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Extracao assistida por ultrassom de compostos do subproduto do Palmito
Pupunha (Bainha mediana)

Ultrasound-assisted extraction of compounds from the peach palm heart BY-
product (Median sheath)

Isabella Carolina Zampar', Gabriella Giovana Zampar', Natdlia Stevanato’, Beatriz
Cervejeira Bolanho Barros®, Camila da Silva*

RESUMO: Este trabalho teve como objetivo avaliar o efeito da extra¢do assistida por ultrassom (EAU) na
obtencdo de acucares soluveis (AS), a partir do subproduto de palmito pupunha e caracterizar o extrato obtido
quanto a composicao de fenois e potencial antioxidante. Avaliou-se o efeito da razdo amostra/solvente na extragao
dos AS, em seguida aplicou-se um planejamento experimental Box-Behnken para avaliar o efeito das variaveis
independentes (pH, temperatura e tempo). A extragcdo convencional em agitador orbital (EAO) foi conduzida para
efeito comparativo. Os extratos aquosos também foram caracterizados quanto ao teor e composi¢do de fenolicos e
atividade antioxidante. A solubilidade dos aglicares na dgua foi maior na razdo amostra/agua de 2,5 mg mL™!. A
partir das respostas do planejamento experimental adotado verificou-se maior obtengdo de AS em pH = 4,0,
temperatura de 35 °C e tempo de extragdo de 5 minutos, os quais resultaram na remogdo de 16,44 g 100 g'! de AS.
Além disso, o método EAU apresentou maior eficicia na remogdo dos AS (15,23 g 100 g'!) e de compostos
fenolicos totais (308,51 mg 100 g'!) em comparagdo ao método de extragdo por agitagdo orbital (EAO). No entanto,
em relagdo 2 atividade antioxidante, os métodos ABTS* ¢ FRAP ndo apresentaram diferenga significativa entre
EAU e EAO. Foi possivel detectar cinco acidos fendlicos presentes na bainha mediana do palmito pupunha cujos
teores foram similares nas extragdes realizadas por EAU e EAO.

Palavras-chave: Acucares soluveis. Atividade antioxidante. Cavitagdo. Compostos fenolicos.

ABSTRACT: This study aimed to evaluate the effect of ultrasound-assisted extraction (UAE) in obtaining soluble
sugars (SS) from the peach palm by-product and to characterize the extract obtained in terms of phenol composition
and antioxidant potential. The effect of the sample/solvent ratio on the extraction of AS was evaluated, then a Box-
Behnken experimental design was applied to evaluate the effect of the independent variables (pH, temperature and
time). Conventional extraction in an orbital shaker (EOS) was conducted for comparative purposes. The aqueous
extracts were also characterized in terms of phenolic content and composition and antioxidant activity. The
solubility of sugars in water was higher in the sample/water ratio of 2.5 mg mL"!. Based on the responses of the
experimental design adopted, it was found that SA was obtained at pH = 4.0, temperature of 35 °C and extraction
time of 5 minutes, which resulted in the removal of 16.44 g 100 g' of AT. Furthermore, the UAE method was
more effective in removing SS (15.23 g 100 g!) and total phenolic compounds (308.51 mg 100 g!) compared to
the orbital agitation extraction method (EOS). However, in relation to antioxidant activity, the ABTS® FRAP
methods did not show a significant difference between UAE and EOS. It was possible to detect five phenolic acids
presents in the middle sheath of the peach palm heart, whose contents were similar in the extractions performed
by UAE and EOS.
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INTRODUCAO

A pupunheira ¢ uma palmeira que vem destacando-se por ser cultivada em plantios
ordenados e aponta grande vantagem a sua possibilidade de cortes consecutivos € 0 nao
escurecimento acelerado apds o corte, circunstancia que simplifica a produgdo e o
processamento. Além dessas caracteristicas, tanto no comércio externo quanto interno, os
consumidores estdo se conscientizando progressivamente sobre a necessidade de consumir
produtos agroalimentares de 6tima qualidade, de origem renomada e explorada dentro das
concepgoes da sustentabilidade. Essas circunstancias proporcionam um excelente mercado para
o palmito da pupunha (PENTEADO JUNIOR; SANTOS; NEVES, 2014).

Os subprodutos agroindustriais referem-se a residuos provenientes do processamento
industrial de produtos agricolas. H4 um interesse de utilizacao desses residuos, tanto do ponto
de vista econdmico quanto ambiental, em razdo da grande disponibilidade e pela sua
composi¢ao ser repleta de compostos que podem ser utilizados em diversos outros processos.
O aproveitamento dos residuos baseia-se no fato de que, primeiro, pode-se usar como matéria-
prima de baixo custo para a produ¢ao de outros produtos de valor agregado, a fim de tornar o
processo econdmico e controlar a poluicdo ambiental (PANESAR; KAUR; PANESAR, 2015).

Inumeras agroindustrias procederam ao aproveitamento de residuos na produgdo de
subprodutos, considerando os valores agregados aos produtos (COSTA FILHO et al., 2017).
No caso da pupunheira, o acimulo de residuos gerados apods a extracdo do palmito representa
80 a 90% do seu peso bruto, que se d4 a partir do corte total da palmeira, em que somente a
bainha interna € utilizada para comercializacdo. As folhas, o caule e as bainhas externas sdo
descartados logo apds a colheita e as bainhas medianas sdo descartadas no processo de
industrializagdo do palmito (GRAEFE et al., 2013). As bainhas externas e medianas apresentam
caracteristicas desfavoraveis para a industrializacdo e comercializagdo, por serem fibrosas, de
cor escura e de dificil digestdo (OLIVEIRA et al., 2010; SCHMIDT et al., 2010). A utilizacao
das bainhas residuais de pupunha pode ser uma alternativa para a minimizagao de residuos para
a industria de alimentos.

Em estudos realizados com o subproduto do palmito pupunha a fim de gerar uma
alternativa de valor para a industria de conservas, transformou-se esse subproduto em farinha,
obtendo um alimento funcional de relevancia. Bolanho, Danesi e Beléia (2014) detectaram na
farinha produzida com a bainha mediana do palmito pupunha cerca de 12 g 100 g'! de acuicares
totais. Assim, seria interessante realizar sua remocao tendo em vista as recomendacgoes da
Organizag¢ao Mundial da Satide (OMS), quanto a diminui¢do (recomenda-se reduzir a ingestao
de agucares livres a menos de 10% da ingestao calorica total) e restri¢cao de agucares agregados

aos alimentos (OMS, 2015). Ao mesmo tempo, a extracdo de acucares pode ser interessante
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para fins comerciais, como a glicose, que pode ser utilizada como matéria-prima em reacoes de
fermentagao para producao de etanol (AMOAH et al., 2019).

Em relagdo ao efeito dos alimentos sobre a saide humana, ¢ importante destacar aqueles
que apresentam agucares em sua composicao, distinguindo-se dois tipos de agticares: aqueles
encontrados naturalmente nos alimentos (frutose, sacarose, lactose) e aqueles extraidos de
alimentos para futuramente serem utilizados na fabricacdo de alimentos processados. Levy et
al. (2012) atribuiram ao termo “agucares” um grupo de compostos constituidos por atomos de
carbono, hidrogénio e oxigénio, no qual se subdividem em monossacarideos (glicose, frutose e
galactose) e dissacarideos (sacarose, maltose e lactose).

As técnicas cléssicas de extracdo geralmente apresentam algumas desvantagens como
baixo rendimento, alto consumo de solvente e longo tempo de processo. Devido a esses fatores,
tecnologias alternativas de extragdo estdo sendo investigadas para superar ou minimizar esses
inconvenientes (ALBERO; TADEO; PEREZ, 2019). Entretanto, o uso dessas técnicas requer a
investigacao de diferentes condic¢des, visando a maxima obten¢do dos compostos de interesse.

Atualmente, a implementagdo de tecnologias modernas de extragdo ambientalmente
corretas vem oferecendo economia de energia, ocasionando destaque na industria de alimentos
(YAO; PAN; LIU, 2020). Um meio de extracdo que alcancou grande destaque é a extragdo
assistida por ultrassom (EAU), pois refere-se a uma metodologia de otimiza¢do de processo
(SHIRSATH; SONAWANE; GOGATE, 2012) capaz de obter notaveis taxas de extragdo em
tempos reduzidos (KHAN et al., 2010). Os efeitos que as ondas ultrassonicas de alta poténcia
possuem sobre caracteristicas fisicas, bioquimicas e nas propriedades dos alimentos tém se
destacado no campo da pesquisa. Essa nova tecnologia “verde” ¢ também destacada em
aplicagcdes de sustentabilidade ambiental (CHEMAT; ZILL-E-HUMA; KHAN, 2011). O
mecanismo de acdo da EAU se deve ao efeito da cavitagdo acustica, o qual esta associado a
formagdo, crescimento, colapso e implosdao das bolhas de cavitagdo. Como consequéncia,
ocorre a indu¢do ou combinacdo de fendmenos como transferéncia de massa, fragmentagao,
for¢a de cisalhamento e aumento da porosidade da matriz vegetal. Dessa forma, elevados
rendimentos podem ser obtidos em curtos periodos de extracdo (KUMAR; SRIVASTAV;
SHARANAGAT, 2021).

Diante do contexto apresentado, o objetivo deste estudo foi avaliar o efeito da extracao
assistida por ultrassom (EAU) para a obten¢do dos agucares soluveis (AS) a partir do
subproduto de palmito pupunha (bainha mediana). Para tal fim, avaliou-se o efeito da razdo
amostra/solvente, tempo, pH e temperatura no teor de sacarose, glicose e frutose. A extragdo
convencional em agitador orbital (EAO) foi conduzida para efeito comparativo e realizou-se a
caracterizacdo do extrato aquoso quanto ao teor de compostos fendlicos totais, a composi¢ao

dos mesmos e a atividade antioxidante entre EAU e EAO.
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2 MATERIAL E METODOS
2.1  MATERIAL

Para a realizacdo dos experimentos, utilizou-se palmito pupunha doado pela empresa
Agro Industrial Vila Planalto Ltda., localizada na cidade de Cruzeiro do Oeste (PR), dgua
destilada (pH 6,68), acido citrico (Nuclear) e fosfato dissddico (Neon). Para caracterizacao do
extrato aquoso, utilizou-se: acetonitrila (Honeywell, Riedel-de Haen), agua ultrapura
(Simplicity® Water Purification System, 18,2 MQecm), tampao acetato, TPTZ (2,4,6-tri (2-
piridil) -1,3,5-triazina), persulfato de potassio, alcool etilico, ABTS", reativo Folin - Ciocalteau,
acido formico, metanol, padrdes cromatograficos dos acidos galico, cumarico, vanilico,
ferulico, cafeico, siringico, trans-cindmico, hidroxibenzoico e clorogénico adquiridos da

Sigma-Aldrich (99,9%) e padrdes de sacarose, frutose, glicose (Sigma Aldrich, 99,9%).
2.2 OBTENCAO E PREPARO DA MATERIA-PRIMA

Para o preparo da amostra, realizou-se o procedimento conforme descrito por Bolanho,
Danesi e Beléia (2014). As hastes do palmito pupunha foram cortadas em pequenos filetes,
aproximadamente entre 1,5 e 2 cm e colocadas em bandejas desidratando-as em estufa de
circulacdo de ar forcado (Marconi, MA 035) a 60 °C por aproximadamente 30 horas,
apresentando ao final da secagem umidade de 8,99% + 0,05.

O material seco foi triturado em moinho de facas tipo Willye (Solab, SL-031), passando
em seguida pela analise granulométrica, que consiste na agitagdo por conjunto de peneiras do
tipo Tyler (Bertel ASTM), sujeito a vibragdo por 10 min para a obten¢do de particulas com

diametro médio de 400 mm (didmetro selecionado apos testes preliminares).
2.3  EXTRACAO DE ACUCARES SOLUVEIS (AS)

A extracdo assistida por ultrassom (EAU) foi realizada em banho ultrassonico com
contato indireto (Q 5.9/25A, Ultronique), utilizando poténcia maxima de 99 W e temperatura
de 50 °C. Nos experimentos, pesou-se 125, 250, 500 e 750 mg de amostra, estabelecidos
previamente através de testes preliminares de granulometria, tempo e temperatura de extragao,
onde adicionou-se 50 mL de 4gua destilada (razdo amostra/solvente de 2,5, 5, 10 e 15 mg mL"
!, respectivamente) em cada Erlenmeyer (250 mL). Os experimentos foram realizados de forma

destrutiva nos tempos de 0,5, 1, 2, 5, 10, 15 e 20 minutos.
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Para a avaliagdo do efeito das variaveis de processo (pH, temperatura e tempo) e
determinagdo das condi¢des de maxima extracdo dos AS foi empregado um planejamento
experimental fatorial Box-Behnken, com trés niveis e trés varidveis, gerado pelo software
Statistica 8.0 (STATSOFT™, Inc.), conforme apresentado na Tabela 1. Trés repeti¢des no

ponto central do planejamento foram utilizadas para estimar o erro experimental.

Tabela 1. Variaveis e niveis utilizados no planejamento experimental Box-Behnken para determinagao
das condi¢des de maxima extragdao dos agucares soluveis

. Nivel
Variaveis .
Baixo (-1) Central (0) Alto (1)
pH 4 6 8
Temperatura (°C) 35 50 65
Tempo (min) 5 10 15

A andlise de variancia (ANOVA) foi realizada para a avaliagdo dos efeitos das variaveis
independentes (com intervalo de confianca de 95%) nos resultados e a analise de regressao para
o ajuste dos dados experimentais a um modelo polinomial empirico de segunda ordem,

incluindo os termos de interacdo linear (Equacao 1).

Y:,Bo+ZslﬂiXi+Z3:ﬂiiXi2+Zzliﬂinin (1)

i=l i=i+1

Onde: 3,0, B e B, sdo os coeficientes de regressdo ( S, = termo constante; /3,
= efeito linear; f3,= efeito quadratico; f,= termo de interagdo linear) e Y ¢ a

varidvel de resposta observada nos experimentos. X;e X sdo as varidveis

independentes.

As alteragdes de pH foram estabelecidas conforme Kuila et al. (2011), em que
empregaram variagdo de pH de 4 a 8 na extragdo de AS e apontaram maiores taxas de extracdao
conforme a reducao dos valores do pH. Para as variagdes da faixa de temperatura, fundamentou-
se no estudo realizado por Rayo-Mendez, Gémez e Tadini (2019), em que fizeram uso das
temperaturas de 25 °C e 65 °C, evidenciando que a maior temperatura favoreceu o processo de
extracdo dos agucares soluveis. Outro estudo no qual fundamentou-se a faixa de temperaturas
a serem utilizadas foi aquele realizado por Donadone et al. (2020), em que empregou-se
temperaturas de 30, 45 e 60 °C.

O teor maximo de AS no material foi determinado através do método convencional de
extracao reportado por Iwassa et al. (2019), que realizaram utilizando incubadora de agitagao

orbital (Marconi, MA 830/A), na rotacao de 140 rpm e temperatura de 35 °C. Nestes testes, foi
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adotada a razdo amostra/solvente de 2,5 mg mL™! (estabelecido por meio de testes preliminares)
e tempo de 5 minutos.
Apos o tempo de extragdo, as suspensdes foram filtradas e os filtrados foram coletados

em tubos Falcon e armazenados sob congelamento até a realizagdo das analises.
24  CARACTERIZACAO DO EXTRATO AQUOSO

Para a quantificagdo do teor de agucares soluveis (frutose, glicose e sacarose) as
amostras foram filtradas (Filtrilo, membrana hidrofobica PVDF, diametro de 25 mm e de poro
0,25 pum) e analisadas por cromatografia liquida de alta eficiéncia (UFLC, LC 20AD,
Prominence, Shimadzu) utilizando detector de indice de refragdo diferencial (RID-20A,
Shimadzu).

Fez-se uso de coluna analitica Shim-pack GIST NH> (250 x 4,6 mm x Sum, Shimadzu),
a qual foi mantida a 40 °C em forno de coluna (CTO-20A, Shimadzu) e o volume de inje¢ao
foi de 10 puL (amostrador automatico SIL-10A, Shimadzu). A fase mével foi uma mistura
(80:20, vv 1) de acetonitrila (Honeywell, Riedel-de Haen) e 4gua ultrapura (milli-Q), na vazio
de 1 mL min™' em modo isocratico, por 15 minutos. A analise dos cromatogramas foi realizada
usando o software Lab Solution Single Lite. As curvas padrao foram obtidas com concentragdes
de 0,62 a 16,7 mg mL™! de glicose, frutose e sacarose, apresentando coeficiente de regressio
(R?) de 0,99.

Nas condi¢des de maxima extracdo de AS, foram avaliados os compostos fendlicos
totais, o potencial antioxidante e avaliacao dos acidos fenolicos.

O método do poder antioxidante de redugdo do ferro (FRAP), de acordo com Benzie e
Strain (1996), foi realizado com algumas adaptagdes. A solucao do reagente FRAP foi obtida a
partir da mistura de 25 mL da solug¢do tampao acetato 0,30 mM pH 3,6, 2,50 mL de uma solucao
TPTZ (2,4,6-tri (2-piridil)-1,3,5-triazina) 10 mM em HCI 40mM e 2,50 mL de cloreto férrico
20 mM. Em um tubo de ensaio foram adicionados 90 pL de cada extrato devidamente diluido,
0,27 mL de 4gua destilada e 2,70 mL do reagente FRAP. Apo6s a homogeneizagao, as amostras
foram incubadas a 37 °C por 30 min e a leitura realizada a 595 nm. A curva de calibracao foi
preparada com solucdo de Trolox com concentragdes entre 0,20 a 0,75 mM e os resultados
foram expressos em pumol de Trolox por g de amostra (base seca).

A determinagdo antioxidante pelo método do radical livre ABTS", descrita por
Thaipong et al. (2006), foi realizada com modificagdes. O radical ABTS" foi preparado a partir
da reagdo de 10 mL da solugio estoque de ABTS" 7 mM com 0,18 mL da solugio de persulfato
de potassio 140 mM. A mistura foi armazenada em frasco &mbar em temperatura ambiente por

16 horas. Foi preparada uma solugdo etandlica de ABTS", a partir da mistura de 1 mL da solugao
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reserva com 100 mL de alcool etilico, até se obter absorbancia de 0,70 + 0,50 nm a 734 nm. A
partir desta, em um tubo de ensaio foram adicionados 30 pL de cada extrato devidamente
diluido para 3 mL da solu¢do ABTS". Apds 6 min de reacdo, foi realizada a leitura a 734 nm
utilizando élcool etilico como branco. A curva de calibracao da atividade foi preparada com
solugdo de Trolox com concentragdes entre 0,10 a 2 mM e os resultados foram expressos em
umol de equivalente de Trolox por g de amostra (base seca).

A quantificacdo de compostos fendlicos totais (CFT) foi determinada pelo ensaio Folin-
Ciocalteu, conforme descrito por Shahidi e Zhong (2015), em duplicata. Primeiramente, uma
aliquota de 0,5 mL dos extratos foi adicionada a tubos de ensaio contendo 2,5 mL de solugdo
aquosa do reativo Folin-Ciocalteau a 10% e 2,0 mL de carbonato de s6dio a 7,5%. A mistura
foi mantida por 5 min em banho-maria (Kacil BM02) a 50 °C; em seguida, a absorbancia foi
medida a 760 nm no espectrofotdometro (Femto 700plus). A concentragéo total de fenois de cada
extrato foi quantificada por meio de uma curva padrao preparada com acido galico utilizando
concentragdes entre 0,1 a 0,7 mM, apresentando coeficiente de regressao (R?*) de 0,99. Os
resultados foram expressos em mg de equivalente de acido gélico (EAG) por 100 g de amostra
(base seca).

O perfil dos acidos fendlicos foi determinado por HPLC 20A (Prominence, Shimadzu),
composto por detector de UV (SPD-20A, Shimadzu), utilizando comprimento de onda de 280
e 320 nm. Um forno de coluna (CTO-20A, Shimadzu) mantém a coluna C-18 (Shim-pack CLC-
ODS (H)™, 25 cm x 4,6 mm x 5 mm, Shimadzu) a 25 °C. Com o auxilio de um injetor manual
(SIL-10A, Shimadzu) foram adicionados 20 pL de cada extrato por vez, e uma bomba
quaternaria (LC-20AT, Shimadzu) foi operada a uma vazdo de 0,8 mL min™'. Para as fases
moveis foi adicionado 4cido formico a dgua ultrapura (0,05%, v/v) e ao metanol (0,1%, v/v),
sendo denominadas de A e B, respectivamente, que foram usadas da seguinte forma: 0,01 min
a 5,00 min - 20% B, 5,00 min a 25,00 min - 50% B, 25,00 min a 30,00 min - 80% B, 35,01 min
a 40,00 min - 100% B. Para a quantificagdo, foram preparadas solu¢des dos acidos gélico,
cumdrico, vanilico, ferulico, cafeico, siringico, trans-cindmico, hidroxibenzdico e clorogénico
(1 mg mL! a 10 mg mL") para estabelecer as curvas de calibragio, sendo os resultados

expressos em mg por 100 g de amostra (base seca).

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 EXTRACAO ASSISTIDA POR ULTRASSOM: EFEITO DA RAZAO
AMOSTRA/SOLVENTE

O efeito da razo amostra/solvente, 2,5 a 15 mg mL !, na remocdo da frutose, glicose,
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sacarose e agucares totais do subproduto foi avaliado nos tempos de 0,5 a 20 min a 50 °C, como

mostra a Figura 1.
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Figura 1. Cinética da extracdo assistida por ultrassom da frutose (a), glicose (b), sacarose (c) e de agticares totais
(d) em diferentes razdes amostra/solvente (g 100 g') na temperatura de 50 °C do subproduto (bainha mediana)
do palmito pupunha.

A partir da andlise dos dados apresentados na Figura 1 constatou-se maior remog¢ao de
frutose (26%), glicose (32%), sacarose (42%), respectivamente, na menor razao
amostra/solvente (cerca de 5 g 100 g! para frutose e glicose e aproximadamente 8 g 100 g’!
para sacarose extraidos). Com o aumento de razio massa/solvente (2,5 para 5 mg mL™), a
extragdo dos acucares das amostras diminuiu aproximadamente 23% (Figura 1d), assim
verificou-se maior taxa de extracdo de acucares na menor razdo, justificado por apresentar
maior facilidade de transferéncia de massa e de calor promovendo a penetragdo do solvente nas
amostras, tornando o meio de extracdo mais eficaz.

De forma semelhante, Park et al. (2019) avaliaram as condi¢des ideais para extracao de

acucares da uva japonesa (Hovenia dulcis), e observaram que o rendimento de extragdo de
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acgucares redutores diminuiu com o aumento do substrato do H. dulcis. O mesmo fato ¢é
evidenciado no presente estudo com o palmito pupunha, cujo rendimento da extracdo dos
agucares diminuiu com o aumento da razao amostra/solvente.

No presente estudo; foi possivel obter um teor méximo de agucares totais extraidos:
18,30 g 100 g'! para a menor razdo estudada (2,5 mg mL™'). Valores inferiores de aclicares totais
foram reportados por Giombelli et al. (2020), 14,65 g 100 g! por extragio em 4gua subcritica,
e Donadone e al. (2020), 16,68 g 100 g por extragdo em ultrassom, ambos utilizando outro
subproduto de palmito pupunha (por¢ao caulinar).

Wang et al. (2020) avaliaram a influéncia do tratamento com ultrassom nas propriedades
do suco de kiwi em distintos tempos (0, 4, 8, 12 e 16 minutos). Os resultados demonstraram
que com o aumento de tempo no processamento, aumentou-se também o rendimento de frutose
e glicose das amostras. No entanto, no presente estudo, o decorrer de tempo no processo nao
alterou o rendimento da extragdo (0,5-20 minutos). E de interesse obter rendimentos e
resultados de extragdes em curtos periodos. E possivel observar que nido houve influéncia ao
transcorrer o tempo de extragdo como reportado na Figura 1, a qual evidencia que o uso do
ultrassom ¢ eficiente ja no inicio da remog¢ao dos AS (5 minutos), um bom indicativo, ja que o
ultrassom refere-se a uma técnica de extracdo promissora e sustentavel para obtencdo de
resultados em reduzidos tempos.

A proporgdo entre os agucares no extrato aquoso nao foi influenciada pela razao
amostra/solvente e tempo de extragdo, obtendo a amostra com aproximadamente 26%, 32% e
42% de frutose, glicose, sacarose, respectivamente. Donadone et al. (2020) e Giombelli et al.
(2020) obtiveram para os extratos aquosos do caule da pupunheira 27-29% de frutose, 34-35%
de glicose e 35-38% de sacarose, sendo que as ligeiras diferencas encontradas podem ser
relacionadas ao uso das bainhas medianas no presente estudo, considerada mais fibrosa que a

porcao caulinar utilizada por Donadone et al. (2020) e Giombelli et al. (2020).

3.2  EXTRACAO ASSISTIDA POR ULTRASSOM: EFEITO DO PH, TEMPERATURA
E TEMPO DE EXTRACAO

A Tabela 2 apresenta a matriz do planejamento experimental com os valores para as
variaveis independentes conforme a Tabela 1 e os resultados obtidos para os compostos
analisados. O teor de agucares soluveis (AS) variou de 15,13 a 16,94 g 100 g"'. Donadone et al.
(2020) e Giombelli et al. (2020) obtiveram o extrato aquoso do caule da pupunheira e
reportaram o teor maximo de 16,68 g 100 g™l e 14,65 g 100 g'! de acgucares utilizando a extragdo
assistida por ultrassom e extracao subcritica, respectivamente. O resultado obtido dos AS no

presente trabalho foi proximo ao encontrado por Donadone et al. (2020), possivelmente
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justificado por ser o método de extracao utilizado em ambas as pesquisas, mesmo tratando-se
de porgoes distintas do palmito pupunha nos estudos. Os pontos centrais (ensaios 13 a 17)

apresentaram pouca variacao, indicando boa repetibilidade experimental.

Tabela 2. Condigdes experimentais avaliadas para extragdo de agucares soluveis (AS) a partir de
subproduto de palmito pupunha

Experimento Variaveis' Teor (g 100 g

pH T t Frutose Glicose Sacarose Total
1 -1 -1 0 4,38 4,56 7,97 16,91
2 1 -1 0 3,94 4,94 6,84 15,72
3 -1 1 0 4,81 4,54 7,08 16,43
4 1 1 0 3,98 4,78 6,72 15,48
5 -1 0 -1 4,65 5,34 6,95 16,94
6 1 0 -1 4,70 3,96 6,67 15,33
7 -1 0 1 4,61 4,96 6,84 16,41
8 1 0 1 4,36 4,43 6,43 15,22
9 0 -1 -1 4,76 4,31 7,06 16,13
10 0 1 -1 3,89 4,59 6,65 15,13
11 0 -1 1 4,86 4,22 7,07 16,16
12 0 1 1 4,62 4,33 7,16 16,12
13 0 0 0 4,49 4,74 7,46 16,69
14 0 0 0 4,51 4,75 7,63 16,89
15 0 0 0 4,25 4,74 7,78 16,77
16 0 0 0 4,48 4,82 7,78 17,08
17 0 0 0 4,30 4,82 7,45 16,57

T: temperatura (°C); t: tempo (min); ! conforme Tabela 1.

A variavel resposta (teor total de AS) foi expressa em termos das variaveis codificadas
e suas interagdes, ajustando-se a seguinte equagdo polinomial (considerando apenas os termos

significativos):

Teor total de AS = 16,800 - 0,618pH - 0.220T - 0,287pH" - 0.377T - 0,338¢  (2)

A analise de variancia (ANOVA), apresentada na Tabela 3, foi utilizada para validar o
modelo polinomial de segunda ordem (Equacdo 2) ajustado nos dados experimentais, bem
como avaliar a influéncia de cada fator na resposta.

Os resultados apresentados na Tabela 3 indicam que o modelo foi significativo, o que
foi evidenciado pelo valor de Feaiculado (8,677) maior que 0 Frabelado (3,680), logo, o modelo foi
valido em relagdo aos dados experimentais. As varidveis pH e temperatura apresentaram efeitos
linear e quadratico significativos, enquanto que para o tempo apenas o efeito quadratico foi
significativo, conforme indicado pelo valor de F e p-valor. O valor da falta de ajuste (0,412)

indica que este termo ¢ insignificante em relagdo ao erro padrao (p > 0,05).
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Tabela 3. Analise de varidncia (ANOVA) para o modelo quadratico correlacionando o teor total de
agucares soliveis com as variaveis experimentais

Fatores Soma dos .Grau de Quafir.a do Fcalculado p-valor?
quadrados liberdade médio
Modelo 6,294 9 0,699 8,677
pH (L) 3,050 1 3,050 80,064 0,001
pH (Q) 0,348 1 0,348 9,135 0,039
T (L) 0,387 1 0,387 10,163 0,033
T (Q) 0,600 1 0,600 15,749 0,017
t(L) 0,018 1 0,018 0,474 0,529
t(Q) 1,216 1 1,216 31,928 0,005
pH*T 0,014 1 0,014 0,378 0,572
pH*t 0,044 1 0,044 1,157 0,343
T*t 0,230 1 0,230 6,047 0,070
Falta de ajuste 0,412 3 0,137 3,602 0,124
Puro erro 0,152 4 0,038
Total 6,705 16

2 significancia estatistica (p < 0,05); L - efeito linear e Q - efeito quadratico.

O aumento da temperatura ndo influenciou na obten¢do dos AS. Segundo Wen et al.
(2018), baixas temperaturas de processo contribuem para a formacao de bolhas de cavitagao e
o uso de altas temperaturas podem interromper a interacdo do solvente com a matriz solida,
concluindo, assim, que a temperatura de extragdo deve ser controlada dentro da faixa adequada
para a extracdo dos compostos de interesse. Ainda de acordo com Plaza e Marina (2019), como
desvantagem, o uso de alta temperatura pode favorecer a solubilidade de outros compostos nao
desejaveis. Quintas, Brandao e Silva (2007) constataram que no caso de extragdo dos aglicares,
quando expostos a altas temperaturas (100-180 °C), sofrem degradacdo térmica pelas reagdes
de Maillard e caramelizacgao.

Em relacdao ao tempo de extragdo, este deve ser otimizado em um intervalo apropriado
em relagdo a obteng¢do dos compostos de interesse, pois longos periodos podem aumentar os
rendimentos da extragdo, como também podem causar alteragdes indesejaveis nos compostos
extraidos (WEN et al., 2018). Em relagdo aos resultados obtidos no presente estudo, a extracao
dos AS nio alterou significativamente com o transcorrer de tempo de extracdo, sendo capaz de
atingir notaveis taxas de extracdo de AS em reduzidos periodos de tempo. De acordo com Wen
et al. (2018), a maior eficiéncia em curto periodo de extracdo ocorre devido a eficiéncia da
extracdo assistida por ultrassom, a qual esté relacionada com a formacao de bolhas de cavitagao,
favorecendo seu contato com o solvente, reduzindo, assim, o tempo de processo e otimizando
o rendimento.

Como observado no presente estudo, os maiores teores de AS extraidos foram obtidos

no menor pH (4,0). Efeito similar foi verificado por Kuila et al. (2011), em que o aumento do
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pH (4-8) reduziu o rendimento do teor de agticar do subproduto do caju (56,89 g 100 g™).
Charoensiddhi et al. (2016) também constataram que o pH (4,5-8) afetou significativamente o
rendimento total de agucares extraidos da alga marrom Ecklonia radiata, evidenciando o fato
do uso de diferentes concentragdes de sais tampao.

A escolha apropriada dos parametros ¢ um fator importante para a otimizacdo da
extracdo. A partir da equagdo preditiva, Equagao 2, foram obtidos os niveis que maximizam a
extracdo dos AS, que foram: pH de 4, temperatura de 35 °C e tempo de extragdo de 5 min, os
quais resultaram na remogdo tedrica de AS de 16,44 g 100 g'. Nessas condigdes, foram
conduzidos experimentos de verificacao, em triplicata, os quais forneceram 15,29 + 0,21 g 100
g'.

Foi realizada a andlise comparativa entre a extracdo assistida por ultrassom (EAU) e
extragdo por agitagdo orbital (EAQ), utilizando os niveis ja estabelecidos e confirmados que

maximizam a extra¢do dos AS; os resultados obtidos estdo apresentados na Tabela 4.

Tabela 4. Analise comparativa de rendimento de aglicares soliveis (AS) entre extracdo assistida por
ultrassom (EAU) e extragdo por agitagdo orbital (EAO) do subproduto (bainha mediana) do palmito
pupunha

1 Método
AS(g100¢7) EAU EAO
Frutose 4,19+0,08? 3,62+0,15°
Glicose 4,49+0,342 4,14+0,22%
Sacarose 6,54+0,252 5,14+0,05°
Total 15,23+0,18? 12,90+0,20°

Meédias seguidas da mesma letra mintiscula na linha néo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade.

A EAU apresentou efeito na obtencao de frutose e sacarose, enquanto o teor de glicose
foi similar entre os métodos de extracao. Os resultados para o teor total de acucares obtidos
evidenciam a maior eficiéncia na obtencao dos AS utilizando o método de extragdo EAU em
relagdo ao método EAO.

Giombelli et al. (2020) extrairam cerca de 11,80 g 100 g ' de AS da porgdo caulinar do
palmito pupunha utilizando o método de EAQO, valor proximo ao extraido da bainha mediana
do presente estudo. Efeito semelhante ao obtido nesse trabalho foi reportado por Polachini et
al. (2019) para residuos da alcachofra que constataram que a aplicagdo do ultrassom além de
reduzir o tempo em 50%, melhorou a cinética de liberagdo de aglcares soluveis quando
comparada a extracao por agitacdo convencional. Isso se deve ao fato do ultrassom promover
melhor transferéncia de massa do material, sendo que no material sélido as zonas de
compressdo e descompressdo contribuem para um efeito esponja, promovendo a liberacao dos
compostos aprisionados na amostra; em relacdo a fase liquida, o colapso das bolhas de cavitagao

ocasiona a formagdo de pequenos jatos e turbuléncias na interface solido-liquido levando a
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redu¢do da camada limite de difusao (NOWACKA; WEDZIK, 2016; MACHADO et al., 2015).
Segundo Zhu et al. (2017), o ultrassom pode facilitar a dissolu¢do dos agucares, aumentando o
contato entre o liquido e o solido, devido a penetracdo do solvente em areas em que a agitagao

convencional ndo ¢ eficiente.

3.4  CARACTERIZACAO DO EXTRATO AQUOSO

A Tabela 5 apresenta os resultados da caracterizacdo do extrato aquoso obtido pelo
método de extragdo assistida por ultrassom (EAU) e extragao por agitacao orbital (EAO). A
partir dos dados apresentados nesta tabela, observa-se que os resultados da extracdo de CFT do
subproduto do palmito foram maiores quando se utilizou a EAU em comparagao com EAO (p
< 0,05), com teores de 308,51 e 248,79 mg 100 g!, respectivamente. O mesmo resultado foi
evidenciado por Rezende, Nogueira e Narain (2017), que utilizaram o método convencional de
agitacdo concluindo que a eficiéncia da extragdo assistida por ultrassom foi maior para a
extracdo de compostos fenodlicos totais em residuos de acerola. Donadone et al. (2020),
utilizando como solvente a agua e condi¢des de extragdo de 30 °C, 15 minutos e poténcia
méxima do ultrassom (100W), evidenciaram ~253,36 mg 100 g'! de CFT obtidos do subproduto
do palmito pupunha (por¢ao caulinar), resultados préximos aos obtidos no presente estudo.
Dessa forma, verifica-se que a extracdo assistida por ultrassom ¢ vantajosa para a obtencao de
compostos fendlicos em bainhas medianas do palmito pupunha.

Em relagdo a atividade antioxidante, o0 método ABTS' e o método de FRAP nio
apresentaram diferenca significativa entre EAU e EAO (p > 0,05). Por outro lado, o emprego
do ultrassom no estudo realizado por Zhao et al. (2021), no Dolichos lablab L., proporcionou
a obten¢do de extrato com maior potencial antioxidante, quando comparado ao extrato obtido
por método convencional de extracdo. Wen ef al. (2019) explicam que este efeito ¢ evidenciado
devido as forcas de cisalhamento e feitos de cavitagdo do ultrassom, que faz com que a estrutura
da proteina seja aberta. Porém, o efeito observado utilizando os métodos de extracdes EAU e
EAO foram similares para avaliacdo da atividade antioxidante, em que os dois métodos

mostraram-se eficazes para obtencdo de antioxidantes da bainha mediana do palmito pupunha.
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Tabela 5. Caracterizacdo do extrato aquoso do subproduto (bainha mediana) do palmito pupunha,
quanto a quantidade de compostos fenolicos totais ¢ sua atividade antioxidante entre extragdo assistida
por ultrassom (EAU) e extrag@o por agitagdo orbital (EAO)

Método
Propriedades EAU EAO
Compostos fendlicos totais (mg 100 g™) 308,51+0,212 248,79+9,53b
ABTS" (uMg™) 0,05+0,00? 0,04+0,00?
FRAP (uMg™) 1193,50+16,23? 1033,37+26,35°
Galico 138,1343,66* 123,70+12,002
Hidroxi-benzoico nd nd
Vanilico nd nd
Siringico nd nd
Acido fenblicos Trans-cindmico 40,88+1,122 39,54+2,552
Clorogénico nd nd
Cafeico 55,45+3,53" 66,77+0,70%
Cumarico 22,54+0,50° 22,88+1,19%
Ferulico 36,78+0,82* 36,30+1,622

Meédias seguidas da mesma letra mintiscula na linha néo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade.
nd: ndo detectado.

A fim de caracterizar os compostos fenolicos presentes na bainha mediana do palmito
pupunha, foi realizada a quantificagdo de nove compostos fenolicos, dos quais foi possivel
detectar cinco acidos fendlicos: galico, trans-cinamico, cafeico, cumarico e feralico. Os
métodos de extracdo utilizados para deteccdo dos compostos fenodlicos obtiveram valores
similares, diferindo apenas na extragdo do acido cafeico. Para os dois métodos, o 4cido galico
foi o predominante seguido pelo acido cafeico.

No presente estudo, a obten¢do dos compostos fenodlicos foi maior do que os indices
evidenciados nos estudos de Donadone ef al. (2020) e Giombelli ef al. (2020). Donadone et al.
(2020), utilizando o método EAU, detectaram para o subproduto do palmito pupunha cerca de
105,83 mg 100 g do composto gélico; 10,23 e 8,40 mg 100 g! para os compostos feralico e
cumdrico, respectivamente. Ja Giombelli et al. (2020), utilizando o método EAO, observaram
cerca de 5,94 mg 100 g! do composto galico; 20,98 mg 100 g! do composto cafeico e 4,52 mg

100 g! do composto cumarico.
4 CONCLUSAO

Com as diferengas no comportamento das curvas cinéticas, pode-se concluir que, com
o aumento de massa, a extragdo dos AS foram decrescentes nas razdes avaliadas, sendo
nitidamente maior o rendimento da extra¢do quando diminui a razdo; os teores de agucares das
amostras demonstraram pouca alteragdo com o transcorrer do tempo de extragdo, o que mostra

ser de maior interesse obter rendimentos e resultados de extracdes em curtos periodos, ja que
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refere-se a uma técnica de extragdo promissora e sustentavel para obtencdo de resultados em
reduzidos tempos. O teor de AS varioude 15,132 16,94 g 100 g!, detectados pelo planejamento
experimental utilizado e o aumento da temperatura nao influenciou na obtengdo dos AS. Os
maiores teores de AS extraidos foram obtidos no menor pH (4,0). Os resultados da
caracterizagdo do extrato aquoso quanto a quantidade de compostos fendlicos totais (CFT)
foram maiores quando se utilizou o EAU. No entanto, em relagdo a atividade antioxidante, o
método ABTS" e 0 método de FRAP nio apresentaram diferenga significativa entre os métodos
de extragdes EAU e EAO. Apenas cinco compostos fenolicos presentes na bainha mediana do
palmito pupunha foram possiveis de detec¢ao (acido galico, trans-cinamico, cafeico, cumarico
e ferulico), certificando-se que, para obten¢do dos compostos fendlicos, os métodos de extracao
examinados apresentaram efeitos similares. Por fim, a extragdo assistida por ultrassom ¢ uma
alternativa eficaz para a extragdo de agucares em que pode-se obter notaveis niveis de AS
extraidos em reduzidos tempos, além de ser uma técnica sustentavel e inovadora, a qual pode
prever novos avangos em aplicagdes para a area de alimentos a partir do subproduto de palmito

pupunha, possibilitando a agrega¢do de valor ao residuo.
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