu a conservacao dos compostos bioativos. A temperatura do material variou de 40,8 a
86,7°C, sendo que nas secagens a 180°C com pré-tratamento com etanol ndo houve o
resfriamento do residuo de acerola.

Foram observadas atividades de agua inferiores a 0,7 nos experimentos 10, 12 e 13,
condicdo esta desejavel para o armazenamento do produto. Nestes experimentos a umidade
final do residuo de acerola variou de 7 a 13,8 g/100 g, ou seja, dentro do limite maximo
estabelecido pela legislacdo vigente para farindceos de 15% (Agéncia Nacional de Vigilancia
Sanitaria, Resolugdo - CNNPA n° 12, de 1978). Entretanto, Nogueira (2016) avaliou o
crescimento de microrganismos no residuo de acerola com diferentes umidades e observou
que ndo havia crescimento de microrganismo no material com umidade inferior a 26% por até
24 semanas. Portanto, os experimentos de 8 a 13 fornecem materiais passiveis ao
armazenamento seguro.

A Figura 4.21 apresenta os teores de acido citrico (TA) apds as secagens em secador
roto-aerado precedidas por infravermelho, sem e com pré-tratamento dos residuos de acerola
com etanol. Percebe-se que apds a secagem com o pré-tratamento com etanol houve, para
todas as condi¢des, redugdes dos teores em relacdo ao material in natura, fato esse também
evidenciado na secagem sem o pré-tratamento. Entretanto, na maioria das condi¢cdes com pré-
tratamento a degradacdao foi maior do que a sem tratamento. Isso ocorre devido a elevada
solubilidade do 4cido citrico em etanol o que facilita a sua remog¢ao da matriz do material, que
associada a exposicdo a elevadas temperaturas promovem a degradacao deste composto.

Os teores de acido ascoérbico encontrados nos residuos de acerola, sem e com pré-
tratamento, apds as secagens sdo apresentados na Figura 4.22. Observa-se que o teor de
vitamina C nos materiais pré-tratados com etanol foi superior aos sem pré-tratamento. Isso
pode ocorrer devido a maior desidratagdo do material, o0 que promove o rompimento das

paredes celulares aumentando a quantidade de vitamina na forma biodisponivel (Cunha,

2015).

87



3200 4 B Ap6s infravermelho O Apos infravermelhoetanol

] in natura .
2800—3 ® Apésroto-aerado O Apos roto-aeradogg, o]
22400 3
an a O
g 2000 U -
— ] i
_a ] 8 e ] [ ]
£ 16007 0 Q 7
S ] ° ® o [ =
= 1200 @
\O ] O
S ° °
E 8001
< ]
= ]
400
0 . T T T T T T T T
1 2 3 4 5 6 7 8

Condigdo experimental

Figura 4.21: TA nas secagens com e sem pré-tratamento com etanol.

i natura ™ Ap(:JS infravermelho ™ Ap0s infravermelhog, .
] ® Apos roto-aerado Apos roto-aeradog, |
40 &
—_ i =
wr -
5 il
=) i
o 4
= 304 o O o o
g8 ¢
) i
\é ]
2 20+ @ ® = ljlj @
s 1 @
3 | ﬁ [ﬂ -
on
£ ] o @
10 - -
2 . W
0 T T T T T T ) '
1 2 3 4 5 6 7 8

Condigao experimental

Figura 4.22: AA nas secagens com e sem pré-tratamento com etanol.

Os compostos fendlicos totais dos residuos de acerola com e sem pré-tratamento,

apds as secagens, sao apresentados na Figura 4.23. Observa-se que o pré-tratamento com
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etanol promoveu diminuigdes nos teores destes compostos superiores as observadas nas
condi¢des sem pré-tratamento. Isso ocorre devido a maior perda dos compostos fendlicos da
estrutura da semente quando as mesmas foram colocadas em contato com o etanol
pulverizado. Isto porque, como relatado no trabalho de Spagolla et al. (2009), as solugdes
etanoicas sdo muito eficientes na extracdo de fenolicos. A exposicdo destes compostos a

elevadas temperaturas implicam na sua degradacao térmica.
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Figura 4.23: : TPC nas secagens com e sem pré-tratamento com etanol.

A Figura 4.24 apresenta os resultados para os teores de flavonoides totais, observa-se
que houve a maior retengdo de flavonoides na primeira etapa de secagem (com infravermelho)
quando as amostras eram pré-tratadas com etanol, entretanto, devido a exposi¢ao a elevada
temperatura a concentracdo reduziu apos o roto-aerado. Vale salientar que os teores de
flavonoides foram inferiores ao do residuo in natura (3,9 = 0,2 mg /100 g b. s.).

A Figura 4.25 apresenta os resultados de ICsy para as secagens em secador roto-
aerado precedido de infravermelho, com e sem pré-tratamento do material com etanol.
Observa-se que os menores valores de ICsy foram nas condi¢des apos o roto-aerado com pré-
tratamento do material com etanol. Ressalta-se que os valores foram inferiores a 50 pg/mL,

que os classificam como muito ativos de acordo com Garmus et al. (2015).
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Figura 4.24: : TFC nas secagens com e sem pré-tratamento com etanol.
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Figura 4.25: I1Csy nas secagens com e sem pré-tratamento com etanol.
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Por fim, ap6s a analise dos experimentos com o pré-tratamento pode-se dizer que os
resultados mostraram o efeito benéfico do pré-tratamento com etanol nas secagens de residuo
de acerola, aumentando em até 72% a remog¢ao da umidade. Foram encontradas condigdes que
possibilitam o armazenamento do material inibindo a proliferagdo de microrganismos. A
atividade antioxidante do material foi igual ou superior as condi¢des sem pré-tratamento para

a maioria dos experimentos avaliados.
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Capitulo 5
CONCLUSOES

A caracterizagdo do material mostrou a relevancia do reaproveitamento do residuo do
processamento de acerola. As analises quimicas nutricionais mostraram que o material possui
quantidades consideraveis de proteinas, lipidios e fibras, macros nutrientes essenciais ao
organismo, além do elevado teor de minerais, acido ascorbico e compostos fenolicos. O alto
potencial nutritivo associado ao baixo custo possibilita a utilizacdo desse material na
suplementagdao de populagdes carentes. Além do que o crescente interesse por alimentagao
saudavel reforca o seu potencial de comercializacao.

Os resultados do estudo de extragdo mostraram que as solug¢des hidroalcoolicas em
ultrassom sao uma boa alternativa para a extragdo de compostos fenolicos. As analises
estatisticas sugeriram que a concentracdo de etanol, a relacdo liquido/soélido e a temperatura
desempenham um papel importante na extracdo de antioxidantes. Os niveis 6timos previstos
para a extra¢dao foram 67,5%, 13,6 min, 80,9°C e 59,8 mL/g de concentracdo de solvente,
tempo, temperatura e razdo liquido/sélido, respectivamente. Esta condi¢dao apresentou TPC
maximo (931,2 = 40,1 mg GAE/100 g), TFC (4,8 = 0,3 mg de rutina/100 g) e ICsp minimo
(5,6 £ 0,3 pg/mL). A microscopia eletronica de varredura mostrou a capacidade da sonicacao
de afetar significativamente a estrutura do material formando microporos. As andlises de
CLAE e FT-IR permitiram a identificagdo de compostos antioxidantes associados a prevencao
de doencas. Portanto, a otimizacdo de extracdo de compostos antioxidantes dos residuos de
acerola provou ser crucial para determinar uma condi¢do com baixo tempo de operagdo e alta
concentracdo de compostos bioativos. Este método tem potencial significativo para ser usado
em aplicacdes nutracéuticas e farmacéuticas.

Em relacdo a extracdo utilizando micro-ondas, a analise estatistica dos resultados
mostrou que a concentracdao de etanol, o tempo de extragdo e a razdo liquido/sélido foram
significativos nas extragdes por meio desta técnica. Foi possivel reduzir o tempo de extracao
em 70,6% e 96,1% em relagdo as extragdes em ultrassom e convencional (agitagdo com
metanol), respectivamente. O teor de compostos fendlicos totais e flavonoides totais foram
186,9% e 75,6% superiores aos obtidos na extragdo convencional com metanol, e 65,9% e
17,1% maiores que os determinados na extracdo com ultrassom, respectivamente. O 1Cs

apresentou redugdes de 92,4% e 87,3% em relacdo as extragdes convencionais com metanol e



com ultrassom, respectivamente. Portanto, a extracdo assistida por micro-ondas ¢ uma
excelente alternativa para a extracdo de bioativos do residuo de acerola. Sendo capaz, em um

reduzido tempo, de extrair elevada concentracdo de compostos antioxidantes.

O secador roto-aerado com pré-secagem com infravermelho mostrou-se uma
excelente alternativa para a secagem do residuo do processamento de acerola. O tempo total
de secagem variou de 12,0 a 16,0 min. A reducdo da umidade na pré-secagem com
infravermelho chegou até a 24,3% em 9 min de exposi¢ao ¢ 1188,3 W, no roto-aerado a
remocao de umidade foi de até 59,1 % em 7,0 min quando a temperatura do ar foi de 180°C.
Sendo possivel, portanto, reduzir a umidade do material de 78,7 para 24,9 g/100 g b.u. em
apenas 16 min. O teor de compostos fendlicos totais apresentou reducao de até 23,6%,
entretanto, manteve niveis que sdo considerados satisfatorios pela literatura. A reten¢ao do
teor de flavonoides totais foi superior a 60% e o teor de acidez reduziu até 20% esta reducao
implica na diminui¢cdo do amargor do material. Os teores mais elevados de acido ascérbico,
apods a secagem, foram obtidos nas condigdes de alta temperatura, velocidade intermediaria do
ar de secagem e elevada poténcia das lampadas de infravermelho. A atividade antioxidante,
avaliada pelo método da reducdo do DPPH, foi maior nas condigdes em que ocorreram a
maior desidratacdo do material. Em relagdo aos acidos fendlicos detectou-se a presenca de
compostos que estdo associados a prevencao de doengas e que possuem elevada capacidade
antioxidante. Portanto, foi possivel desidratar o residuo de acerola em um tempo de secagem
reduzido e preservar a sua qualidade.

A pulverizagdo de etanol sobre o residuo de acerola possibilitou o aumento da
remog¢dao de umidade em até 72% em relagdo ao material sem pré-tratamento. Foi possivel
encontrar condi¢cdes operacionais que permitissem o armazenamento seguro dos residuos de
acerola seco. Devido a solubilidade dos compostos bioativos em etanol e a sensibilidade as
elevadas temperaturas ocorreram degradacdes destes compostos apos as secagens. Contudo, a
atividade antioxidante foi maior nas condigdes nas quais o material foi pré-tratado com etanol.
Portanto, o pré-tratamento com etanol ¢ um boa alternativa para possibilitar a secagem e

posterior armazenamento do residuo de acerola.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Em face dos resultados supramencionados outros estudos podem ser realizados, como:

Realizar secagens, no secador roto-aecrado acoplado com infravermelho, de outros
materiais como jamboldo e soja;

Realizar secagens, no secador roto-aerado acoplado com micro-ondas;

Avaliar novos métodos de extragdo e encapsulamento dos antioxidantes;

Avaliar o potencial in vivo deste material;

Realizar o custo energético e comparar com outros secadores reportados na literatura;

Modelagem de transferéncia de energia do secador e suas combinagdes.
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Apéndice



Apéndice A — Teste para medir a poténcia nominal dos niveis do forno micro-ondas
utilizado na secagem em micro-ondas e micro-ondas a vacuo: Teste IMPI (International
Microwave Power Institute)

Por calorimetria a poténcia de cada nivel do forno micro-ondas foi aferida, sendo,
realizado o método IMPI-2 Litros adaptado de Buffler (1991). O forno micro-ondas foi pré-
aquecido através do aquecimento de 2 litros de dgua durante 5 minutos no nivel maximo.
Apos este periodo, enxugou-se as paredes com pano frio e umido. Para cada teste, uma carga
de 2000+1 g foi distribuida em dois béqueres de 1 L, agitadas com colher de pléstico e as
temperaturas iniciais aferidas com um termdémetro Instrutherm THR-080 com resolucdo de
0,1°C. Os béqueres foram dispostos de modo que se tocavam no centro do forno e o mesmo
foi ligado por 2 min e 2 s. Apds este periodo, os béqueres foram retirados do forno
individualmente, as cargas agitadas novamente com colher de plastico e as temperaturas finais
medidas. A poténcia foi calculada através da Equagao 1:

AT, (°C) + AT, (°C) (1)
2

P(W) = 70

Tabela A.1: Determinagdo da poténcia de cada nivel do forno micro-ondas.
Nivel my(g) my(g) AT; AT, Poténcia (W) Media(W)
1000,54 1000,11 10 9,7 689,5

5 1000,6 999,97 10,3 9,6 696,5 687,16
1000,5 1000,87 9,7 9,6 675,5
1000,52 10004 72 74 511

4 1000,66 1000,29 74 73 514,5 513,33

1000,17 1000,47 7.4 73 514,5
1000,15 1000,74 5,6 5,5 388,5

3 1000,25 1000,06 5,8 5,8 406 399

1000,93 1000,77 5,8 5,7 402,5
1000,9 1000,54 3,2 34 231

2 1000,42 1000,09 33 33 231 228,67
1000,82 1000,27 3,2 3,2 224
1000,53 1000,07 1,8 1,5 115,5

1 1000,23 10004 1,7 L6 115,5 114,33
1000,28 1000,03 1,7 1,5 112

Os testes foram realizados em triplicata para cada nivel de poténcia. Se a variagdo de
cada medida fosse superior a 5% da média todo o teste deveria ser repetido.

Buffler, C. A guideline for power output measurement of consumer microwave ovens. Microwave
World 10 (5):15. 1991.
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Apéndice B - Os grificos de Pareto e a significAncia dos fatores para um nivel

de confianca de 95% para as extracoes assistidas por ultrassom de compostos bioativos.

Grafico de Pareto (Efeitos padronizados TPC)

p=,05
Estimativa de efeito padronizado (valor absoluto)

(a)
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Grafico de Pareto (Efeitos padronizados ICs;)
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Figura B.1: Graficos de Pareto para estimativa dos efeitos na EAU.
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Apéndice C - Coeficientes de regressio estimados e a analise de variincia

para as extracoes assistidas por micro-ondas de compostos bioativos.

Tabela C.1: Coeficientes de regressao estimados e a analise de variancia (MAE).

TPC (mg GAE/100gb.s.)  TFC (mg rutina/100g b. s.) ICso (ng/mL)

CR D valor CR P valor CR D valor
Modelo 1327,44 <0,0001 3,31 <0,0001 2,71 <0,0001
X1 48,79 0,1006 0,73 <0,0001 -0,71 0,0001
x? -64.,0 0,0938 -0,22 0,0742 0,41 0,0125
X, 291,05 <0,0001 0,50 0,0005 -0,72 0,0001
x2 -142,43 0,0035 -0,01 0,9357 -0,05 0,7009
X3 -65,31 0,0392 -0,33 0,0052 0,45 0,0022
x5 -65,42 0,0879 0,11 0,3344 0,25 0,0791
X1X 36,76 0,2814 0,30 0,0217 -0,29 0,0439
X1X3 17,43 0,5971 -0,18 0,1259 0,08 0,5227
Xy X3 -28,45 0,3965 0,19 0,1008 -0,07 0,5910
R? 0,9591 0,9558 0,9569
Adj-R? 0,9065 0,8990 0,9014
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Apéndice D - Coeficientes de regressio estimados e a analise de variincia

para as secagens no roto-aerado.

Tabela D.1: Resultados da andlise de varidncia para as variaveis respostas do roto-aerado

Mroto Hold-up T Rw
(g/100g b.s) (2) (min) (g/min)
CR P valor CR P valor CR P valor CR P valor
Modelo 55,67 <0,0001 72,11 <0,0001 2,94 <0,0001 25,99 <0,0001
X4 -5,37 <0,0001 - 2,34 <0,0001
1338 0,0110 -0,25 0,0639
x? - - 12,86  0,0468 0,39 0,0322 - -
X - - - - - - - -
x2 - - 34,64 0,000 1,52 <0,0001 -1,31  0,0013
X3 -6,85 <0,0001 - - -
3176 <0,0001 -0,28 0,0368
x2 -3,150,0172 11,73 0,0655 0,75  0,0007 2,23 <0,0001
X1X; - - - - - - 0,78 0,0182
X1X3 - - 9,81 0,0883 - - - -
XpX3 2,16 0,0604 - - -0,33 00,0413 - -
R? 0,9042 0,9196 0,9331 0,9350
Adj-R? 0,8723 0,8714 0,8930 0,9133
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Apéndice E — Coeficientes de regressio estimados e a analise de variincia

para os compostos bioativos apds as secagens no roto-aerado.

Tabela E.1: Resultados da andlise de variancia para os bioativos apds o roto-aerado.

TPCr TFCr I1Csr TAr AAr
CR P valor CR P valor CR P valor CR P valor CR P valor
Modelo 650,63 <0,0001 3,54 <0,0001 18,56 <0,0001 1661,21 <0,0001 4,160 0,0005
X1 -17,00  0,0021 0,11 0,0055 -444 <0,0001 -207,06 <0,0001 1,94 0,0053
xf - - 0,24 0,0002 - - - - 2,21  0,0126
Xy -
-18,67 0,0011 0,0006 - - - - - -
0,16
x2 -
- - <0,0001 - ; ; ; ] ;
0,51
x -
3 -44,50 <0,0001 0.14 0,0013 -2,17 0,0013 -84,11 0,0041 4,20 <0,0001
x2 -
-39,07 <0,0001 0,0159 - - - - 2,35 0,0089
X1%2 1529 00127 - ; ; ; ; ; ; ;
X1X3 - - - - 1,21 0,0806 - - - -
X2X3 - - 0,11 0,0158 - - 55,73 0,0787 -2,51 0,0035
R? 0,9482 0,9672 0,8742 0,8726 0,9265
Adj-R? 0,9246 0,9416 0,8452 0,8432 0,8319
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