- -
FLUENDO CRESGIT
0 @ o

UNIVERSIDADE FEDERAL DE SERGIPE
PRO-REITORIA DE POS-GRADUAGAO E PESQUISA
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM CIENCIA E TECNOLOGIA DE ALIMENTOS

LARY SOUZA OLEGARIO

PERFIL DE VOLATEIS, DE AROMA, DE VITAMINA E, ACIDOS
GRAXO0S EM OLEOS EXTRAIDOS DE RESIDUOS AGROINDUSTRIAIS
DE UVA (Vitis spp.) POR PRENSAGEM A FRIO

SAO CRISTOVAOI/SE
2016



- -
FLUENDO CRESCIT
e

UNIVERSIDADE FEDERAL DE SERGIPE
PRO-REITORIA DE POS-GRADUAGAO E PESQUISA
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM CIENCIA E TECNOLOGIA DE ALIMENTOS

LARY SOUZA OLEGARIO

PERFIL DE VOLATEIS, DE AROMA, DE VITAMINA E,
ACIDOS GRAXOS EM OLEOS EXTRAIDOS DE RESIDUOS
AGROINDUSTRIAIS DE UVA (Vitis spp.) POR PRENSAGEM

A FRIO

Dissertacdo  apresentada ao
Programa de P6s-Graduacdo em
Ciéncia e Tecnologia de
Alimentos como  requisito
parcial a obtencdo do titulo de
Mestre  em Ciéncia e
Tecnologia de Alimentos.

Orientador: Dr2. Maria Aparecida Azevedo Pereira da Silva

Co-orientador: Aline Camarao Telles Biasoto
Agéncia Financiadora: CAPES, CNPq.

SAO CRISTOVAO/SE
2016



LARY SOUZA OLEGARIO

PERFIL DE VOLATEIS, DE AROMA, DE VITAMINA E, ACIDOS
GRAXOS EM OLEOS EXTRAIDOS DE RESIDUOS
AGROINDUSTRIAIS DE UVA (Vitis spp.) POR PRENSAGEM A FRIO

Dissertagio  de  mestrado
aprovada no Programa de Pos-
Graduagdo era Ciéncia e
Tecnologia de Alimentos em

26 de Julho de 2016.

BANCA EXAMINADORA

h 8

. N
\ \ "‘\ 9 -\.\\ \\@
&\) .\\ 2 [N \\ 3 A\
N 'i N

NEAN

Prof®, Dr'. Maria Apareclda Azevedo Pereira da Silva
Orientadora/ PROCTA - UFS

z=
Prof. Dr. Narendra Narain

Examinador Interno/ PROCTA UFS

[0 7= ,ﬂ p / — /\ / /
Qrof kDr G(a;wl Francisco da dfl:a,

Examinador Externo/ NUPETRO - UFS

SAO CRISTOVAO/SE
2016



Dedico este trabalho aos meus pais Lindoelson e
Maria Olivia, pelo apoio incondicional e eternos
ensinamentos.



AGRADECIMENTOS

A Deus e Maria, pelos dons, pela prote¢éo, pelo amor e aconchego.

A Prof® Dr2 Maria Aparecida Azevedo Pereira da Silva, pela orientacdo, dedicacéo,
competéncia, paciéncia e exemplo de profissionalismo, que me nortearam para a
concretizacdo deste trabalho.

A Dr? Aline Camaréo Telles Biasoto, pelas orientagdes e por, juntamente com a equipe
da Embrapa Semi-Arido e as industrias do Vale do Sdo Francisco (PE/BA), viabilizarem a
obtencdo dos residuos de semente de uva. Sem vocés esta pesquisa ndo seria realizada.
Muitissimo obrigada!

A Juliete Nogueira e Mércia Galvdo, por todo auxilio, paciéncia, transferéncia de
experiéncias e orientagoes.

Ao Prof. Dr. Narendra Narain, pelo constante apoio, disponibilidade, e pela estrutura
de seu laboratdrio.

A Prefeitura do campus UFS S&o Cristovdo, pela disponibilizacdo da prensa
hidraulica, e a Nilson Ramalho e Glecily Ribeiro, pela amizade, apoio e paciéncia.

Ao Prof. Dr. Gabriel Francisco da Silva, pela solicitude, apoio e pela disponibilizacdo
de estrutura.

Ao Prof. Dr. Jodo Antonio Belmino dos Santos, pelo constante auxilio e solicitude.

A todos os professores do PROCTA que contribuiram para minha formagéo.

As companheiras de laboratorio, Monica, Hannah, Yara, Tais, Viviane e Terezinha, e a
bolsista de iniciagdo cientifica, Tuania, pela prestatividade e auxilio durante a execucéo do
trabalho. Ao secretario Janior, pela amizade e auxilios.

As Engenheiras de Alimentos e eternas amigas, Julianna Karla, Juliana Moraes,
Dhulia Maciely, Mariane Sampaio, Tamy Andrade e Sonja Franga, pelo companheirismo.

A meu irmao Laion, e a Luis Felipe, pelo amor, companheirismo e alegrias.

A CAPES e a CNPq pelo concedimento de bolsa e apoio financeiro.

A todos que direta ou indiretamente rezam por mim e torcem para meu Sucesso.



“Por vezes sentimos que aquilo que fazemos ndo é
sendo uma gota de agua no mar. Mas 0 mar seria
menor se lhe faltasse uma gota”.

(Madre Teresa de Calcuta)



OLEGARIO, L. S. Perfil de Volateis, de Aroma, de Vitamina E, Acidos Graxos em Oleos
Extraidos de Residuos Agroindustriais de Uva (Vitis spp.) por Prensagem a Frio. 2016. 142p.
[Dissertacdo]. Sdo Cristovdo: Programa de Pds-graduacdo em Ciéncia e Tecnologia de
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RESUMO

Em 2012 o Brasil processou 830.915 toneladas de uva. Estima-se que esta atividade gerou
residuos contendo 37 mil toneladas de sementes. Na Italia, Franca e Espanha, as sementes de
uva sdo aproveitadas para a extracdo de 6leo; mas no Brasil, essa atividade é pouco explorada,
embora agregue lucros ao setor industrial e reduza a poluicdo ambiental. O objetivo desta
pesquisa foi avaliar o potencial dos residuos gerados pela industrializacdo da uva no Brasil,
para a producgdo de Oleo destinado a aplicagOes culinérias e cosméticas. Sementes presentes
em residuos de cinco varietais de uvas processadas por agroindustrias do Vale do Séo
Francisco e pela Embrapa Semiarido (PE/BA, Brasil) foram secas, moidas e submetidas a
prensagem a frio sob 45toneladas. Os Oleos obtidos foram caracterizados fisico e
quimicamente quanto a densidade relativa e indices de perdxido, acidez, saponificacéo e iodo,
perfil de acidos graxos e teor de tocoferdis e tocotriendis. Os compostos volateis presentes no
headspace dos 6leos foram identificados comparativamente a um 6leo comercial. Estes, foram
isolados por SPME, separados em coluna capilar HP-5MS e analisados em sistema GC-MS.
As condicdes de isolamento foram otimizadas variando-se a temperatura de adsorcao (40°C-
70°C), e o tempo de extracdo (20-45min.) por DCCR, e determinada por Metodologia de
Superficie de Resposta e funcdo Desirability. Julgadores treinados, utilizando ADQ, geraram
os perfis de aroma dos cinco 6leos, comparativamente a trés 6leos comerciais, e 0s resultados
analisados por ANOVA, Tukey (p<0,05) e ACP. As sementes apresentaram teor de lipidios
entre 12,3 e 22,8%(b.s) e o processo de prensagem a frio rendimentos entre 42 e 67%. Os
Oleos extraidos apresentaram em geral, pardmetros fisico-quimicos dentro das faixas
estabelecida pela Codex Alimentarius Commission, mostrando densidades relativas proximas
a 0,92g.cm, indices de peréxido entre 3,86 e 12,25meqO,.kg™, acidez entre 0,08 e
0,12mgKOH.g™, saponificacdo entre 192,00 e 193,00mgKOH.g™, e iodo entre 131,24 e
137,25cgl,.g*. Os perfis de 4cidos graxos dos 6leos foram bastante semelhantes, tendo o
acido linoleico (C18:2) como majoritéario variando entre 63,9 a 70,6%, seguido pelos acidos
oleico e palmitico. Os Oleos apresentaram perfis bastante diferentes de tocoferdis e
tocotriendis, mostrando valores maximos (mg/kg de 6leo) de 10,8 de a-tocoferol na amostra
Chenin Blanc; e 16,1 de y-tocoferol; 249,2 de a-tocotrienol e 249,8 de y-tocotrienol na
amostra Isabel. As melhores condic¢des de isolamento dos volateis ocorreram com a exposi¢cdo
da fibra a 61,5°C por 39minutos. Em geral, os ésteres foram classe quimica majoritaria nos
oleos, com destaque para aqueles gerados a partir dos residuos da vinificagdo das uvas Syrah
e Tempranillo, nos quais essa classe quimica representou 59,5 e 77,2% da area total do
cromatograma das amostras, respectivamente. O perfil de ésteres detectados nestas amostras
justificaram as maiores intensidades (p < 0,05) de notas aromaticas descritas como ‘“doce”,
“frutal”, “floral”, “banana” e “frescor”. Diferencas marcantes entre os 6leos estudados com
relacdo aos seus perfis sensoriais e de volateis, recomendam um estudo prévio do residuo
qguando o mesmo se destinar a extracdo de Oleo para aplicacdes culinarias ou cosmeticas,
casos em gue o aroma define a qualidade do produto final.

Palavras-chave: Analise sensorial, caracterizacdo fisico-quimica, cromatografia gasosa,
espectrometria de massas.






OLEGARIO, L. S. Profiles of Volatiles, Aroma, Vitamin E, Fatty Acids of Cold Pressed Oils
from Grape (Vitis spp.) Agroindustrial Wastes. 2016. 142p. [Dissertation]. Séo Cristdvéo:
Program Postgraduate Food Science and Technology, Federal University of Sergipe; 2016.

ABSTRACT

In 2012 Brazil processed 830.915 tons of grapes. It is estimated that this activity generated
37.000 tons of waste’s containing seeds. In Italy, France and Spain, the grape seeds are used
for oil extraction; but in Brazil, this activity is little explored, although it aggregates profits to
industry and reduce environmental pollution. The objective of this research was to evaluate
the potential of wastes generated by grape industrialization in Brazil for the production of oil
for culinary and cosmetic applications. Seeds from five grape wastes generated by agro
industries located in the S8o Francisco Valley and the Semi-Arid Embrapa (PE/BA, Brazil)
were dried, crushed and submitted to cold pressing under 45tons. The oils were characterized
physically and chemically on their relative density, peroxide, acidity, saponification and
iodine values, in addition to their fatty acid profiles and tocopherols and tocotrienols contents.
The volatile compounds present in the headspace of the oils were identified comparatively to
a commercial oil. The volatiles were isolated by SPME (DVB/Car/PDMS), separated by a
HP-5MS capillary column and analyzed by GC-MS system. The isolation conditions were
optimized by varying the adsorption temperature (40°C-70°C) and the extraction time (20-
45min) by DCCR, and determined by Response Surface Methodology and Desirability
function. Trained judges using QDA, generated the five oils aroma profiles, comparatively to
three commercial oils, and the results were analyzed by ANOVA, Tukey (p<0.05) and PCA.
The seeds showed lipid content between 12.3 and 22.8% (d.b); the cold pressing process
yielded between 42 and 67%. Overall, the oils showed physicochemical parameters within the
ranges established by the Codex Alimentarius Commission presenting relative densities close
to 0.92g.cm™, peroxide values between 3.86 and 12.25meqO-.kg™, acidity between 0.08 and
0.12 mgKOH.g™, values of saponification between 192.00 and 193.00mgKOH.g™, and iodine
between 131.24 and 137.25cgl2.g*. Their profiles of fatty acids were very similar among
them, with linoleic (C18: 2) as the major fatty acid, ranging from 63.9 to 70.6%, followed by
oleic and palmitic acids. The oils showed very different profiles of tocopherols and
tocotrienols. Maximum values (mg/kg oil) were: 10.8 of a-tocopherol for the Chenin Blanc
oil, and 16.1 of y-tocopherol, 249.2 of a-tocotrienol and y-tocotrienol of 249.8 for the Isabel
oil. The optimized isolation of the volatiles occurred for the fiber exposure at 61.5°C for
39minutes. In general, the esters were a major chemical class in oils, especially those
generated from the vinification of the Syrah and Tempranillo grapes, in which this chemical
class represented 59.5 and 77.2% of the total area of the samples chromatogram, respectively.
These samples’ esters contents justified their higher intensities (p<0.05) of aromatic notes
described as "sweet", "fruity”, "floral”, "banana™ and "freshness". The great differences
between the oils studied with respect to their sensory and volatile profiles, recommends a pre-
study of the grape agro industrial residues, when they are intended for the extraction of oil for
culinary or cosmetic applications, cases when the aroma defines the quality of the final
product.

Keywords: Sensory analysis, physicochemical characterization, gas chromatography, mass
spectrometry.
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1 INTRODUCAO

Entre 2002 e 2012 a produgdo de uva no Brasil cresceu aproximadamente 25%,
passando de 1.148.650 toneladas em 2002 para 1.514.768 toneladas em 2012 (FAOSTAT,
2016). Do total colhido no pais em 2013, cerca de 48% foi destinado ao processamento,
notadamente a elaboracdo de vinhos, sucos e polpas, setores que tém demonstrado expressivo
crescimento (PROTAS et al., 2014). A producéo de suco de uva integral por exemplo, quase
triplicou entre 2008 e 2012, e a de suco concentrado quase duplicou no periodo (IBRAVIN,
2013). Este crescimento é desejavel porque movimenta a economia nacional e gera empregos;
entretanto, também produz residuos agroindustriais que podem causar grandes danos
ambientais (FERREIRA-LEITAO et al., 2010). Estimativas feitas por pesquisadores
nacionais propde que anualmente sdo gerados no Brasil ao redor de 210 mil toneladas de

residuos provenientes exclusivamente da industria do vinho (VERDELIO, 2014).

O residuo da industrializacdo da uva é biodegradavel mas requer tempo para
mineralizar, constituindo assim uma potencial fonte de poluentes para 0 meio ambiente
(CATANEO et al., 2008). Ele consiste principalmente no bagaco, subproduto da vinificacéo e
da producdo de sucos, que corresponde basicamente ao conjunto formado pela casca e pela
semente da uva (R1IZZON; HOFFMANN, 2006). No Brasil, parte do bagaco é submetido a
compostagem e utilizada como adubo em vinhedos (MELLO e SILVA, 2014) ou ragdo
animal (CODEVASF, 2004). Porém, de um modo geral, ndo h& um aproveitamento
significativo do bagaco no pais (VERDELIO, 2014) e em algumas regides, parte da grande
quantidade de residuos gerados por vinicolas € queimada, causando poluicdo ambiental
(CODEVASF, 2004).

Algumas potencialidades deste residuo ja foram constatadas. As sementes de uva, por
exemplo, que representam entre 38 e 52% da mateéria seca do bagago, podem ser usadas para a
extracdo de 6leo, que corresponde entre 10 e 20% do peso da semente, e é comestivel. O
produto € rico em vitamina E e em 4&cidos graxos insaturados, particularmente em &cido
linoleico (w-6), que é associado a beneficios do sistema cardiovascular (WIJENDRAN e
HAYES, 2004; MAIER et al., 2009). O dleo de semente de uva contém compostos bioativos,
incluindo tocoferois e compostos fendlicos (BAIL et al., 2008; NAZIRI et al., 2014) como
acido galico, catequinas, epicatequinas e uma grande variedade de procianidinas, com

possiveis efeitos benéficos a saude humana (MAIER et al.,, 2009). Produtos a base de


http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0963996912003985#bb0080
http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0963996912003985#bb0080
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sementes de uva sdo utilizados ha varios anos na Europa e nos Estados Unidos como
complemento nutricional, vitaminico, e como agentes profilaticos devido a presenca de
compostos antioxidantes. Por possuir propriedades umectantes na pele humana, o 6leo
extraido da semente de uva é valorizado também pela industria cosmética (PORTO et al.,
2013), sendo empregado na fabricagdo de sabonetes finos, sabdes e no preparo de logoes,
cremes, Oleos bronzeadores e xampus. Na industria farmacéutica ele é utilizado para
elaboracdo de medicamentos que exijam a presenca de um Oleo natural como veiculo
(MARASCBIN et al., 2002).

Na culinéria europeia, 0 6leo de semente de uva é fabricado e utilizado desde 1930
(ARROYO, 2003) e pode substituir praticamente todos 0s 0leos vegetais, inclusive o de oliva
(MARASCBIN et al., 2002). Ele ¢é produzido principalmente na Itélia, Franga e Espanha mas
sua demanda tem crescido em toda Europa (MAIER et al., 2009). Usualmente, ele é obtido
das sementes presentes no bagaco que sobrou da producdo de suco ou vinho, agregando valor

ao setor e reduzindo os problemas que os residuos agroindustriais poderiam causar ao meio

ambiente (LUTTEROT et al., 2011). O 6leo possui um ponto de fumaca usualmente alto
(entre 190-230°C) o que o torna apropriado para coccdo a altas temperaturas (BAIL et al.,
2008) notadamente frituras. Os Oleos de semente de uva do tipo virgem possuem alta
qualidade sensorial sendo caracterizados por um agradavel aroma de vinho e frutado, que
também lembra a passas (MATTHAUS, 2008).

Os estudos conduzidos por Bail et al. (2008), Pardo et al. (2009), Lutterodt et al.
(2011), Fernandes et al. (2013) dentre outros, deixam claro que na Europa e América do
Norte, hd preocupacdo dos Governos em dar aos residuos da industrializacdo da uva, um
destino que ndo traga prejuizos ao meio ambiente. No Brasil, a utilizacdo do 6leo de semente
de uva obtido de residuos industriais ainda ndo foi explorada suficientemente. Os poucos
estudos desenvolvidos sobre o tema tém usualmente foco em métodos de extragdo (FREITAS
et al., 2008b; FREITAS et al., 2013), estabilidade e decomposic¢éo térmica (BARRETO et al.,
2014) ou na presenca de compostos bioativos e propriedades nutricionais (SHINAGAWA et
al., 2013), ndo abordando os aspectos sensoriais do produto, fator determinante para o sucesso
do mesmo junto ao mercado consumidor de alimentos e cosméticos (STONE; SIDEL, 2012).

Na uva, a composi¢cdo e concentracdo de volateis varia largamente em funcdo das

origens geneticas do fruto (YANG et al., 2009), com consequente impacto sobre o perfil


http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0963996912003985#bb0080
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sensorial. Em vinhos, uvas de diferentes varietais (Cabernet Sauvignon, Merlot, Pinot Noir,
etc.) apresentam diferentes composicGes de volateis, que dao ao produto notas de aroma e
sabor distintas e apreciadas por diferentes segmentos do mercado consumidor (BIASOTO et
al., 2014). Estudos correlacionando a composicdo de volateis com perfis sensoriais de
diferentes varietais de uva tém possibilitado grandes avangos na melhoria da qualidade da
bebida (JACKSON, 2008). Mas em o6leos de uva, esses estudos sdo raros, notadamente
aqueles obtidos de sementes de uvas Vitis Labrusca, que sdo as mais cultivadas e utilizadas na
elaboracdo de vinhos, sucos e polpas no Brasil (BIASOTO et al., 2014). O aproveitamento
dos residuos da industrializacdo da uva brasileira para a producdo de O6leo destinado a
indUstria de alimentos e cosmética, onde as propriedades sensoriais do produto sdo muito

importantes, demanda que estudos dessa natureza sejam realizados no pais.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

e Determinar o perfil de compostos volateis, de aroma, de acidos graxos e de
vitamina E em dleos obtidos a partir dos residuos gerados durante a industrializacdo de uvas
do Vale do Sdo Francisco, PE/BA, por prensagem a frio, caracterizando o potencial de

aplicacdo dos 6leos para fins alimenticios e cosméticos.

2.2 Objetivos especificos

e Caracterizar o teor de lipideos presentes em residuos do processamento industrial

da uva, gerados por empresas situadas no Vale do S&o Francisco, PE/BA.

e Avaliar a prensagem a frio como método de extracdo do dleo das sementes de uva

presentes em residuos de empresas do Vale do Séo Francisco, PE/BA.

e Caracterizar, os 6leos obtidos por prensagem a frio de sementes de uva presentes

em residuos de empresas do Vale do Sdo Francisco, PE/BA, quanto a:

o Densidade relativa

o Indice de peroxido

o Indice de acidez

o Indice de saponificacio
o Indice de iodo

o Perfil de &cidos graxos e,

o Teor de vitamina E

e Caracterizar o perfil sensorial dos 6leos acima mencionados com vistas a avaliar o

seu potencial para a utilizacdo para fins alimenticios e cosméticos.
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e Otimizar as condicdes de isolamento dos compostos volateis presentes nas amostras
de oOleo acima mencionados pela técnica headspace e microextracdo em fase solida (HS-
SPME).

e Separar e identificar através de cromatografia a gas (CG) e espectrometria de

massas (EM) o perfil de compostos volateis presentes nos 6leos acima mencionados.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1 Uva

3.1.1 Origem e dados botanicos

Evidéncias historicas e arqueoldgicas sugerem que mesmo no periodo neolitico, entre
8.600 e 4.000 a.c., o cultivo da uva ja era praticado (MARINVAL, 1997, MCGOVERN,
2004).

No final do século XIX, agentes causadores de doencas (mofos, filoxera), chegaram a
Europa provenientes das Américas, promovendo a destruicdo de muitas vinhas europeias, e
mudando drasticamente a diversidade das espécies cultivadas e selvagens. Acredita-se que a
diversidade de uvas existentes hoje, foi moldada pela histéria humana, e embora existam
milhares de cultivares de uva, a maioria deles limita-se a cole¢cdes de germoplasma, ndo sendo

explorada comercialmente (THIS et al., 2006).

A videira € uma planta perene, lenhosa, caducifélia e sarmentosa, provida de 6rgao de
sustentacdo chamado gavinha. Pertence a familia Vitaceae e ao género Vitis. Entre as espécies
de maior interesse econdmico desse género, tém-se as videiras americanas (Vitis labrusca e
outras espécies), européias (Vitis vinifera), hibridas e seus mutantes. Dentro de cada espécie e
hibrido existem cultivares, podendo também ter, dentro destas, clones com caracteristicas
agrondmicas e/ou comerciais distintas (KISHINO et al., 2007).

3.1.2 Caracteristicas do fruto

O fruto da videira consiste em uma baga (Figura 1A), que agrupada em um conjunto
de bagas, da origem a um cacho (Figura 1B). O cacho esta ligado ao ramo da planta pelo
pedinculo (Figura 1C). A ramificacdo do pedinculo constitui o racimo ou engaco, formado
por um eixo principal e outros secundarios (Figura 1C). O cacho varia de tamanho, forma e
grau de compactacdo conforme a cultivar e o estado nutricional da planta. A baga é
constituida de pedicelo, epicarpo, polpa ou mesocarpo e sementes (Figura 1D); ela € envolta
por uma casca, que por sua vez é revestida de pruina, uma cera natural que protege a baga
contra a acdo nociva dos agentes externos. A baga apresenta tamanho, cor, forma,
consisténcia, aroma e sabor variaveis. A polpa é comestivel e apresenta notas de gosto doce,
acido, amargo e adstringente (KISHINO et al., 2007; CHITARRA; CHITARRA, 2006).
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Figura 1 - Uva: corte horizontal e vertical da baga (A), cacho (B), detalhes da estrutura do engaco (C)
e baga (D).

raquis ou engago

Almofada

Pedunculo

Pedicelo

Pericarpo

Pruina (cera que recobre
as bagas)

Sementes

Mesocarpo

Fonte: (A,B) KISHINO et al., 2007; (C,D) CAMPOS et al., 2015.
Durante o desenvolvimento do fruto ocorre o crescimento da baga, com concomitante
evolucdo de suas caracteristicas fisicas (cor e firmeza) e alteragbes em sua composicao

quimica. O fruto contém agua, acUcares (principalmente glicose, frutose e sacarose), acidos
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organicos (tartarico, maélico, ascorbico, citrico e fosfdrico), compostos nitrogenados,
antocianinas, tanino, pectinas, vitaminas, sais minerais e substancias aromaticas. A medida
que a uva amadurece, 0s teores de agUcares aumentam e os de acidos e tanino diminuem. Os
aromas formam-se somente na fase final da maturacdo do fruto. O equilibrio entre os teores
de acucares e &cidos do fruto define em grande parte a qualidade sensorial da uva. Sendo uma
fruta ndo climatérica, a uva colhida verde se mantem azeda até sua deterioragdo (KISHINO et
al., 2007).

3.2 Producdo e processamento de uva e seus derivados no Brasil

A producdo de uvas no Brasil varia de acordo com a regido de cultivo. No Sul,
prevalece o cultivo de uvas americanas e hibridas para fabricacdo de sucos e vinhos, e nas
demais regides, destaca-se o cultivo de uvas americanas e europeias de mesa (FACHINELLO
etal., 2011).

Os dados mais recentes sobre a producdo de uva no Brasil (Tabela 1) demonstram que
entre 2002 e 2012 essa atividade cresceu aproximadamente 25%, passando de 1.148.650
toneladas em 2002 para 1.514.768 toneladas em 2012 (FAOSTAT, 2016). Esse crescimento
pode ser atribuido tanto a um aumento da area de colheita, que cresceu aproximadamente 20%

no periodo, como a um ganho de ~5% na produtividade (rendimento) do setor.

Tabela 1 - Evolugdo da producéo de uva no Brasil em dez anos.

Ano Producao uva Area colhida uva Rendimento
(toneladas) (ha*) (kguva/ha™)
2002 1.148.650 66.300 17.325,0
2003 1.067.420 68.432 15.598,3
2004 1.291.382 71.637 18.026,7
2005 1.232.564 73.203 16.837,6
2006 1.257.064 75.354 16.682,1
2007 1.371.555 78.273 17.522,7
2008 1.421.431 79.946 17.779,9
2009 1.365.491 81.355 16.784,4
2010 1.355.461 81.518 16.627,8

2011 1.542.068 84.338 18.284,4
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2012 1.514.768 82.603 18.337,9

Variacao (%) 24,17 19,73 5,52

* 1 ha = 10000 m?. Fonte: FAOSTAT, 2016.

Os estados brasileiros produtores de uva e suas respectivas participacées na produgédo
nacional no ano de 2014 sdo apresentados na Tabela 2. Observa-se que o Rio Grande do Sul é
o lider absoluto do setor, tendo em 2014 colhido aproximadamente 54% da producéo nacional
de uva. No entanto, em algumas regibes, a produtividade (rendimento) é expressivamente
maior que as 16 ton.ha™ obtidas pelo Rio Grande do Sul. Este é o caso de alguns Estados do
Nordeste do Brasil, como Pernambuco, no qual segundo o IBGE (2016) a produtividade
média é de 35 ton.ha™, seguido do Piaui com 28 ton.ha, Bahia 27 ton.ha™ e Mato Grosso

com 24 ton.ha™.

O valor da producao, considerando-se o preco médio ponderado em 2014, indica que
trés Estados dominam o setor, Rio Grande do Sul (R$ 691.223.000,00), Pernambuco (R$
419.991.000,00) e S&o Paulo (R$ 404.652.000,00). Entre os Estados brasileiros, o Rio Grande
do Sul possui 0 menor preco médio de comercializacdo, correspondendo a R$ 0,85 o kg da
uva, e 0 Mato Grosso do Sul, com R$ 4,34 por kg, possui 0 maior preco de venda (IBGE,
2016).

A producéo de uva no Brasil é destinada, em grande escala, para a elaboragéo de sucos
e vinhos (FAOSTAT, 2016). Em 2012, segundo Mello (2013) aproximadamente 57% da
producdo nacional de uvas foi utilizada para o processamento de vinho, suco e derivados, 0
que representou cerca de 830,92 milhdes de quilos. O restante da producdo (42,93%)

destinou-se ao consumo in natura (Tabela 3).
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Tabela 2 - Estados brasileiros e suas participacdes (%) na lavoura de uva permanente no Brasil no ano
de 2014.

ESTADOS Quantidade  Valor da Area Area colhida Rendimento
produzida producdo  destinada a (%) médio (%)
(%) (%) colheita (%0)

Rio Grande Do Sul 53,64 33,84 60,32 60,92 4,22
Pernambuco 15,63 20,56 8,20 8,28 9,05
Sao Paulo 10,15 19,81 9,70 9,80 4,97
Parana 5,21 10,95 5,65 5,70 4,38
Bahia 5,12 8,78 3,45 3,49 7,04
Santa Catarina 4,54 4,83 591 5,97 3,65
Minas Gerais 0,76 2,13 0,95 0,96 3,83
Paraiba 0,27 0,51 0,24 0,25 5,19
Goias 0,21 0,24 0,17 0,17 6,08
Espirito Santo 0,15 0,45 0,17 0,17 4,19
Distrito Federal 0,12 0,27 0,09 0,09 6,22
Mato Grosso 0,09 0,26 0,07 0,07 6,24
Ceara 0,04 0,08 0,03 0,03 5,95
Piaui 0,02 0,04 0,01 0,01 7,27
Mato Grosso do Sul 0,01 0,04 0,02 0,02 3,02
Rond6nia 0,01 0,03 0,03 0,03 1,92
Rio de Janeiro 0,01 0,03 0,01 0,01 3,77

Fonte: IBGE, 2016.

Tabela 3 - Destino da produgéo de uvas no Brasil, em toneladas.

Destino da Producéo Ano
2008 2009 2010 2011 2012
Processamento 708.042  678.196  557.888  836.058  830.915
Consumo in natura  691.220 667.550 737.554 627.423 624.894

Total 1.399.262 1.345.719 1.295.442 1.463.481 1.455.809
Fonte: MELLO, 2013.

Das uvas industrializadas no Brasil, a maior parte é utilizada na producdo de vinho,

que entretanto ndo tem mostrado crescimento significativo no pais. Conforme pode ser
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visualizado na Figura 2, entre 2007 e 2012, a producdo de vinhos no Brasil se manteve

praticamente estavel, oscilando ao redor de 350.000 toneladas/ano.

Figura 2 - Evolucéo da producgdo de vinho no Brasil em dez anos.
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Fonte: FAOSTAT, 2016.

Por sua vez, a producdo de suco de uva tem crescido consideravelmente no Brasil.
Esse € 0 caso do Rio Grande do Sul, maior produtor brasileiro de uva, onde a producéo de
suco de uva integral quase triplicou entre 2008 e 2012, e a de suco concentrado quase
duplicou no periodo (Tabela 4). Nesse estado, entre janeiro e julho de 2013, foram
comercializados aproximadamente 33 milhGes de litros de suco de uva natural pronto para
beber, o que representou um crescimento de 42,94% com relacdo ao mesmo periodo do ano
anterior. O mercado de suco concentrado de uva registrou a venda de aproximadamente 17
mil toneladas do produto entre janeiro e julho de 2013, um crescimento de 17,22% com
relacdo ao mesmo periodo de 2012 (IBRAVIN, 2013).
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Tabela 4 - Producéo de suco de uva do Rio Grande do Sul, em litros.

Producao 2008 2009 2010 2011 2012*
Sucodeuva  11.817.941 16.034.003 26.887.259 39.487.800 31.908.829
integral
Suco 115.073.230  115.032.285 116.193.426 147.821.620 188.129.275
concentrado
**
Mosto 59.683.415 53.418.555 45.912.040 77.285.998 93.341.575
simples
Outros 5.959.360 4.043.975 5.298.716 8.774.925 3.365.288
derivados
Total 521.375.259  433.828.592 414.365.132 578.809.563  579.309.020

*Dados preliminares; ** Transformados em litro de suco simples. Fontes: MELLO, 2013.

Expressivo crescimento tem também sido observado nas exportacdes de suco de uva
concentrados e prontos para beber. Entre janeiro e julho de 2013, o Brasil exportou 1.781.193
kg de suco de uva concentrado, contabilizando US$ 5,77 milhGes, e representando uma
expansdo de 110,4% em valor, e 84% em volume com relacdo ao mesmo periodo de 2012
(IBRAVIN, 2013). Em 2014 as exportagbes de suco de uva concentrado totalizaram
4.778.531 kg, em contraste com a de suco pronto para beber que acumula apenas 174.498 kg
exportados. O Japdo é o maior importador de suco concentrado de uva do Brasil, absorvendo
93% do total exportado. A Tabela 5 apresenta os principais destinos dos sucos de uva

exportados pelo Brasil.
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Tabela 5 - Exportacdo Brasileira de suco de uva em 2014.

SUCO DE UVA CONCENTRADO

Principais paises compradores Valor (US$) Volume (kg liquido)
1 Japéo 11.610.811 4.450.419
2 Meéxico 281.131 109.550
3 Republica Dominicana 97.634 25.970
4 Paraguai 54.285 33.707
5 Nova Zelandia 24.115 9.275
6 Estados Unidos 20.201 6.912
7 Tailandia 19.920 4.980
8 Coldémbia 13.530 4.000
Outros paises 3.185.972 133.718
Totais exportados pelo Brasil 12.456.889 4.778.531
SUCO DE UVA PRONTO PARA CONSUMO
1 Venezuela 155.214 52.928
2 Paraguai 138.561 84.629
3 Libia 96.754 30.720
Outros paises 18.379 6.221
Totais exportados pelo Brasil 408.908 174.498

Fonte: MDIC - Sistema Aliceweb, 2015.

A industrializagdo da uva quer na forma de vinho, quer na forma de sucos e outros
derivados € muito importante e vantajosa para o Brasil porque gera emprego, renda e divisas.
Entretanto, ela também produz residuos agroindustriais, que se ndo forem adequadamente
tratados, podem se transformar em grande problema ambiental. E portanto importante para o
Brasil desenvolver alternativas de aproveitamento desses residuos. Preferencialmente, esse
aproveitamento deve se dar através de tecnologias e produtos que sejam economicamente

viaveis e ecologicamente vantajosos para o pais.
3.3 Geracdo e aproveitamento de residuos agroindustriais da uva

A gestdo dos residuos agroindustriais tornou-se um grande problema para as industrias

de alimentos, porque eles representam grande parte da matéria prima processada e possuem
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exploragdo limitada (SAURA-CALIXTO, 2011; SRI HARSHA, 2013). Na Itélia, estima-se
que em meédia, cada hectare de vinhedo produza cerca de 10 toneladas de uva, que ao serem
transformadas em vinho, irdo produzir 2,7 toneladas de bagaco. Destes, 1,95 toneladas
representam as cascas e 450 kg as sementes (TOSCANO et al, 2013). Considerando-se que
em 2012 o Brasil processou 830.915 toneladas de uva na forma de vinho e sucos (Tabela 3),
pode-se estimar que o pais tem potencial para produzir ao redor de 224 mil toneladas de
bagaco; destas, cerca de 37 mil toneladas corresponderiam a sementes. Mas, estimativas feitas
por pesquisadores da Embrapa propde que anualmente sdo gerados no Brasil ao redor de 210
mil toneladas de residuos provenientes exclusivamente da indUstria do vinho (VERDELIO,
2014). Segundo MELLO; SILVA (2014), em 2011, as 50 maiores vinicolas do Estado do Rio
Grande do Sul geraram cerca de 130 mil toneladas de bagaco de uva, das quais 17,74 mil

toneladas corresponderam a sementes.

Os residuos da vinificacdo da uva consistem-se em bagaco (Figura 3), gavinhas
(Figura 4) e borra (Figura 5). As gavinhas permitem a fixacdo dos caules da videira, enquanto
a borra, segundo a Unido Europeia no Regulamento CE N° 479/2008, ¢ o residuo solido que
fica depositado nos recipientes apds a fermentacdo do suco da uva durante o processamento

do vinho, ou durante seu armazenamento, filtracdo ou centrifugacéo.
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Figura 3 - Bagaco do residuo do processamento de vinificagao

Semente

Casca

Engaco  m—

Fonte: MELLO; SILVA, 2014

Figura 4 - Gavinha da uva.

Fonte: CERQUEIRA, 2013.
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Figura 5 - Borra do processo de vinificacdo

Fonte: BEIRA, 2015.

O bagaco € considerado um subproduto da vinificacdo e corresponde ao conjunto
formado pela casca e pela semente da uva, e eventualmente pelas raquis, que é uma parte do
engaco (R1IZZON; HOFFMANN, 2006).

Atualmente no Brasil, parte dos residuos gerados durante a elaboracdo do vinho é
destinada para compostagem ou racdo animal. As pequenas empresas familiares fazem uso da
compostagem para utilizar na adubacéo de seus vinhedos (MELLO; SILVA, 2014). Porém, de
um modo geral, ndo ha um aproveitamento significativo do bagaco (VERDELIO, 2014). No
Vale do S&o Francisco, PE, em especial no Polo de Irrigacdo de Petrolina/Juazeiro, enquanto
parte da grande quantidade de residuos gerados pelas vinicolas é utilizada para racdo animal, a

outra parte é queimada, gerando polui¢do ambiental (CODEVASF, 2004).

Todavia, é factivel uma utilizagdo mais nobre dos residuos da industrializacdo da uva,
especialmente no que se refere ao seu uso como fonte de fitoterapicos e de complementos
alimentares (MARASCBIN et al., 2002). Produtos a base de sementes de uva, por exemplo,
séo utilizados ha varios anos na Europa e nos Estados Unidos como complemento nutricional,
vitaminico, na cosmética (6leo essencial) e como agentes profilaticos (antioxidantes)
(MARASCBIN et al., 2002).

Entre os residuos subutilizados pelas inddstrias brasileiras de suco de uva e vinho,
encontram-se as sementes da uva. Elas representam entre 38 e 52% da matéria seca do bagaco

e segundo Lachman et al. (2013), sdo boa fonte de varios compostos benéficos a saude, como



34

polifendis, tocoferois (vitamina E), macroelementos (Ca, P, K, Na e Mg) e microelementos
(Fe, Cu, Zn e Mn). Devido a abundancia e valor nutricional com que esses elementos se
encontram na semente de uva, os residuos vinicolas sdo considerados recursos exploraveis

para uso em racdo de aves, suinos, coelhos e outros.

As sementes presentes nos residuos da industrializacdo da uva podem também ser
usadas para a extracdo de Gleo, que representa entre 10 e 20% do peso da matéria seca que
compde o bagaco. Uma das primeiras referéncias sobre o aproveitamento dos residuos
gerados pela industrializagéo da uva séo os trabalhos de Shrader (1919) para o Departamento
de Agricultura Norte-americano (USDA). Durante 5 anos, o pesquisador analisou diretamente
em industrias de suco de uva, a quantidade total de matéria prima processada nos Estados de
Nova York, Ohio e Michigan. Os dados indicaram que na media, o bagaco produzido durante
a elaboragdo de suco de uva correspondia a 20% de toda a matéria prima processada. Por sua
vez, cerca de 25% do bagaco correspondia a sementes, 25% a cascas € 0 restante a agua.
Shrader (1919) recomendou a retirada das sementes do bagaco ainda Umido, seguido de
secagem das mesmas e extracdo do Oleo através de prensagem. Ele recomendou o

aproveitamento do produto na alimentacdo humana.

O 6leo da semente de uva possui um ponto de fumaca usualmente alto (entre 190-
230°C) o que o torna apropriado para coc¢do a altas temperaturas (BAIL et al, 2008)
notadamente em frituras. O produto vem ganhando popularidade na culinaria internacional, e
tem sido estudado como uma possivel fonte de lipidios especiais (LUTTEROT et al., 2011)
sendo tambem fonte potencial de compostos fenolicos, como acido galico, catequinas,
epicatequinas e uma grande variedade de procianidinas, com possiveis efeitos benéficos a
salde humana (MAIER et al., 2009).

Oleo de semente de uva é produzido principalmente na Italia, Franca e Espanha mas
sua demanda tem crescido em toda Europa (MAIER et al., 2009). Usualmente, ele é obtido

das sementes presentes no bagaco que sobrou da producéo de suco ou vinho, agregando valor

ao setor e reduzindo os problemas que os residuos agroindustriais poderiam causar ao meio

ambiente (LUTTEROT et al., 2011).

No Brasil, entretanto, o uso dos residuos do processamento da uva para a producao de

6leo é pouco praticado e explorado (VERDELIO, 2014). Dado que grande parte das uvas


http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0963996912003985#bb0080
http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0963996912003985#bb0080
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processadas no Brasil correspondem a uvas americanas, e ndo as europeias Vitis viniferas, é
muito provavel que os 6leos produzidos a partir de sementes de uvas nacionais apresentem
caracteristicas sensoriais e nutricionais distintas dos 0Oleos obtidos com os residuos do
processamento de empresas europeias ou norte-americanas, que trabalham preferencialmente

com varietais Vitis viniferas.

Para que o Brasil possa finalmente utilizar de forma significativa os residuos gerados
pelas inddstrias nacionais de sucos de uva e vinho, sdo necessarias pesquisas que avaliem o

potencial tecnoldgico, nutricional e sensorial desses residuos.
3.4 Caracterizacao quimica, nutricional e sensorial de 6leo de semente de uva

O oleo de semente de uva ja é fabricado e utilizado na Europa desde 1930, sendo
usado como Oleo comestivel ou como matéria prima para o setor industrial. A Alemanha,
Franca e Itélia, foram os primeiros paises a beneficiarem a semente de uva, enquanto na

América do Sul os primeiros paises foram a Argentina e Chile (ARROYO, 2003).

O o6leo da semente de uva é associado a inumeros beneficios a saude devido a sua
composicdo. O produto é rico em vitamina E e em acidos graxos essenciais, com destaque
para o acido linoleico, conhecido preventivo de doencas cardiovasculares (WIJENDRAN;
HAYES, 2004) cujo teor pode variar entre 58 e 78% no dleo da semente dependendo do
varietal da uva (BAIL et al, 2008). Por sua vez, a vitamina E possui propriedade antitumoral,
¢ um protetor neuronal, reduz o nivel de colesterol no sangue, sendo também um agente
antioxidante (CHOI; LEE, 2009). O ¢leo da semente de uva ndo refinado contém também
compostos bioativos, incluindo tocoferois (5-52 mg/100 g) e compostos fendlicos. Por esse
motivo, além de ser usado na alimenta¢do humana, o 6leo da semente de uva tem também uso
potencial na industria farmacéutica (BAIL et al., 2008). Finalmente, por possuir propriedades
umectantes na pele humana, o oleo extraido da semente de uva é valorizado pela indudstria
cosmetica (PORTO et al, 2013).

Os aspectos acima mencionados, somados a preocupacdo dos Governos em dar aos
residuos da industrializacdo da uva um destino que ndo agrida o meio ambiente, tem

fomentado nos ultimos anos, varios estudos sobre o 6leo de uva.
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BAIL et al. (2008) analisaram o teor de compostos fendlicos, a atividade antioxidante
e a composi¢do de compostos volateis de 8 amostras de 6leo de semente de uva produzidos na
Austria a partir de residuos de diversas vinicolas. As amostras incluiam 6leos refinados,
virgens e extra virgens, obtidos de uvas brancas e tintas. O teor de fendlicos totais nas
amostras foi similar aos observados em 6leos de oliva, variando entre 50,0 e 115,1 pg/g EAG
(equivalentes de &cido galico). A capacidade antioxidante dos 6leos, analisadas como Trolox
equivalente, variou entre 0,09 e 1,16 ug/g. Tanto o teor de fenolicos totais como a capacidade
antioxidante dos Gleos foi em geral menor para os Gleos refinados e aqueles extraidos de
sementes de uvas brancas. Os 6leos virgens, obtidos de sementes geradas durante a elaboracao
de vinho tinto (Cabernet-Sauvignon, Merlot e Zweigelt) continham um maior nimero e
concentracdo de compostos volateis de impacto odorifero desejavel como acetato de etila,
acetato de isoamila, 2 metilbutil acetato, etil hexanoato, 3-metil butanol, 2-metil butanol,
limoneno, alfa-pineno, trans-2-hexenal, entre outros. Nenhuma caracterizagdo sensorial foi

realizada nos 0leos.

Os teores de fendlicos totais dos 6leos analisados por BAIL et al. (2008) se mostraram
inferiores aqueles encontrados por LUTTERODT et al. (2011) para os 6leos extraidos das
sementes de uvas Rubi Vermelha, Muscadine, Concord e Chardonay, os quais variaram entre
160 e 800 pg/g EAG.

PARDO et al. (2009) caracterizaram 0Oleos de sementes de quatro varietais de uva
cultivados na Espanha -Monastrell, Garnacha Tintorera, Petit Verdot e Syrah- e extraidos por
pressdo a frio. As sementes foram obtidas de residuos de vinicolas espanholas, secos a
temperatura ambiente, e o 6leo foi extraido em prensa de parafuso. Além de andlises
quimicas, o 6leo foi submetido a uma avaliacdo sensorial por uma equipe de 14 julgadores
treinados. A acidez das amostras variou entre 0,37% e 1,47% (expressa em % de &cido oleico)
0 que permitiu a classificacdo dos 6leos como “virgem” (< 2%) ou “extra-virgem” (< 0,8%).
Os indices de peroxido variaram entre 5,99 e 13,50 meg/kg, bem abaixo do limite maximo de
20 meg/kg estabelecido na Espanha para os azeites de oliva classificados como virgem. A
intensidade de aroma das amostras, comparativamente a outros 6leos comestiveis e azeites,
variou entre moderada (varietal Petit Verdot) e moderada/alta (varietal Monastrell). Os 6leos
apresentaram notas aromaticas descritas como “bagaco”, “vinho” e “uva-passa”. O sabor das

amostras foi descrito como levemente adocicado, apresentando notas similares a uva-passa,
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6leo queimado e borracha, o que fez PARDO et al. (2009) sugerirem que o 6leo deveria ser
refinado antes de ser consumido. Entretanto, as notas negativas encontradas no sabor dos
0leos podem ter sido geradas pelo aquecimento das amostras durante a extracdo do 6leo na
prensa de parafuso. Métodos de extracdo mais brandos, como prensagem a frio, sdo menos

passiveis de introduzir notas indesejaveis no produto.

O teor de compostos fenolicos totais encontrados por PARDO et al. (2009) nos dleos
foi considerado baixo pelos autores e variou entre 10,68 mg/kg (Monastrell) e 18,17 mg/kg
(Petit Verdot). Quando os residuos foram secos sob fluxo de ar forgado, o teor de fendlicos
totais praticamente triplicou no 6leo, sendo de 34,43 mg/kg para o varietal Monastrell. O
acido linoleico foi majoritario em todas as amostras, variando entre 60,64% para o varietal
Garnacha Tintorera e 69,16% para o Petit Verdot. O &cido oleico foi o segundo mais
abundante, variando entre 16,07% para o varietal Petit Verdot e 24,88 para o Garnacha
Tintorera. Segundo os autores, isso faz do 6leo de uva um dos mais ricos em acido linoleico,
sendo comparavel apenas ao 6leo de semente de girassol. O teor de esterois totais encontrado
nos 6leos variou entre 2417 mg/kg (Monastrell) e 3110 mg/kg (Syrah), maior que aqueles
encontrados em 6leo de semente de girassol, porém menor que aqueles reportados para 6leo

de soja.

Com o propésito de explorar o uso de sementes de uvas Portuguesas para a extracdo
de 6leo, FERNANDES et al. (2013) avaliaram 10 varietais cultivados em Portugal, sendo
eles: Aragonés, Cornifesto, Marufo, Periquita, Tinta Barroca, Tinta Carvalha, Tinto Céo,
Touriga Francesa, Touriga Nacional e Trincadeira Preta. As analises referiram-se a
morfologia da uva — tamanho, peso e % de casca e semente- teor e perfil lipidico, além do
teor de vitamina E e da capacidade antioxidante do 6leo extraido da semente de cada varietal.
Grande diferenca foi observada com relagdo ao numero e % de peso com que as sementes
apresentavam-se nos varietais, bem como quanto ao teor de Oleo que elas continham.
Enquanto as sementes do varietal Touriga Francesa apresentaram 12,40% + 0,01 de lipideos
em base seca, aquelas do varietal Marufo apresentaram 3,95% =+ 0,02. Maior similaridade foi
encontrada entre os perfis lipidicos dos 6leos das sementes dos dez varietais. Os 0leos eram
compostos principalmente por acido linoleico (entre 63% e 73,1%), seguido por acido oleico,
palmitico, estearico dentre outros acidos graxos minoritarios. Os 0Oleos mostraram-se

excelente fonte de vitamina E, cuja atividade expressa em alfa-tocoferol equivalente variou
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entre 358,24 para o varietal Marufo e 148,20 para o Toruga Francesa. Segundo os autores, a
inclusdo de 10 g de o6leo da semente do varietal Toruga por dia na dieta humana, ou de 4,2 g
do 6leo de Marufo supriria 10% da ingestao diaria recomendada de vitamina E (RDA) para
adultos. Todos os 6leos mostraram-se ricos em tocotrienois e tocoferois. Gama-tocotrienol foi
0 mais abundante, seguido do alfa tocotrienol e gama tocoferol. A capacidade de remocéo de
radicais livres dos 6leos (DPPH) foi considerada alta pelos autores, variando entre 38,68%
para o Trincadeira Preta e 69,89% para 0 Comifesto, enquanto a atividade antioxidante (ABS)

variou pouco, situando-se entre 0,334 e 0,489 umol Trolox/ml de 6leo

No Brasil, FREITAS et al. (2008a) analisaram o teor de vitamina E presente em éleo
extraido de sementes obtidas de cinco residuos de vinicolas brasileiras, foram eles: i) mistura
de Seibel e Herbemont, ii) mistura de Seibel e Isabel; iii) Muscatel, iv) Cabernet e v) Merlott.
A obtencdo do 6leo foi conduzida por trés métodos distintos: Soxhlet, extracdo por pressdo a
frio (10 ton.) e extracdo sob pressdo com liquido. A uva Isabel, apresentou 0 menor teor de
tocoferol, que se situou ao redor de 1mg por 100ml de 6leo. Os 6leos extraidos dos residuos
contendo Cabernet e Merlot apresentaram os maiores teores (~5,75 mg/100 g de 6leo)
seguidos pelo 6leo obtido do varietal Muscatel (~4,38 mg/100 g de 6leo).

Os estudos apresentados acima deixam claro que ao estudarem o 6leo de semente de
uva, os pesquisadores estdo usualmente interessados no valor nutricional e capacidade
antioxidante do produto, sendo raras e incompletas as pesquisas sobre as propriedades
sensoriais do 6leo. Em vinhos, correlagcdes entre perfis sensoriais e de compostos volateis
possibilitou grandes avancos na melhoria da qualidade dos produtos hoje disponibilizados ao
consumidor. O uso culinario e cosmético do dleo extraido da semente de uva, recomenda que

estudos similares sejam conduzidos com esse produto.

E sabido que a composicao e a concentracdo de volateis de uva varia largamente em
funcdo das origens genéticas. Yang et al. (2009), na China, avaliou os volateis de quarenta e
duas cultivares de uva pertencentes a sete grupos de origens genéticas similares. Compostos
terpénicos foram abundantes em cultivares Vitis vinifera com aroma muscat, enquanto ésteres
foram dominantes em cultivares Vitis labrusca e seus hibridos com Vitis vinifera ou Vitis
amurensis. Entre os ésteres, 0 acetato de etila, butanoato de etila, metil-etil-2-butenoato,
hexanoato de etila e metil-etil-2-hexenoato de metila eram compostos majoritarios. Cultivares

Vitis viniferas com aroma muscat, caracterizaram-se por apresentar alta concentracdo de
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terpenos, entre os quais o linalol, nerol e geraniol. Foram observadas variagfes quantitativas
sazonais para alguns compostos volateis, mas o perfil de volateis das amostras era

determinado principalmente pelo carater cultivar.

Os resultados acima sugerem que o0s Oleos extraidos das sementes de diferentes
cultivares de uva podem apresentar diferentes perfis de volateis e consequente diferentes
aromas e sabores, atributos que reconhecidamente determinam a aceitagdo dos alimentos
pelos consumidores. Estudos que avaliem esses aspectos em Oleos de sementes de uva
permitirdo a selecdo dos varietais mais promissores para a producdo de Oleos para fins

culinarios e cosméticos.
3.5 Métodos de extracéo de dleo

Duas classes de métodos podem ser usadas para extrair o 6leo de grdos ou sementes
oleaginosas: prensagem mecanica, ou extracdo por solventes (hexano, CO, supercritico,
dentre outros) (SAVOIRE et al., 2013). Cada método fornece vantagens e desvantagens tanto
com relacdo a qualidade do 6leo obtido, como com relacdo ao rendimento da extracdo
(FREITAS et al., 2008b, PASSOS et al., 2009).

Segundo Matthdus (2008) no caso da semente da uva, usualmente o 6leo é extraido
por hexano. Apds a extracdo, o 6leo é refinado para a retirada de uma grande quantidade de
componentes indesejaveis transferidos para o 6leo durante o processo de extracdo. Pelo fato
da extracdo por solvente ser muito eficiente, 0 método é muito vantajoso do ponto de vista
econbmico, uma vez que as sementes de uva contém pouca quantidade de Oleo
comparativamente a outras oleaginosas comumente industrializadas. O Oleo resultante é
neutro em cheiro e sabor e encontra muitas aplicagdes culinarias (MATTHAUS, 2008).
Porém, o uso de solventes orgénicos tem vérias desvantagens, dentre elas a poluicdo do meio
ambiente com material toxico, o preco flutuante do solvente, dentre outros (JOHNSON,
2002).

O processo de extracdo mecanica ndo envolve o uso de agentes quimicos, ndo estando
portanto associado a poluicdo ambiental. O método pode ser aplicado sem o uso de calor, 0
que promove uma maior retencdo das propriedades sensoriais, nutricionais e de componentes
benéficos a satde no 6leo, tais como antioxidantes naturais e outros fitoquimicos (YU et al.,

2005; MATTHAUS, 2008). Essas vantagens, associadas a op¢do do consumidor moderno por
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produtos seguros e naturais, tem tornado a extragdo mecéanica um substituto interessante dos
processos convencionais de producdo de oleo (YU et al., 2005); a despeito do método

apresentar um baixo rendimento.

A extragcdo mecéanica consiste no esmagamento das sementes por pressdo, e remove
parcialmente o 6leo. Dois métodos bésicos de extracdo podem ser utilizados em funcdo dos
objetivos e produtividade desejadas: prensas hidraulicas e prensas de parafuso (SAVOIRE et
al., 2013). Em qualquer dos meétodos a torta retém quantidades consideraveis de 6leo, que
podem alcancar entre 4 a 7% do 6leo contido inicialmente na semente (MORETTO; FETT,
1998, OLIVEIRA et al., 2008).

As prensas hidraulicas (Figura 6), foram desenvolvidas na antiguidade mas ainda sao
empregadas para a extracdo de 6leo de coco e oliva. Elas foram gradualmente substituidas
pelas modernas prensas de parafuso, que basicamente consistem em uma rosca sem fim,
girando dentro de um cilindro. As prensas de parafuso podem ser classificadas em trés
categorias: prensas tipo expeller (Figura 7), prensas extrusoras dupla rosca (Figura 8) e
prensas tipo expander (SAVOIRE et al., 2013).

Figura 6 - Foto e detalhes de prensa hidraulica para 6leo

Fonte: (A) The Olive Oil Source, 2015; (B) Info collections, 2015.
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Figura 7 - Foto e detalhes de prensa expeller para 6leo
A
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1

Fonte: (A) Henan Talent International CO., Ltd, 2015; (B) GEMCO Energy Machinery Co., Ltd, 2015.

Figura 8 - Foto e detalhe de prensa extrusora dupla rosca para 6leo

Fonte: BOECK, 2011.

Os equipamentos envolvidos na extracdo mecanica de 6leo sdo simples, robustos, de
facil montagem e operacdo, podendo ser operados facilmente por individuos com baixa
capacitacdo técnica. Um mesmo equipamento pode ser utilizado para extrair 6éleo de
diferentes tipos de semente. Por todas essas vantagens, a extragdo mecanica € muito popular,
adequando-se a regifes onde o uso de tecnologias sofisticadas é limitado por questfes

econbmicas ou pela caréncia de recursos humanos treinados (SINGH; BARGALE, 2000).

Segundo Singh e Bargale, 2000, para garantir um 6leo de semente de uva de qualidade
superior, a prensagem mecanica € a mais indicada, apesar da mesma alcancar baixo
rendimento, deixando de 8% al4% do 6leo da semente na torta. No entanto, apos filtragem, o
6leo obtido apresenta maior qualidade sensorial que o 6leo extraido por solvente, sendo
possivel distinguir no produto, uma nota de aroma frutal, o que é desejavel quando o mesmo
vai ser usado em preparacOes culinarias que ndo serdo aquecidas, como saladas
(MATTHAUS, 2008).
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Pré-tratamentos adequados de sementes podem melhorar o rendimento da extracdo do
6leo. Dentre eles encontram-se 0 cozimento e o condicionamento do material para que ele
atinja uma umidade 6tima. Este ultimo tem um papel fundamental na obtencdo de um bom
rendimento de extracao, sendo que ele varia em fungédo do tipo de semente. Para a extracdo do
6leo de linhaga, um melhor rendimento é obtido quando as sementes sdo condicionadas entre
9% e 11% de umidade, enquanto para Oleo de colza ela deve apresentar 5% de umidade
(ROMBAUT et al. 2015; SAVOIRE et al., 2013). Com relacdo ao tratamento térmico, deve-
se lembrar que o mesmo pode provocar alteracdes indesejaveis nas propriedades sensoriais e
nutricionais do 6leo. Assim, a prensagem a frio é usualmente preferida quando se objetiva
reter as propriedades sensoriais, nutricionais e compostos benéficos a saide do consumidor
(MAIER et al., 2009; LUTTERODT et al., 2011; ROMBAUT et al. 2015).

Rombaut et al. (2015) verificou que o fator de maior influéncia sobre o rendimento de
extracdo a frio de éleo da semente de uva, refere-se ao varietal da semente. Entre os trés
varietais estudados pelos autores, o varietal com melhor desempenho apresentou 65% de
rendimento, enquanto o de pior desempenho apresentou cerca de 54%. Os autores também
verificaram que o rendimento de extracdo foi alto e ndo variou para teores de umidade
inferiores a 7%. Mas quando o teor de umidade aumentou acima de 7% o rendimento de

extracao diminuiu.

Embora os Oleos prensados a frio sejam frequentemente refinados para tornar o
produto mais estavel e remover sabores e cores indesejaveis, a etapa de desodorizacdo deve
ser evitada em beneficio da qualidade nutricional e sensorial do produto (KAPOOR; NAIR,
2005). Por outro lado, a filtragdo, que retira fragmentos de sementes e outras particulas do
6leo extraido, elimina a turvagdo melhorando a aparéncia do produto (HOED et al., 2011),

sem alterar suas propriedades nutricionais e sensoriais.
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4 MATERIAIS E METODOS
4.1 Matéria-prima

Os residuos utilizados no presente estudo foram obtidos do processamento de uvas
cultivadas e industrializadas por empresas do Vale do Sdo Francisco, Pe/Ba, entre as
coordenadas de latitude 9°19'40.2" Sul e longitude 40°33'56.3" Oeste, e latitude 9° 17
46.877" Sul e longitude 40° 49' 7.308" Oeste, com colheita realizada entre os anos de 2014-
2015 conforme especificado na Tabela 6. Foram utilizados dois residuos gerados durante o
processamento de sucos, sendo um composto exclusivamente de residuos de uva varietal
Isabel (Figura 9A) e o outro de uma mistura de Isabel (80%) com BRSVioleta (Figura 9B).
Foram também utilizados trés residuos gerados por vinicolas, sendo um formado durante a
elaboracdo de vinho Chenin Blanc (Figura 9C), outro de vinho Syrah e o terceiro de vinho

Tempranillo (Figura 9D).

Logo ap6s o processamento, as sementes de todos os residuos foram separadas do
bagaco, secas sob fluxo de ar a 45°C até umidade entre 7 e 8%, embaladas em sacos de
polietileno, e armazenadas em temperatura ambiente até o0 momento das analises fisicas e
quimicas, e da extracdo do Gleo. Para as analises fisicas e quimicas, e para a extracdo do 6leo,

os residuos desidratados foram moidos em moinho de facas (IKA, All).
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Tabela 6 - Caracterizagdo dos residuos agroindustriais de sementes de uva utilizados no presente

estudo.
Fonte do residuo Varietal Municipio Data da producéo
Suco Isabel Casa Nova, Ba | Colheita — 14/10/2014

(Vitis labrusca)

Elaboracdo e coleta do
residuo -15/10/2014

Suco 80% Isabel Petrolina, Pe Colheita: 26/05/2015
(Vitis labrusca) + Elaboragéo do suco e coleta
20% BRS Violeta do residuo e
engarrafamento -
27/05/2015
Vinho tinto Syrah Petrolina, Pe | Colheita: 09/06/2014
(ap6s maceracao de 8 | (Vitis vinifera) (Campo Inicio da elaboragdo do
dias) Experimental da | vinho 11/06/2014
Embrapa de
Bebedouro)
Vinho tinto Tempranillo ou | Santa Maria da | Colheita 24/06/2015
(apds maceracao de 8 | Aragonés Boa Vista, Pe Inicio da Vinificacdo -
dias) (Vitis vinifera) 25/06/2015
Vinho branco (ap6s | Chenin Blanc Petrolina, Pe | Colheita 27/05/2015

prensagem, logo ap6s
0 desengace das
uvas)

(Vitis vinifera)

(Campo
Experimental da
Embrapa de

Bebedouro)

Inicio da vinificacdo e
coleta do residuo —
28/05/2015
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Figura 9 - Semente de uva desidratada e moida de: Isabel (A), 80%Isabel+20%BRS (B), Tempranillo
(C), Chenin Blanc (D).

A

;R

7. \SRBE
|SABEL 207, 8RS vioLeT

TEMPRANINO CHENIN BLANC

Fonte: Autoria Prdpria.

Trés 6leos comerciais de semente de uva, adquiridos em mercados internacionais
(EUA e Italia) e nacional, sendo dois refinados e um virgem (Tabela 7), foram também
caracterizados por anélises fisicas, quimicas e sensoriais, comparativamente aos 0leos obtidos

por prensagem a frio no presente estudo.
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Tabela 7 - Caracteristicas de 6leos comerciais de sementes de uva analisados no presente estudo.

Amostras Origem Ano de Descrigéo do fabricante
comerciais Fabricacdo
Oleo refinado | EUA 2014 Oleo obtido por extracio de sementes de uva e
Norte- submetido a refino industrial. Possui aroma quase
americano inodoro, sabor delicado e uma cor amarela com tons
de verde. E particularmente indicada para fritura.
(ORN)
Oleo refinado | Italia 2014 Oleo obtido exclusivamente de sementes
Italiano selecionadas, submetido a processo de refinacao.
Aroma quase inodoro, cor amarelada. Adequado
(ORI) para temperar pratos crus ou cozidos.
Oleo virgem | Brasil 2014 Oleo obtido a partir de semente de uva com
Brasileiro prensagem a frio. Aroma adocicado e frutificado e
cor verde. Resistente a altas temperaturas, podendo
(OPB) ser utilizado em diferentes preparos de alimentos.

4.2 Composicao do Residuo Seco

A composicdo das sementes secas e moidas foi determinada seguindo-se metodologias
da “Association of Official Analytical Chemists” (AOAC, 2012) e do Instituto Adolf Lutz
(IAL, 2008), conforme detalhado a seguir. Todas as analises foram realizadas em trés

repeticdes e os resultados expressos como média e erro padréo.
4.2.1 Umidade

A umidade das sementes foi determinada por gravimetria, utilizando-se balanca
analitica com precisdo de 0,0001g, cadinho de porcelana e estufa de circulacdo de ar a
temperatura de 105°C, seguindo-se a metodologia 012/1V descrita em IAL (2005). O teor de

umidade presente nas amostras foi expresso em g 4gua/100 g de amostra.
4.2.2 Atividade de agua

A atividade de agua foi determinada com o instrumento Aqualab 4TEV, através da
metodologia aprovada pela AOAC (2012)

4.2.3 Lipideos

O teor de lipideos total das sementes de uva desidratadas e moidas foi determinado por

extracdo com solvente em extrator Soxhlet, conforme descricdo do método 920.39 em AOAC
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(2012). A extracdo realizada em cerca de 5 g da amostra, utilizou como solvente o éter de
petréleo P.A, por um periodo de aproximadamente 6 horas. O teor de lipideos presente na

amostra foi expresso em g lipideos/100 g de amostra.
4.3 Extracado do 6leo das sementes do residuo agroindustrial

Os residuos desidratados e triturados foram submetidos & prensagem a frio em prensa
hidraulica (SIWA, 60T) (Figura 10). Inicialmente, os residuos foram pesados em balanga
semi-analitica com 0,01g de precisdo, e transferidos para o cilindro de aco inoxidavel da
prensa. Na sequéncia, eles foram submetidos a uma forca de 45 toneladas por um periodo
total de 100 minutos, tempo que em estudos cinéticos anteriores mostrou-se necessario para se
extrair o maximo do 6leo contido nos residuos. As extracdes de cada amostra foram realizadas
em série, gerando um lote Unico de 6leo, que foi armazenado a temperatura de -18°C, em
frasco de vidro ambar fechado com tampa hermética, até a realizacdo das analises fisico-
quimicas e sensoriais. O céalculo do rendimento de extracdo foi realizado por diferenga
massa/massa e expresso em g 6leo/100 g residuo seco. A Figura 11 mostra os 6leos obtidos a

partir da prensagem a frio das sementes de uva.

Figura 10 - Prensa hidraulica (SIWA, 60T) utilizada para a extragdo do 6leo de sementes de uva
desidratadas e moidas, por método de prensagem a frio.

0‘0;03 G
) !
i

2P Od | ¢




48

Fonte: Autoria Propria

Figura 11 — Oleos obtido por prensagem a frio de sementes de uva de cada variedade especificada.

Fonte: Autoria prépria.

4.4 Caracterizagao fisico-quimica do oleo de semente de uva extraido por prensagem a

frio

Os 6leos obtidos no presente estudo por prensagem a frio das sementes da uva, e 0s
6leos industrializados (Tabela 7), foram caracterizados por analises fisico-quimicas conforme
descrito a seguir. Todas as analises foram realizadas em triplicata e 0s resultados expressos

como medias e erro padréo.

4.4.1 Caracterizacao fisica

4.4.1.1 Densidade relativa

A densidade relativa dos 6leos foi determinada através de picnémetro seguindo-se
procedimento 337/1V descrito em IAL (2008). Assim, inicialmente um picndmetro de 10 mL
foi tarado e calibrado com &gua destilada, anotando-se as massas em balanga analitica com
precisdo de 0,0001g. O mesmo procedimento foi realizado com a amostra de 0leo,
prevenindo-se a formacdo de bolhas de ar. A densidade do 6leo a temperatura de 20°C foi
obtida pela razdo entre a massa de 6leo (g) e a massa de agua (g) contidas no picnémetro, e 0s

resultados expresso em (g.cm™).
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4.4.2 Caracterizagdo quimica

4.4.2.1 Indice de Peréxido

O indice de peroxido foi determinado conforme método titulométrico 326/1V descrito
em IAL (2008). Foram pesadas (5 = 0,05) g da amostra, seguindo-se titulacdo da mesma com
solucdo de tiossulfato de sddio 0,1 N. Os resultados foram expressos em meq perdxido.1000g

L 6leo.

4.4.2.2 Indice da acidez

O indice de acidez dos 0Oleos foi determinado conforme método titulométrico 325/1V
descrito em 1AL (2008). Aproximadamente 2,0g da amostra de Oleo foram pesados,
adicionando-se 50 mL de uma solucédo alcool:éter (1:2) e 2 gotas do indicador fenolftaleina
1%, titulando-se a solucdo com hidrdéxido de sodio 0,01M. Os resultados foram expressos em
mg KOH/g, e utilizados como indicadores da acdo de lipases sobre o Oleo, desde o

processamento do suco ou vinho, até sua extracdo dos residuos.

4.4.2.3 Indice de Saponificacéo

O indice de saponificacdo dos 6leos extraidos dos residuos, foi determinado por
método conculado Cd 3a94 (AOCS, 2009). O indice foi expresso em mg de KOH utilizado
para neutralizar 1 g de 6leo (mg KOH/g 6leo). Este parametro foi utilizado para estimar a
proporcdo de é&cidos graxos de baixo peso molecular no ¢6leo (PEARSON, 1981;
CERCHIARA et al., 2010). Na sequéncia, seguindo-se classificacdo da Codex Alimentarius
Commission (2008) que estabelece que valores entre 187 e 250 mg KOH.g™ sdo considerados
altos indices de saponificacdo, e classificacdo utilizada por AKBAR et al., (2009), no presente
estudo, 6leos que atingiram esses valores foram considerados de uso potencial em industrias

de sabonetes liquidos e “shampoos”.

4.4.2.4 Indice de lodo

Para determinar o indice de iodo e avaliar o grau de insaturacdo dos 6leos extraidos

dos residuos, foi aplicado o método calculado 330/1V descrito por IAL (2008). Os resultados
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foram expressos como cg I, absorvido/g amostra. Esse parametro foi utilizado para avaliar a
presenca de insaturacfes nas cadeias de acidos graxos de cada 6leo (AOAC, 2007, KNOTHE,
2002) e classificagdo do mesmo como “seco” (entre 188,00 e 193 g 12/100g amostra), “semi-
seco” (entre 131,59 e 193 g 12/100g amostra) ou “ndo seco” (inferiores a 131 gl,/100g
amostra) segundo sistema proposto por Alsberg e Taylor (1928) e detalhado por Cherciara et
al. (2010). Oleos semi-secos foram considerados adequados para utilizagdo na indstria de
sabdo, produtos de limpeza e cosméticos (ALSBERG; TAYLOR, 1928).

4.4.2.5 Perfil de Acidos Graxos

O perfil de acidos graxos de cada 6leo, foi determinado por meio dos ésteres metilicos
dos &cidos graxos presentes na fracdo lipidica, seguindo-se procedimento Ce 2-66 descrito
pela AOCS (2009). Foi utilizado um Cromatdgrafo a Gas (CGC AGILENT 68650 SERIES
GC SYSTEM), equipado com coluna capilar DB-23 AGILENT (60m x 0,25mm x 0,25um), e
padrbes puros. As condi¢cBes de operacdo do cromatdgrafo foram: fluxo coluna =
1,00mL/min.; velocidade linear = 24cm.s™; temperatura do detector: 280°C; temperatura do
injetor: 250°C; temperatura do forno: 110°C - 5 min.; 110 - 215°C (5°C.min™), 215°C - 24

min.; gas de arraste: Hélio; volume injetado:1,0 pL.

4.4.2.6 Teor de Tocoferdis e Tocotriendis

Os tocoferdis e tocotriendis de cada amostra de 6leo foram separados e quantificados
por cromatografia liquida de alta eficiéncia (HPLC) por método descrito em AOCS (2009).
Foi utilizado um Cromatdgrafo Liquido HPLC Perkin Elmer, series 200. As condicBes de
operacdo, foram: bomba isocratica Perkin Elmer Series 200; detector: Fluorescence Detector
Perkin Elmer Series 200%; comprimento de onda - excitacdo 290 nm, emissdo 330 nm; coluna:
Hibar RT 250 x 4mm Li Chrosorb Si 60, 5mm; fase mével - Hexano / Isopropanol (99/1), 1,0

mL.min™.

A quantificacdo de cada isémero foi realizada por padronizacéo externa com base nas
areas dos picos, utilizando padroes de a-, B-, y- e 6-tocoferol (Cabilchem), com grau de pureza

de >95%. Os teores de tocoferdis foram expressos como mg por kg de 6leo (mg.kg™).
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4.5 Caracterizacgao sensorial

Os perfis de aroma dos 6leos extraidos das sementes dos residuos agroindustriais da
uva (Tabela 6), foram caracterizados por uma equipe sensorial treinada, comparativamente ao
perfil de trés 6leos comerciais de semente uva (Tabela 7) dos quais dois eram refinados, e um

ndo refinado; este Gltimo obtido por prensagem a frio.

As analises sensoriais foram realizadas no Laboratério de Analise Sensorial do
Departamento de Tecnologia de Alimentos (DTA) da UFS.

4.5.1 Preparo das amostras

Para a avaliacdo sensorial, 10mL de cada amostra de 6leo foram alocados em copos de

vidro tipo tulipa, tampados por vidro de relogio e codificadas com nimero de trés digitos.
4.5.2 Treinamento e selecdo da equipe sensorial

Inicialmente foram recrutados 30 voluntérios, entre estudantes e colaboradores da
Universidade Federal de Sergipe (UFS). No recrutamento foi entregue um Termo de
Consentimento Livre e Esclarecido (TCLE) (APENDICE A), previamente aprovado pelo
Comité de Etica da UFS, Parecer n. 1.275.864, elucidando o objetivo dos testes, o caréater
voluntario da participacdo dos individuos, a auséncia de riscos a saude, etapas do trabalho,

dentre outros esclarecimentos.

Os voluntarios foram submetidos a um teste de memoria odorifera (Figura 12) descrito
por Meilgaard et al. (2007), selecionando-se aqueles(as) capazes de identificar pelo odor, 80%
ou mais das amostras. As amostras incluidas no teste relacionavam-se a odores que poderiam
estar presentes nos 0leos, tais como: suco de uva, azeite virgem de oliva, vinho tinto, vinho

branco, vinagre, dentre outras.

Figura 12 - Ficha sensorial no teste de memoria odorifera.

FICHA DE TESTE DE MEMORIA OLFATIVA
NOME: Data:

CHEIRE a primeira amostra. Identifique o odor e registre na ficha. Aguarde alguns segundos para
aspirar a préxima, ou realize a desadaptagdo cheirando seu pulso ou mao inodoros.
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Proceda desta forma para todas as amostras.

AMOSTRA DESCRICAO DO ODOR

1

2

3

4

5

Comentarios:

Um segundo teste foi aplicado aos voluntarios, para avaliar o poder discriminativo dos
mesmos. Seguindo orientacdo de Meilgaard et al. (2007), cada individuo foi submetido a uma
série de testes triangulares (Figura 13) envolvendo amostras de dleo refinado de soja, de
milho, azeite virgem de oliva, azeite refinado de oliva, e 6leo refinado e virgem de semente de

uva. Foram selecionados julgadores que acertaram pelo menos 80% dos testes triangulares.

Figura 13 - Ficha sensorial do teste triangular para avalia¢cdo do poder discriminativo dos julgadores.

Ficha do Teste Triangular
NOME: Data:

Vocé estd recebendo 3 amostras codificadas de 6leo de semente de uva: duas sdo iguais e uma é
diferente. Por favor, CHEIRE as amostras da esquerda para a direita e circule o cddigo da amostra
DIFERENTE.

AMOSTRA AMOSTRA AMOSTRA

Comentarios:

4.5.3 Perfil de aroma dos 6leos

Os perfis de aroma dos 6leos extraidos dos residuos agroindustriais de uva (Tabela 6)
foram gerados comparativamente aos dos trés Oleos comerciais de semente de uva
anteriormente citados (Tabela 7), utilizando-se fundamentos metodoldgicos da Analise

Descritiva Quantitativa proposta por Stone et al. (1974).




53

Inicialmente, a terminologia descritiva das amostras de 6leo foi gerada utilizando-se o
método de Rede, descrito por Moskowitz (1983). Assim, os 13 julgadores selecionados na
etapa anterior, avaliaram o odor das amostras de 0leo de semente de uva e descreveram as
similaridades e diferencas entre elas, conforme ilustrado na Figura 14. Posteriormente, sob a
supervisao de um lider, os termos que melhor descreviam as amostras foram consensualmente
escolhidos, definidos, criando-se para cada um, referéncias que exemplificavam a qualidade
de aroma associado ao termo. Na sequéncia, uma ficha de avaliacdo descritiva do aroma dos
oleos foi consensualmente gerada, associando-se a cada termo, uma escala ndo estruturada de
9cm, ancorada nos extremos esquerdo e direito nos termos ‘“nenhum” e “forte”,

respectivamente.

Figura 14 - Ficha sensorial para descricdo das similaridades e diferengas entre as amostras 6leo de
semente de uva.

Ficha de desenvolvimento de termos descritivos de aroma

NOME: DATA:

Vocé esta recebendo 3 amostras de 6leo de semente de uva. Por favor, CHEIRE as amostras e COMPARE
0s pares de amostras abaixo. A seguir, descreva as SIMILARIDADES E DIFERENCAS entre elas, com
relacdo ao AROMA.

Amostras: 130 e 118
SIMILARIDADES DIFERENCAS

Amostras: 560 e 130
SIMILARIDADES DIFERENCAS

Amostras: 560 e 118
SIMILARIDADES DIFERENCAS
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SessOes de treinamento foram conduzidas, nas quais os julgadores leram as definicGes
de cada descritor, avaliaram as referéncias e, utilizando a ficha descritiva consensualmente
desenvolvida, avaliaram pelo menos trés amostras de dleo de uva por sessdo. A etapa de
treinamento foi finalizada quando o lider da equipe observou que os julgadores conseguiam,
através da ficha descritiva, discriminar amostras de Oleo apresentando diferencas de odor
entre ligeira e moderada. Empregando metodologia proposta por ASTM (1981), um teste de
selecdo dos julgadores da equipe descritiva foi aplicado, de forma a avaliar o poder
discriminativo, a reprodutibilidade e o grau de consenso de cada julgador com a equipe

sensorial.

No teste de selecdo todos os julgadores avaliaram em trés repeticGes, trés amostras de
6leo de semente de uva. Posteriormente, os resultados individuais de cada julgador para cada
descritor foram analisados por analise de variancia univariada (ANOVA) com duas fontes de
variacdo (amostra e repeticdo). Foram considerados os valores de significancia (p-valor) do
Famostra € 00 Frepeticao para cada julgador em cada descritor, e selecionados os individuos com
PFamostra < 0,30, PFrepeticao > 0,05 e consenso com os demais julgadores da equipe para pelo

menos 80% dos descritores.

Foram selecionados no total nove julgadores, que utilizando a ficha descritiva
previamente desenvolvida, avaliaram o odor Oleos listados nas Tabelas 6 e 7 em trés
repeticdes. As amostras foram servidas em copos tipo tulipa, tampados com vidro de reldgio,

envolvidas em papel aluminio e codificadas com nimero de trés digitos.

As amostras foram avaliadas em duas sessfes distintas, servindo-se apenas quatro
amostras por sessdo, balanceando-se a ordem de apresentagdo das mesmas entre os julgadores
e repeticbes. Os dados gerados foram analisados através de analise de variancia univariada
(ANOVA) (Fontes de variagdo: amostra, julgador e interacdo amostra*julgador), teste de
média Tukey (p<0,05), e Andlise de Componentes Principais, utilizando-se o programa
estatistico Statistical Analytical Systems (SAS) verséo 9.4 (2013).




55

4.6 Perfil de compostos volateis dos 6leos

Os compostos volateis presentes nos Oleos extraidos dos residuos de uva foram
identificados no Laboratério de Flavor (LAF) da Universidade Federal de Sergipe. Foram
analisadas somente as amostras que se destacaram com aromas de melhor qualidade na
avaliacdo do perfil sensorial, isto €; aqueles 6leos que apresentaram maior intensidade de
descritores desejaveis em um o0leo destinado a culinaria gourmet ou aplicacdes cosmeéticas.

Todas as analises foram realizadas em pelo trés repeticoes.
4.6.1 Otimizacéo das condicfes de isolamento dos compostos volateis dos 6leos

Com base nos estudos de BAIL et al. (2008) e BARROS et al. (2012) de identificacdo
de compostos volateis da uva, escolheu-se a técnica de microextracdo em fase solida (SPME),
por meio da fibra 50/30 um PVB/CAR/PDMS (Supelco) para a extracdo dos volateis
presentes nos 6leos. Uma vez que a literatura cientifica ndo menciona estudos de otimizacdo
do tempo e temperatura de isolamento desses volateis, uma técnica foi otimizada no presente

estudo, utilizando-se o 6leo obtido dos residuos da uva Isabel (Tabela 6).

A gquantidade de amostra, a temperatura e o tempo de dessorcao, foram otimizadas em
testes prévios e fixos com: variacdo do peso da amostras de 2 e 5g, e condi¢cdes temperatura e
tempo de dessorcdo de acordo com as expostas no Anexo I.

Para a otimizacdo das condi¢cfes de tempo e temperatura de isolamento dos volateis
pela fibra, primeiramente, pesou-se 2 g do 6leo em um frasco de vidro &mbar de 20 mL, ao
qual adicionou-se uma bagueta magnética de 5 mm de diametro e 10 mm de comprimento. O
frasco foi lacrado com tampa rosqueavel, cujo septo de politetrafluoretileno (PTFE)/silicone
garantiu que ndo existisse perdas. A amostra foi entdo submetida a aquecimento em banho
maria, sob agitacdo lenta (agitador magnético) por 15 minutos, tempo necessario para
obtencdo de equilibrio da temperatura do sistema (Figura 15). Obtido o equilibrio, a fibra
50/30 um DVB/CAR/PDMS foi exposta manualmente ao headspace do 6leo, para a adsorcéo
dos compostos volateis. A amostra permaneceu sob agitacdo continua durante todo o tempo

de exposicdo da fibra. Em seguida, a fibra foi recolhida e inserida no injetor de um CG-EM
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(sistema Agilent, modelo 7890A GC/ 5975C MS) durante 5 minutos para a dessor¢do térmica

e analise dos volateis, sequindo-se condicOes definidas em testes prévios.

Figura 15 - Sistema para isolamento dos compostos volateis do éleo extraido de sementes de uva,
utilizando-se a técnica HS-SPME.

Fonte: Autoria propria

Por sua vez, o tempo e a temperatura de adsorcdo (variaveis independentes), dos
volateis presentes no headspace do 6leo, foram otimizados utilizando-se um delineamento
fatorial 22, com 4 pontos axiais e 3 repeticdes do ponto central (DCCR), totalizando 11
ensaios, conforme apresentado na Tabela 8. Com base nos trabalhos de BARROS et al.
(2012), CASTRO et al. (2004) e YANG et al. (2009), a temperatura de exposi¢do da fibra
variou entre 40°C e 70°C, e o tempo de extracdo entre 20 e 45 minutos (Tabela 8). As
variaveis dependentes foram o numero e abundancia relativa de: i) volateis totais, exceto 0s
produtos de oxidacdo lipidica; ii) ésteres; iii) terpenos; e, iv) produtos de oxidacao lipidica. Os
resultados foram analisados no software Statistica® 12.0 (2013) utilizando-se regressdes
lineares multiplas (p<0,05), metodologia de Superficie de Resposta (RODRIGUES e
IEMMA, 2009) e a funcdo Desirability proposta por Derringer e Suich (1980). A partir dos
resultados, foi definida como condicdo Otima, aquela que produziu maior numero e
abundancia de ésteres, terpenos e volateis totais, com menor formacdo de compostos volateis

gerados por oxidacéo lipidica do 6leo durante o processo de extragao.

Os produtos de oxidacdo lipidica considerados no estudo foram: Pentanal; Hexanal;
Heptanal; (Z)-3-Hexenal; Octanal; (E)-2-Heptenal; Nonanal; (E)-2-Octenal; (E)-2-Nonenal;
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(E,E)-2,4-Decadienal; 1-Pentano; (Z)-2-Heptenal; (E)-2-Decenal; Decanal; (E)-2-Decenal,
2,4-Nonadienal; (Z)-2-Nonenal; 2-Nonenal; (E,E)-2,4-Nonadienal; cis-4,5-Epoxy-(E)-2-
decenal; 2,4-Decadienal; 1-Octen-3-ol (MORALES et al., 1997, Belitz et al., 2009;
FENNEMA et al., 2010).

A condicdo de tempo e temperatura 6timas, preditas pelo modelo estatistico, foi
validada realizando-se um novo ensaio, em triplicata. Os dados experimentais obtidos sob
essas condi¢Bes (nimero e abundancia volateis totais exceto produtos de oxidagdo lipidica,
ésteres, terpenos, e produtos da oxidacdo lipidica) foram comparados com os valores preditos

pelo modelo estatistico para validacdo do mesmo.

Tabela 8 - Variaveis codificadas e ndo codificadas do delineamento experimental utilizado para a
otimizacédo das condigdes de isolamento de compostos volateis em o6leo de uva.

Ensaios Niveis codificados Niveis ndo codificados
Temperatura Tempo Temperatura Tempo
1 -1 -1 44 4 23,6
2 1 -1 65,6 23,6
3 -1 1 44 4 41,4
4 1 1 65,6 414
5 0 0 55 32,5
6 0 0 55 32,5
7 0 0 55 32,5
8 -1,41 0 40 32,5
9 1,41 0 70 32,5
10 0 -1,41 55 20

[
[
o

1,41 55 45
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4.6.2 ldentificacdo dos compostos volateis dos 6leos

A separacdo dos compostos volateis isolados pela fibra SPME foi feita utilizando
coluna capilar HP-5MS (apolar), alocadas em sistema cromatégrafo gasoso acoplado a
Espectrometro de massas (AGILENT modelo GC 7890A/5975C), equipado com injetor
split/splitless (Figura 16). As injecdes foram realizadas no modo splitless, seguindo-se

metodologia descrita por BAIL et al. (2008), com modificacgdes.

Figura 16 - Cromatografo gasoso acoplado a espectrometro de massas, modelo Agilent, 7890A/5975C

(ol

Agiaat T

Fonte: Autoria Propria

Foi utilizada a coluna de baixa polaridade HP-5MS (30m de comprimento, diametro
interno de 0,25 mm, espessura do filme 0,25 um, AGILENT J&W). As condigdes foram:
temperatura do forno mantida a 35°C por 5 minutos, rampa de 2,5°C.min™ até 150°C, e em
seguida 50°C.min™ até 220°C, mantendo por 2 minutos. O gas de arraste utilizado foi o hélio
(He), com fluxo de 1,0 mL.min™. As temperaturas do injetor e do detector foram 220 e
230°C, respectivamente. A temperatura da transfer line foi de 230°C, definindo-se a fonte de

ionizacdo em 70eV, em modo scan e intervalo de 35 e 550 m/z (razdo massa carga).

Para auxiliar a identificacdo dos compostos volateis, uma mistura padréo de n-alcanos
(Cg a Cy4o, Sigma-Aldrich) foi injetada no CG/EM e analisada nas mesmas condi¢des da

amostra. Utilizando-se os tempos de retencdo dos padrdes alcanos, foram calculados os
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indices de retencdo linear de cada composto conforme descrito por Sampaio et al. (2011),
Sampaio et al. (2013), Sampaio et al. (2015) e Biasoto et al. (2015).

Os compostos volateis presentes no isolado de cada O6leo foram identificados
utilizando-se: 1) os espectros disponiveis na biblioteca National Institute of Standards and
Technology (NIST) do CG-MS, versédo 2.0, 2008 e, ii) comparacfes dos indices de retencédo
linear obtidos na literatura cientifica para colunas de mesma polaridade (JENNINGS;
SHIBAMOTO, 1985; WHERKHOFF et al., 1998; JORDAN et al., 2002; GARRUTI et al.,
2003; VALIM et al., 2003; ACREE; ARN, 2005; JALES et al., 2005; SAMPAIO, 2007;
PHEROBASE, 2011; SAMPAIO et al. (2013), OSAWA et al. (2013), LEAO et al (2014),
SAMPAIO et al. (2015), BIASOTO et al. (2015) e outras referéncias.

Foram considerados identificados, os volateis que apresentarem espectros de massa
compativeis com os da biblioteca NIST e indices de retencdo linear confirmados pela
literatura cientifica. Foram considerados tentativamente identificados, os volateis cuja
identificacdo se baseou somente nas informac@es da biblioteca NIST, exibindo os coeficientes
Match > 600 e RMatch > 700. Outros compostos exibindo os coeficientes Match < 600 e
RMatch < 700 e indice de retencdo incompativel com a literatura, foram considerados néo
identificados (NI).
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 Teor de lipidios de sementes em residuos agroindustriais da uva

A Tabela 9 apresenta o teor de lipidios das sementes de uva obtidas dos residuos do
processamento de suco ou vinho listados na Tabela 6. Os valores encontram-se expressos
tanto em base Umida (b.u) como em base seca (b.s), especificando-se também a atividade de
agua de cada material.

Tabela 9 - Teor de lipidios presentes em sementes desidratadas € moidas de uva obtidas de residuos
do processamento da fruta.

Parametro TIPO DE RESIDUO
. . . . Vinho branco Suco de
Suco de Vinhotinto  Vinho tinto de de Chenin 80%lsabel+2
Isabel de Syrah Tempranillo 0%BRS
Blanc )

Violeta
Umidade! 7,28+0,13 7,59+0,02 8,79+0,12 8,23+0,14 7,99+0,04
Umidade? 7,85+0,15 8,23+0,02 9,69+0,11 8,94+0,12 8,65+0,06
Atividade 0,43+0,00 0,48+0,00 0,54+0,00 0,46+0,00 0,45+0,00

de agua

Lipidios 11,41+1,54 21,08+2,57 16,70+2,49 12,20+1,92 15,88+1,65
sementet

Lipidios 12,31+1,66 22.82+2.78 18,31+2,73 13,30+2,10 17,27+1,79
semente?

1 Dados apresentados em base Gmida (g.100g™"): Média + Desvio padréo; 2 Dados apresentados em base seca
(9.100g™): Média + Desvio padrdo (N=3).

A extracdo do Oleo de sementes de uva por prensagem frio requer que o material se
encontre com teor de umidade proximo ou inferior a 10% (b.s) (ROBERTS et al., 2008,
GARCIA-PEREZ et al., 2010). Esses niveis de umidade ndo s6 garantem um bom rendimento
de extracdo, como previnem a degradacdo quimica e microbiana do material durante o seu

armazenamento e processamento (ROBERTS et al., 2008) gerando um ¢éleo de melhor
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qualidade. Assim, o processo de secagem aplicado aos residuos agroindustriais do presente
estudo pode ser considerado adequado, pois reduziu a umidade do material para niveis entre
~7,3% e 8,8% (Tabela 9) e a atividade de agua a valores inferiores a 0,55; garantindo a
estabilidade microbiana e quimica dos residuos, além de um bom rendimento de extracdo do

oleo.

Como pode ser observado na Tabela 9, os teores de lipidios das sementes dos residuos
variaram entre 12,31 (b.s) para aquelas advindas do processamento de suco de uva Isabel e
22,82% (b.s) para aquelas coletadas dos residuos da vinificacdo da uva Syrah (Tabela 9).
Esses teores encontram-se dentro da faixa observada por Ferreira (2010), que reportou
13,63% (b.s) de lipidios para semente de uva Isabel. Porém, todas as sementes analisadas no
presente estudo (Tabela 9) apresentaram concentracGes de lipidios proximas das obtidas por
Maier et al. (2009) entre 7,6-16% b.s, e superiores as reportadas para uvas viniferas por
Lopez-Oliva et al. (2006) para de 9,40% b.s, por Fernandes et al. (2013) entre 3,95-12,40%
b.s, e por Rombaut et al. (2015) de 13% b.s.

Finalmente, todas as amostras estdo dentro da faixa geral do teor de lipidios de
semente de uva, que podem variar de 10 a 30% b.s (CANBAY e BARDAKCI, 2011). No
entanto, a amostra do residuo de vinho tinto Syrah foi a que apresentou maior teor de lipidios
diante da variabilidade das amostras, indicando seu maior potencial para aproveitamento do
6leo, comparado com as outras amostras, agregando valor a um dos subprodutos do

processamento de vinho.

5.2 Rendimento de extracdo do 0leo das sementes dos residuos agroindustriais

No presente estudo, o maior rendimento de extracdo ocorreu para os residuos da
vinificacdo das uvas Tempranillo, que foi de 67%; o menor ocorreu para os residuos do
processamento de suco da uva Isabel, que apresentou 42% de rendimento. Em larga escala de
producdo isso significaria que cada tonelada de semente seca coletada dos residuos da
vinificacdo da uva Tempranillo tem potencial para produzir 112 kg de 6leo. Porém, a amostra
que possuiu 0 maior potencial para produgdo de 6leo foi a amostra Syrah, com possibilidade
de producéo de 132 kg de 6leo por tonelada de semente processada.
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O rendimento de extracdo do 6leo de uva depende de vérios fatores, como o pré-
tratamento dado as sementes, técnica de extragdo e condi¢Bes de operacdo aplicado. A
variedade de cultivares e os fatores ambientais durante amadurecimento da uva (ano de
colheita), também desempenham um papel significativo (ROMBAUT et al., 2015, (CANBAY
e BARDAKGCI, 2011, YANG et al. 2011). Assim, melhorias de processo e de varietais podem

inclusive aumentar os rendimentos observados no presente estudo.

A Tabela 10 expde o contetdo de lipidios retido apds extragdo, rendimento da extragdo e

potencial de producdo de dleo referente a cada varietal de semente de uva.

Tabela 10 - Conteudo de lipidios retido ap6s extracdo, rendimento e potencial da extracdo de 6leo de
cada varietal de uva.

Isabel Syrah Tempranillo Chenin 80%Ilsabel+20%
Blanc BRS Violeta

Umidade da torta 7,28 7,59 8,79 0,12 8,23 7,99 +£0,04
+0,13 0,02 +0,14
Lipidios tortat 6,61 7,87 5,53 £1,00 6,52 7,43 0,82
+0,92 +0,24 +0,42
Rendimentot! 42,0 62,6 66,9 +1,7 46,5 53,2 +1,2
+1,2 +1,4 +1,2
Potencial de 47,93 132,10 111,72 56,74 84,55

producao de 6leo?

Média em base Gimida (g.100g™) + Desvio padrdo (N=3); 2 kg 6leo/tonelada semente seca.

A torta prensada, invariavelmente retém wuma certa quantidade de Odleo
(BOTINESTEAN et al., 2012, MAIER et al., 2009, OLIVEIRA et al., 2008, MORETTO e
FETT, 1998). No presente estudo, o teor residual de lipidios nas tortas apds a prensagem
variou entre aproximadamente 5,5% para a torta dos residuos da vinificacdo da uva
Tempranillo, e 7,9% para os residuos da vinificagdo da Syrah. Esses valores mostraram-se
ligeiramente superiores aos reportados por Maier et al. (2009) que obtiveram retencdo entre
2,9% e 4,3% de lipidios em sementes secas de uva apos extracdo por prensagem. Em um
processo industrial de producdo de oleo, a torta pode ser ainda submetida a uma segunda
extracdo, usualmente com solvente hexano, que depois é evaporado, e o 6leo submetido a um
processo de refino (FIORI, 2007).

De um modo geral, os resultados obtidos no presente estudo sugerem que o
aproveitamento dos residuos agroindustriais da uva para obtencdo de 6leo por prensagem a
frio € viavel, e pode gerar rendimentos adicionais significativos tanto para as processadoras de
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suco como para as vinicolas. A técnica é robusta, de baixa sofisticacdo tecnoldgica, baixo
custo de instalacdo e manutencdo, além de viabilizar a retencdo das propriedades sensoriais,
nutricionais e compostos benéficos a saude do consumidor (ROMBAUT et al.,, 2015;
LUTTERODT et al., 2011; MAIER et al., 2009).

A despeito de sua baixa sofisticacdo tecnoldgica, a extracdo de 6leo por prensagem a
frio utilizada no presente estudo apresenta maior rendimento que técnicas que envolvem
tecnologias mais sofisticadas, como a extracdo com fluido supercritico. Enquanto no presente
estudo a prensagem a frio do 6leo dos residuos agroindustriais da uva apresentou rendimentos
entre 42 e 67%, rendimentos obtidos através da extracdo supercritica de 6leo de semente de
uva tém variado entre 3,95% e 16,6% (b.s) (FIORI et al., 2014, FERNANDES et al., 2013,
PRADO et al., 2012, PASSOS et al., 2009, FIORI, 2007). Adicionalmente, por ndo envolver
calor ou tratamento quimico, é esperado que a extracdo por prensagem a frio retenha os
componentes benéficos a satde usualmente encontrados no 6leo de semente de uva, tais como
antioxidantes naturais, compostos fenolicos e fitoquimicos (BAIL et al., 2008; YU et al.,
2005). Finalmente, por ndo utilizar solventes, como a extracdo de Oleo por hexano, a
prensagem a frio ndo deixa residuos nem na natureza e nem no 6leo, gerando um produto
seguro e mais de acordo com as demandas do consumidor moderno por alimentos saudaveis e
naturais (LUTTERODT et al., 2011).

5.3 Caracterizacdo fisico-quimica dos 6leos das sementes dos residuos agroindustriais

Em oOleos alimenticios, os parametros fisicos e quimicos de qualidade devem ser
avaliados de acordo com exigéncias do padrdo de identidade e qualidade, que sdo: densidade
relativa e indices de perdxidos, de acidez, de iodo e saponificacdo. A Tabela 11 apresenta 0s
valores desses parametros, para os 0leos extraidos de sementes de cinco diferentes residuos
agroindustriais de uva gerados por prensagem a frio no presente estudo, e de trés Oleos

comerciais.
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Tabela 11 - Caracterizagdo fisico-quimica do dleo extraido das sementes de uva.

Caractetisticas! Amostras de 6leo prensadas a frio

Chenin 80%lsabel+

Isabel Syrah Tempranillo Blanc 20%BRS

Densidade relativa 0,920+0,00 0,919:0,01  0,922:0,00  0,920+0,00  0,920+0,00
a 20°C (g.cm™)

Indice de Peroxido 12 95+0,97 3861032 5814034  3,88£0,39  4,60£0,71
_(meq. Oz.kg™)

Indice daacidez  011+000 0,08:t000  0,120,00  0,08+000  0,08+0,01
(mg KOH.g™)

Amostras comerciais

ORN ORI OPB
Densidade relagiva 0,920+0,00 0,921+0,00 0,920+0,00
~a20°C (g.cm™)
Indice de Perc’»iido 5,31+0,21 21,42+0,66 23,90+0,01
’(m_eq. Oz.kg' )
Indice da acmlez 0,03+0,00 0,03+0,00 0,45+0,01
(mg KOH.g™)

!Média = Desvio Padrdo (N=3). ORN 0leo refinado norte-americano; ORI 6leo refinado italiano; OPB dleo
virgem brasileiro de semente de uva prensado a frio.

5.3.1 Densidade relativa

Em dleos vegetais, a densidade relativa € uma caracteristica peculiar a cada tipo de
6leo (ESTEBAN et al.,, 2012), que permite detectar a presenca de contaminantes ou
adulteracBes. No presente estudo, os valores de densidade relativa dos Oleos obtidos por
prensagem a frio das sementes dos residuos variaram entre 0,919 e 0,922 g.cm™, situando-se
muito proximos aos valores dos oleos comerciais de semente de uva analisados (Tabela 11).
As densidades dos 6leos foram similares as encontradas por Esteban et al. (2012) de 0,9188
g.cm™ e Fernandez et al. (2010) 0,919 g.cm™ para o 6leo bruto de uva e dentro da faixa
estabelecida pelo Codex Alimentarius Commission (2015), que preconiza valores entre 0,920
e 0,926 g.cm™ (20°C), para o 6leo ndo refinado de semente de uva (Vitis vinifera L.). Esses
resultados demonstram que a prensagem a frio de sementes de residuos agroindustriais de
uva, gera um produto que atende aos padrdes de identidade estabelecidos internacionalmente

para o produto.



65

5.3.2 indice de Peroxido

O indice de peroxido indica a deterioracdo do 6leo em funcdo de sua oxidacao,
ocorréncia indesejavel associada a processos degradativos que reduzem a qualidade
tecnoldgica e sensorial do 6leo, e também sua seguranca alimentar. Quanto maior o indice,
menor a qualidade do 6leo (SANTOS et al.,, 2012). No Brasil, a Resolucdo ANVISA n°
270/2005 (BRASIL, 2005a), em concordancia com o Codex Alimentarius Commission
(2015), estabelece para Oleos vegetais prensados a frio e ndo refinados, valor méximo de
indice de perdxido de 15 meq O; ativo/Kg de 6leo.

A Tabela 11 demonstra que todos os 6leos obtidos no presente estudo por prensagem a
frio das sementes dos residuos agroindustriais da uva apresentaram indices de perdxido dentro
dos limites estabelecidos pela legislacdo brasileira e pelo Codex Alimentarius Commission
(2015). Esses valores variaram entre 3,86 meq O, ativo /Kg de 6leo para os residuos da
vinificacdo da uva Syrah e 12,25 meq O, ativo /Kg de éleo para os residuos do processamento
do suco da uva Isabel (Tabela 11). O mesmo nédo pode ser dito para os 6leos comerciais ORI e

OPB que apresentaram entre 21,42 e 23,90 meq O; ativo /Kg de 0leo, respectivamente.

Os indices de peroxidos mostrados na Tabela 11 indicam que a maior parte dos 6leos
gerados no presente estudo sofreram pouca rancidez oxidativa; sendo os valores compativeis
com aqueles obtidos por Ferndndez et al. (2010) de 2,19 meqg/Kg e Hussein e Abdrabba
(2015) de 0,95 meg/Kg para 0leos de semente de uva extraidos por solvente. Os valores de
12,25 meq O, ativo /Kg de 6leo obtidos para os residuos do suco da uva Isabel (Tabela 11),

sdo compativeis ao obtido para 6leo refinado por Medina et al. (2015) de 11,99 meqg/Kg.
5.3.3 Indice de acidez

Em dleos, o indice de acidez avalia a deterioragdo do produto em funcdo da rancidez
hidrolitica, reagcdo que promove a hidrolise dos triglicerideos, liberando &cidos graxos livres
no Oleo e aumentando sua acidez. No presente estudo, o indice de acidez € um indicador da
acdo de lipases sobre o contetdo lipidico das sementes de uva, desde o processamento do

suco ou vinho até a extracdo do 6leo das sementes.

A Tabela 11 mostra que o menor indice de acidez ocorreu no 6leo extraido das
sementes dos residuos da vinificacdo da uva Chenin Blanc (0,08 mg KOH.g™), e o maior para



66

os residuos da vinificacdo da uva Tempranillo (0,12 mg KOH.g™). Esses valores atendem ao
limite maximo estabelecido tanto pela Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (BRASIL,
2005) como pelo Codex Alimentarius Commission (2015), que é de 4,0 mg KOH/g para 6leo

nao refinado.

Os indices de acidez dos 6leos obtidos dos residuos agroindustriais de uva (Tabela 11),
além de atenderem as legislacGes nacional e internacional, foram bastante inferiores aos
reportados por Fernéndez et al. (2010) e Kamel et al. (1985), de 2,1 e 1,59 mg KOH.g™,
respectivamente para dleos brutos de uva extraidos por solvente. De fato, eles foram muito
similares ao indice de acidez de 0,04 mg KOH.g™ encontrado por Medina et al. (2015) em
oleo de semente de uva refinado e aos indices encontrados nos dleos comerciais refinados
ORN e ORI iguais a 0,03 mg KOH.g™(Tabela 11), estes dos quais j& era esperado uma menor
acidez, pois sdo submetidos a uma série completa de tratamentos para se tornarem adequados
para 0 consumo, reduzindo principalmente o teor de acidos graxos livres, reduzindo a acidez
livre residual (FERNANDEZ et al., 2010). Portanto, a despeito da alta manipulacdo das
sementes durante e apds o processamento de sucos e vinhos, os resultados da Tabela 11
indicam baixa acdo das lipases, resultando em um 6leo virgem com baixo teor de acidez, que

atende plenamente a legislacdo nacional e ao Codex mesmo sem refino.
5.3.4 Indice de saponificacdo

O indice de saponificacdo avalia a concentracdo de &cidos graxos de baixo peso
molecular presentes no 6leo (PEARSON, 1981; CERCHIARA et al., 2010; TOSCANO et al.,
2012). Para 6leo virgem de sementes de uva, o Codex Alimentarius Commission (2015)
estabelece valores entre 188-194 mg KOH.g™. A Tabela 12 expde os resultados obtidos neste
estudo para o indice de saponificacdo das amostras de 0leo de semente de uva prensadas a

frio.

Tabela 12 — Caracterizacdo do indice de saponificagdo dos 6leos de semente de uva prensados a frio.

Oleost indice de Saponificacdo (mg KOH.g™?)

Isabel 193,00+0,00

Syrah 192,00+0,01
Tempranillo 193,00+0,01

Chenin Blanc 193,00+0,00
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80%lsabel+ 20%BRS Violeta 193,00+0,00

!Média + Desvio Padrdo (N=3).

No presente estudo, os Oleos de semente de uva gerados por prensagem a frio
apresentaram valores dentro da faixa estabelecida pelo Codex Alimentarius Commission
(2015). O menor indice de saponificacdo foi o obtido para o 6leo das sementes dos residuos
da producdo de suco da uva Syrah (192,00 mg KOH.g), considerando que os outros 6leos
apresentaram o mesmo indice (193,00 mg KOH.g™). Esses resultados indicam uma proporgéo
de &cidos graxos de baixo peso molecular semelhante ao encontrado por Medina et al. (2015)
de 192,21 mg KOH.g™" para dleo de semente de uva refinado, e menor ao encontrado por

Hussein e Abdrabba (2015) que obteve 206,52 mg KOH.g™ para 6leos de semente bruto.

Todos os Oleos entdo, sem encaixaram na classificacdo da Codex Alimentarius
Commission (2008) que estabelece que valores entre 187 e 250 mg KOH.g™ sdo considerados
altos indices de saponificacéo, e, na classificacdo utilizada por AKBAR et al., (2009), foram

considerados de uso potencial em industrias de sabonetes liquidos e “shampoos”.

5.3.5 Indice de iodo

O indice de iodo revela o grau de insaturacdes nas cadeias de acidos graxos presentes
no 6leo (AOAC, 2007; KNOTHE, 2002); quanto mais elevado o indice, maior a proporg¢do de
acidos graxos insaturados no 6leo (TOSCANO et al., 2012). O indice permite classificar o
0leo como “seco” (entre 188,00 e 193 g I,/100g amostra), “semi-seco” (entre 131,59 ¢ 193 g
I,/100g amostra) ou “nédo seco” (inferiores a 131 gl,/100g amostra) segundo sistema proposto
por Alsberg e Taylor (1928) e detalhado por Cherciara et al. (2010). Um o6leo seco, é um 6leo
que, apdés um periodo de exposic¢do ao ar, endurece formando um filme sélido. Esse tipo de
6leo é componente chave em tintas a 6leo e alguns vernizes. Oleos semi-secos S0
considerados adequados para utilizagdo na indastria de sabdo, produtos de limpeza e
cosméticos. Um 6leo ndo-seco possui baixo grau de insaturacdo da cadeia, sendo menos
sujeito a sofrer autoxidagdo e por isso conveniente para uso alimenticio (ALSBERG e
TAYLOR, 1928).
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A Tabela 13 expde os resultados obtidos para o indice de iodo das amostras de 6leo de

semente de uva prensado a frio e comparagdo com o limite preconizado pela Codex

Alimentarius Commission (2015).

Tabela 13 — Caracterizacao do indice de iodo dos 6leos de semente de uva prensados a frio.

Oleost indice de lodo (cg 1,.g™)
Isabel 131,61+0,02
Syrah 133,28+0,06
Tempranillo 136,02+0,08
Chenin Blanc 137,25+0,00
80%lsabel+ 20%BRS Violeta 131,24+0,09
Codex (2015) 126-150

IMédia = Desvio Padrdo (N=3).

Nos 6leos de semente de uva extraidos neste estudo por prensagem a frio (Tabela 13)
o indice de iodo variou entre 131,24 cg l,.g™* para o produto extraido das sementes do residuo
na vinificacdo da uva 80%lsabel+ 20%BRS Violeta, e 137,25 cg l,.g”* para os residuos da
vinificacdo da uva Chenin Blanc. Estes valores situaram-se na faixa estabelecida pela Codex
Alimentarius Commission (2015) para 6leo de semente de uva, se assemelhando aos indices
reportados para o 6leo de girassol cujo indice de iodo é de 131,59 cg I,.g™ (CHERCIARA et
al., 2010). Todos os indices de iodo dos 6leos analisados no presente estudo também ficaram
proximos ao encontrado por Toscano et al. (2012) de 130,8 cg l,.g* e abaixo do encontrado
por Hussein e Abdrabba (2015) de 165,5 cg l,.g™.

Assim, todos os 0Oleos avaliados nesta pesquisa podem ser classificados como 06leos
semi-secos, adequados para utilizacdo na indlstria de sabdo, produtos de limpeza e
cosméticos, pois se apresentaram dentro da faixa de 131,59 e 193 g 1,.100g™ de 6leo
(STUART, 2007, CECCHlI, 2003).

De um modo geral, os 6leos gerados pela prensagem a frio das sementes dos residuos
agroindustriais da uva, exibiram densidade relativa e indice de saponificacdo dentro dos
padrdes de identidade estabelecidos para o produto, e baixos indices de perdxido e acidez.

Esses resultados sugerem que esses 0leos apresentam boa estabilidade oxidativa, propriedade
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importante para o uso culinério do produto, notadamente em processos de fritura. De fato,
6leos de semente de uva possuem ponto de fumaca elevado (252 °C) comparativamente a
outros oOleos de fritura, como os de soja, milho e canola. Essas propriedades tornam o 6leo de
semente de uva uma boa escolha para fritar (DAL BOSCO e CONDE, 2013,
ARVANITOYANNIS et al., 2006) além de seu uso para saladas (MATTHAUS, 2008). O
resultado do indice de iodo das amostras permitiram as classificar como 6leos semi-secos,

adequados para utilizacdo na industria cosmética.
5.4 Perfil de &cidos graxos dos 6leos das sementes dos residuos agroindustriais

A Tabela 14 mostra a composicdo de acidos graxos dos cinco 6leos elaborados no
presente estudo por prensagem a frio de sementes de uva obtidas de residuos agroindustriais,
assim como o intervalo preconizado pelo Codex Alimentarius Commission (2015) em 6leo de
semente de uva.

Tabela 14 - Composicio® de &cidos graxos de 6leos obtidos por prensagem a frio de sementes de uva
de residuos agroindustriais, e legislacdo vigente.

AG Isabel Syrah  Tempranillo %r::rr:icn 82%‘;/[)3;2? C(?O[ig)x
C14:0 0,12+0,00 0,07£0,01 0,05+0,00  0,07%0,00 0,1240,00 ND-0,3
C15:0 0,05%0,00 ND 0,04+0,00 0,04+0,00 0,04+0,01 ND
C16:0 8,63+0,01 8,23+x0,03 7,95+0,01 7,50%0,02 9,40+0,03 5.5-11.0
C16:1 0,27+0,00 0,29+0,00 0,1240,00  0,09+0,00 0,36+0,00 ND-1,2
C17:.0 0,07+0,00 0,07+0,02 0,07+0,01 0,08+0,00 0,07+0,00 ND-0,2
Cl17:1 0,08+0,00 0,04+0,00 0,04+0,00 0,04+0,00 0,04+0,00 ND-0,1
C18:0 3,35+0,01 3,73+0,01 3,71+0,06  4,56+0,02 3,42+0,00 3,0-6,5
C18:1 22,57+0,02 20,80+0,03 18,49+0,05 16,24+0,02 21,49+0,02 12,0-28,0
C18:2 63,92+0,02 65,91+0,02 68,72+0,03 70,58+0,01 64,23+0,05 58,0-78,0
C18:3 0,47+0,00 0,36+0,00 0,3740,01  0,37%0,00 0,45+0,00 ND-1,0
C20:0 0,18+0,00 0,16+0,00 0,19+0,01 0,19+0,00 0,16+0,02 ND-1,0
C20:1 0,24+0,01 0,31+0,07 0,19+0,03 0,24+0,01 0,23+0,00 ND-0,3
C22:0 0,05+0,00 0,07+0,01 0,05+0,02 ND ND ND-0,5
AGS 12,45 12,32 12,06 12,44 13,21 ND
AGM 23,16 21,45 18,84 16,61 22,11 ND
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AGP 64,39 66,28 69,10 70,95 64,68 ND

1 Valores expressos em porcentagem (%) com relacdo aos acidos graxos totais em cada amostra + Desvio Padrao
(N=3); AG é&cidos graxos; C14:0 Miristico; C15:0 Pentadecantico; C16:0 Palmitico; C16:1 Palmitoléico; C17:0
Margarico; C17:1 Cis-10-heptadecendico; C18:0 Esteérico; C18:1 Oléico; C18:2 Linoléico; C18:3 Linolénico;
C20:0 Araquidico; C20:1 Eicosenoico; C22:0 Behénico; AGS acidos graxos saturados; AGM acidos graxos
monoinsaturados; AGP acidos graxos polinsaturados; ND ndo determinado.

As percentagens de &cidos graxos majoritarios (linoleico, oleico e palmitico) com
relacdo aos acidos graxos totais de cada amostra foram semelhantes para todos os 6leos. Este
mesmo perfil foi observado em 6leos de sementes de seis varietais de uvas cultivadas na Italia
(FIORI et al., 2014), em 6leos de dez varietais cultivados em Portugal (FERNANDES et al.,
2013) e em oOleos de quatro varietais cultivados nos EUA (LUTTERODT et al., 2011), como
exposto na Tabela 15.

Tabela 15 - Composicdo® de acidos graxos de 6leos de semente de uva de diferentes variedades,
origens e processamentos.

AG Fiori? Fernandes® Esteban* Lutterodt®
et al. (2014) et al. (2013) et al. (2012) et al. (2011)
C14:0 0,04-0,07 0,06-0,16 <0,1 ND
C16:0 6,53-8,89 6,17-8,5 7,2 7,05-7,75
Cl6:1 ND 0,13-0,24 0,1 ND
C17:0 0,05-0,06 0,07-0,14 ND ND
Cil7:1 ND ND-0,04 ND ND
C18:0 2,84-4,16 4,09-5,91 3,9 2,52-4,72
C18:1 13,6-16,8 13,7-20,8 20,2 13,9-21,9
C18:2 70,4-74,3 63,0-73,1 68,4 66,0-75,3
C18:3 0,36-0,47 0,42-0,51 0,2 0,25-1,14
C20:0 0,12-0,18 0,18-0,27 ND ND-0,15
C20:1 0,11-0,15 0,11-0,22 <0,1 0,12-0,59
C22:0 ND ND-0,07 ND ND
AGS 9,58-13,36 11,64-14,94 11,2 9,66-12,6
AGM 13,71-16,95 15,19-21,29 20,4 14,5-22,2
AGP 70,76-74,77 63,64-72,99 68,6 66,3-75,8

1 Valores expressos em porcentagem (%) com relagdo aos acidos graxos totais em cada amostra; AG &cidos
graxos; C14:0 Miristico; C16:0 Palmitico; C16:1 Palmitoléico; C17:0 Margarico; C17:1 Cis-10-heptadecendico;
C18:0 Estearico; C18:1 Oléico; C18:2 Linoléico; C18:3 Linolénico; C20:0 Araquidico; C20:1 Eicosendico;
C22:0 Behénico; AGS é&cidos graxos saturados; AGM acidos graxos monoinsaturados; AGP &cidos graxos
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polinsaturados; ND n&o determinado; > Oleos obtidos por extracdo supercritica das sementes das uvas Barbera,
Chardonnay, Moscato, Muller Thurgau, Nebbiolo e Pinot Noir, na Italia; * Oleos obtidos por extragdo soxhlet
das sementes de uva Aragonés, Cornifesto, Marufo, Periquita, Tinta Barroca, Tinta Carvalha, Tinto Cdo, Touriga
Francesa, Touriga Nacional e Trincadeira Preta, em Portugal; * Oleo refinado de uva comercial da Espanha; °
Oleos obtidos por prensagem a frio soxhlet das sementes de uva Rubi Vermelha, Muscadine, Concord e
Chardonay, nos EUA.

O teor de &cidos graxos saturados nos 6leos de semente de uva obtidos por prensagem
a frio, variou entre 12,06% no 0leo dos residuos da vinificacao da uva Tempranillo, e 13,21%
para o 0leo dos residuos do suco elaborado com 80% de uva Isabel e 20% de BRS Violeta.
Resultados similares foram observados por diversos estudos que avaliaram o perfil de acidos
graxos em Oleos de diversos varietais de uva, como por exemplo Fernandes et al., 2013, que
reportaram um intervalo entre 11,64 e 14,94% de é&cidos graxos saturados em 6leos de dez

varietais de uva cultivadas em Portugal.

Na presente pesquisa, 0 teor de acidos graxos monoinsaturados, variou entre 16,61%
para 0 Oleo resultante da prensagem das sementes dos residuos da vinificacdo da uva Chenin
Blanc, e 23,16% para o 6leo das sementes dos residuos do suco da uva Isabel (Tabela 14).
Esses valores encontram-se dentro da faixa entre 15,19% e 21,29% reportada por Fernandes et
al. (2013), para os 6leos de dez varietais de uva cultivadas em Portugal, e proximos a média
de 20,4% observada por Esteban et al. (2012) em 6leo de uva refinado da Espanha. Entre os
acidos graxos monoinsaturados presentes nos Gleos (Tabela 14), como esperado, 0 mais
abundante foi o &cido oleico (18:1), cuja concentragcdo variou entre 16,24% no Oleo das
sementes Chenin Blanc e 22,57% para o 6leo das sementes dos residuos do suco elaborado
com uva Isabel. Trata-se de um &cido graxo de importancia nutricional, tanto por ser essencial
como por atuar positivamente no controle da presséo arterial, no tratamento de doencas
metabolicas associadas acimulo excessivo de gordura corporal, na reducdo da propensdo a
colite ulcerosa, no alivio a diabetes tipo 2, & doencgas autoimunes e inflamatorias, entre outros
efeitos positivos para a saude (SILVA et al., 2014; SALES-CAMPOS et al., 2013; LIM et al.,
2013; VASSILIOUS et al., 2009; TERES et al., 2008).

Por sua vez, a propor¢do dos acidos graxos poli-insaturados variou entre 70,95% para
0 Oleo dos residuos da vinificacdo da uva Chenin Blanc e 64,39% para o 6leo das sementes
obtidas dos residuos do suco da uva Isabel (Tabela 14). O intervalo de variagdo € similar ao
reportado por outros autores, e pode ser atribuido a origem das sementes, dentre outros fatores
(SHINAGAWA et al., 2015; FIORI et al., 2014; FERNANDES et al., 2013; ESTEBAN et
al., 2012; LUTTERODT et al.; 2011; ROCKENBACH et al., 2010). Em 0leo de semente de
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uva, os acidos graxos poli-insaturados sdo majoritariamente constituidos por acido linoleico,
que no presente estudo variou entre 63,92% dos &cidos graxos totais no 6leo dos residuos do
suco da uva Isabel, e 70,58% para as sementes geradas pela vinificacdo da uva Chenin Blanc.
Esses resultados se assemelham aos encontrados por Fernandes et al. (2013) e por Lutterodt et
al. (2011), que no total estudaram 14 dleos obtidos por diferentes processos, origens e
varietais de uva. O alto teor de &cidos graxos poli-insaturados presentes em dleo de uva
representa uma grande vantagem nutricional do produto, pois, com vistas a prevencao
primaria de doencas cardiovasculares, a nutricdo moderna recomenda a substituicdo da
gordura saturada da dieta humana, por gordura poli-insaturada (ALVHEIM et al., 2013).
Além de seu uso na alimentacdo, o 6leo de semente de uva pode ser utilizado na producao de
acido linoleico, nutriente que tem sido associado a muitos efeitos benéficos a saude, entre
eles: agente anticancerigeno, anti-inflamatorio, antiobesidade, auxilio no tratamento da
diabetes tipo 2, propriedades anti-hipertensiva, entre outros beneficios (SHINAGAWA et al.,
2015; FARVID et al., 2014; KOBA e YANAGITA, 2014).

De um modo geral, pode-se dizer que o dleo obtido por prensagem a frio das sementes
de uva presentes em residuos agroindustriais, apresenta perfil de &cidos graxos similar aos
6leos obtidos das sementes de uva obtidos por diferentes processos e varietais. Por ser fonte
de acidos graxos essenciais poli-insaturados, notadamente o linoleico, esse 6leo € indicado
para a alimentacdo humana, podendo ser utilizado na elaboracgdo de suplementos alimentares

ricos em acido linoleico.

5.5 Perfil de vitamina E dos 6leos das sementes dos residuos agroindustriais

Vitamina E € um nome genérico utilizado para designar um grupo de compostos
pertencentes as classes quimicas dos tocoferdis (a-, B-, y- e d-tocoferdis) e tocotrienois, que
cumprem fungdo biologica essencial aos organismos animais. Eles representam uma
importante classe de antioxidantes fenolicos que ocorrem naturalmente em 6leos vegetais. A
atividade bioldgica desses compostos € atribuida principalmente a sua atividade antioxidante,
que inibe a peroxidacdo de lipideos em membranas biolégicas. Em frutas, esses compostos
protegem os lipideos insaturados de reacdes de oxidacdo, possibilitando a conservacdo dos
mesmos (HUSSEIN e ABDRABBA, 2015; SEKER et al., 2012). O perfil qualitativo e
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quantitativo dos tocoferdis e tocotriendis presentes nos 6leos de semente de uva obtidos por
prensagem a frio no presente estudo estdo expostos na Tabela 16.

Tabela 16 - Composicdo’ em tocoferdis e tocotriendis de 6leos obtidos por prensagem a frio de
sementes de uva de residuos agroindustriais, e legislacdo vigente.

Chenin 80%lsabel+ Codex (2015)

Isabel Syrah Tempranillo Blanc 20%BRS Violeta
a-tocoferol ND ND ND 10,8+6,08 ND 16-38
y-tocoferol  26,1+1,21 ND ND ND ND ND-73
a-tocotrienol 249,2+7,13 ND 63,9+6,15 52,5+5,66 55,5+0,28 18-107

y-tocotrienol 249,8+5,41 177,6+7,42 2352+2,55  222,5+0,85 124,6+0,57 115-205

IMédia (mg/kg) + Desvio Padrdo (N=3). ND N&o determinado.

Conforme pode ser observado na Tabela 16, a composi¢do em vitamina E dos 6leos
obtidos no presente estudo variou bastante em funcéo do tipo de residuo utilizado. Mas de um
modo geral, observa-se que a- ¢ y-tocotrienol foram as formas vitaminicas majoritarias em
todos os 6leos. Esses resultados estdo de acordo com os valores estabelecidos pela Codex
Alimentarius Commission (2015), e aqueles reportados por Kim et al. (2008), Fiori et al.
(2014), Fernandes et al. (2013) e Zhao et al. (2015) para 6leos de sementes de diversos

varietais de uva cultivadas em diferentes paises.

O y-tocotrienol foi 0 composto vitaminico majoritario em todos os 6leos elaborados no
presente estudo a partir de residuos agroindustriais de uva, variando entre 124,6 mg/kg do
0leo extraido das sementes dos residuos do suco elaborado com a mistura de uva Isabel (80%)
com uva BRS Violeta (20%), e 249,8 mg/kg de 6Oleo extraido dos residuos do suco de uva
Isabel. Os oOleos extraidos dos residuos do suco de uva Isabel, da vinificagcdo da uva Chenin
Blanc e da uva Tempranillo apresentaram teores de vy-tocotrienol superiores a faixa
especificada pelo Codex Alimentarius Commission (2015), entre 115 e 205 mg/kg. Mas todos
apresentam concentragdes de y-tocotrienol dentro das faixas reportadas por Fernandes et al.
(2013) em oOleos de sementes de dez varietais de uva cultivadas em Portugal (Tabela 17). Por
sua vez, os teores de y-tocotrienol reportados por Fiori et al. (2014) para 6leos de sementes de

seis varietais de uvas cultivadas na Italia, e por Kim et al. (2008) para 6leos de sementes de
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trés varietais da Coreia do Sul, respectivamente de 87-279 mg/kg e 250-318 mg/kg, foram
bem superiores ao encontrados no presente estudo, e também acima da faixa especificada pelo
Codex Alimentarius Commission (2015) (Tabela 17).

No presente estudo, apenas o 6leo do residuo da vinificacdo da uva Chenin Blanc
apresentou a-tocoferol (Tabela 16). O composto estava em concentracdo de 10,8 mg/kg; teor
superior ao encontrada por Bele et al. (2013) de 1,24 mg/kg, e abaixo do intervalo encontrado
por Lutterodt et al. (2011) em o6leos obtidos por prensagem a frio de sementes de uvas
Chardonnay, Concordia, Muscadine e Rubi (Vitis vinifera), que variou entre 42,5 e 2098
mg/kg de uva. O a-tocoferol também foi encontrado por Seker et al. (2012) em oleo de
semente de uva Syrah cultivada na Turquia (14,75 mg/kg), por Agostini et al. (2012) em bleo
de semente de uva Isabel cultivada no sul do Brasil em diferentes esta¢fes do ano (2,4-3,9
mg/kg) e por Bada et al. (2015) em dleos de uvas Tempranillo cultivadas em 4 diferentes
cidades da Espanha (0,215-0,382 mg/kg). Conforme pode ser observado na Tabela 17,
diferencas no teor de tocoferdis presentes em Oleos de sementes de uva sdo normais, e
ocorrem em funcéo do varietal da uva (SEKER et al., 2012), dentre outros fatores, como tipo

de solo, condic@es climaticas dentre outros.

Para adultos, a ingestdo didria recomendada de vitamina E expressa em termos de a-
tocoferol, é de 10 mg, segundo a Resolucdo RDC n° 269 da ANVISA de 22 de setembro de
2005 (BRASIL, 2005b), em concordancia ao estabelecido pela FAO (2001). No entanto, o
6leo de semente de uva Chenin Blanc pode contribuir para o alcance do consumo ideal de

vitamina E, considerando que o a-tocoferol é a forma mais ativa desta vitamina.

Tabela 17 - Perfil de tocoferdis e tocotriendis em 6leos de semente de uva reportados.
Fiori etal. (2014)! Fernandes et al. (2013)* Kim et al. (2008)*

a-tocoferol 41-199 85,5-244 151-237
y-tocoferol 17-53 2,5-45,0 27-36
a-tocotrienol 67-131 69-319 152-216
y-tocotrienol 87-279 499-1575 250-318

Média (mg/kg); ND N&o determinado.

No presente estudo, o y-tocoferol foi encontrado apenas no 6leo das sementes dos
residuos de uva lIsabel, e em nivel de 26,1 mg/kg, valor que se enquadra no intervalo

preconizado pelo Codex Alimentarius Commission (2015). Alguns estudos reportaram em
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6leos de semente de uva, teores de y-tocoferol que variaram entre 2,5 e 53 mg/kg (Tabela 17).
Finalmente, o &-tocoferol n&o foi detectado em nenhum dos 6leos de sementes de uva obtidos
por prensagem a frio no presente estudo, nem em outros estudos (BADA et al., 2015, FIORI
et al., 2014, BELE et al., 2013, SEKER et al., 2012, KIM et al., 2008) sendo o isdmero
menos abundante dessa vitamina em alguns alimentos, incluindo o 6leo de semente de uva
(GUINAZ et al., 2009).

Por ser fonte significativa de tocotrienois, o 6leo de semente de uva pode atenuar
obesidade hiperplasica e inflamacdo do tecido adiposo induzida por obesidade
(SHINAGAWA et al., 2015; ZHAO et al. 2015; FERNADES et al., 2013). Adicionalmente,
por conter niveis elevados de vitamina E e acidos graxos insaturados, o 60leo de semente de
uva, tem gerado um interesse crescente como um produto alimentar funcional, de uso
potencial em preparacGes alimenticias, cosméticas e até farmacéuticas, em produtos de
suplementacdo alimentar. Por esses motivos, 0 aproveitamento das sementes de uva presentes
em residuos agroindustriais da fruta para extracdo de Oleo, além de possibilitar a geracdo de
um produto de alto valor nutricional e impactos positivos sobre a salde da populagdo, pode
também agregar lucros significativos ao setor agroindustrial, sem a necessidade de uso de

tecnologias de ponta, que normalmente sdo caras e dificeis de serem implantadas.

5.5 Perfil do aroma dos 6leos das sementes dos residuos agroindustriais de uva

Doze termos descritivos foram gerados pela equipe sensorial para caracterizar as
similaridades e diferencas entre os aromas de cinco 0leos, obtidos por prensagem a frio de
sementes de residuos agroindustriais de uva (Tabela 6), e de 3 6leos comerciais de sementes
dessa fruta (Tabela 7). Foram eles: doce, frutal, floral, éleo, azeite, oxidado, torrado, banana,
maracuja, semente de uva, fermentado e frescor. As definigdes e referéncias de qualidade e
intensidade de cada descritor encontram-se detalhadas no Apéndice B. A ficha de avaliacéo
descritiva do aroma das amostras encontra-se exposta no Apéndice C. Finalmente, as médias
de intensidade de cada descritor em cada amostra estdo apresentadas na Tabela 18,

acompanhadas dos resultados do teste de Tukey realizado ao nivel de significancia p <0,05.

A Tabela 18 demonstra haver uma grande diferenca entre os 6leos com relagdo aos

seus aromas; notadamente entre os 6leos obtidos das sementes dos residuos da vinificacdo das
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uvas Syrah e Tempranillo com relacdo aos demais 0leos. Nota-se que esses dois 6leos se
destacaram dos demais, por apresentarem um aroma mais doce e frutal, notadamente de
banana (p<0,05). J& os oleos comerciais refinados de origem norte-americana (ORN) e
italiana (ORI) destacaram-se dos demais, por apresentarem maior intensidade de aroma de
6leo (p<0,05). O 6leo brasileiro prensado a frio, sem passar por processo de refino, apresentou
a mesma nota de aroma doce que os 6leos de residuos de Syrah e Tempranillo, ndo diferindo
dos mesmos (p<0,05) com relacdo a esse descritor. Nos 0leos, a nota aromatica de semente de
uva apresentou-se em intensidade bastante fraca, ndo atingindo em nenhum deles média
superior a 2 na escala de intensidade de 9 cm. O mesmo pode-se dizer das notas aromaticas
descritas como azeite, oxidado e fermentado, sendo que os Oleos ndo diferiram entre si

(p<0,05) com relagéo as notas aromaticas de azeite e oxidado (Tabela 18).

Tabela 18 - Médias*® da intensidade de cada descritor de aroma percebido pela equipe sensorial
treinada em Gleos de semente de uva.

80%lsabel+

Aroma  lsabel Syrah Tempranillo S"€MM “o006BRS ORN ORI OPB
Blanc .
Violeta
Doce 3,35 6,19° 5,80° 0,80% 1,41° 0,35 0,40° 5,41°
Frutal 3,30° 4,50° 4,00% 0,70% 1,47% 0,18° 0,34° 2,11°
Floral 0,99° 1,24% 1,97° 0,71 0,94 0,38° 0,44 0,74
Oleo 0,97°° 0,63° 1,10 1,76° 1,63 590° 6,73% 0,79
Azeite 0,67° 1,05° 1,00? 1,28° 1,10° 0,74° 0,90° 0,51°
Oxidado  0,58% 0,37 0,59° 1,022 0,81° 0,48° 0,88° 0,61°
Torrado  0,89° 0,16° 0,84 0,94° 0,97° 0,36" 0,59™ 6,34
Banana  0,50° 6,58 3,53° 0,57° 0,54° 0,17° 0,31° 1,27°

Maracuja  4,37*° 0,70% 1,19° 0,76% 1,64° 0,22 0,32 0,60

Sementede 1 47% (,65% 1,07% 0,71%® 1,59% 0,38 037" 1,39°
uva

Fermentado 0,62° 1,73° 1,46° 0,67 0,39° 0,32° 061° 1,67°

Frescor 3,01® 3272 2.78% 2,00" 1,57% 0,38% 0,71% 2,31%°

! 1= nenhum/fraco; 9= forte. * Médias com letras iguais sobrescritas na mesma linha ndo apresentam diferenca
significativa pelo Teste de Tukey (p < 0,05). ORN: 6leo refinado norte-americano; ORI: 6leo refinado italiano;
OPB: 6bleo prensado a frio brasileiro.
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Os 0leos obtidos a partir das sementes coletadas dos residuos da producéo de suco
(uva Isabel e 80%lsabel+20%BRS Violeta), ndo diferiram entre si em oito dos doze
descritores aroma analisados (Tabela 18). Entre as diferencas percebidas pela equipe sensorial
destacou-se uma maior intensidade (p<0,05) dos aromas doce, frutal, maracuja e frescor no
6leo dos residuos do suco produzido apenas com uva lIsabel, comparativamente ao 6leo

elaborado com o residuo do suco produzido com 80%Isabel+20%BRS Violeta.

As similaridades e diferencas entre os aromas das amostras de 6leo analisadas no
presente estudo, encontram-se melhor expressas na Figura 17, que apresenta os resultados da
Anadlise de Componentes Principais (ACP) dos dados sensoriais. Conforme pode ser
observado, o primeiro Componente Principal (CPI) explicou 52,6% da variacdo total entre as
amostras, e, juntamente com o segundo (CPII), fez com que a Figura 17 explicasse 67,6% da

variabilidade entre os aromas das amostras.

Na Figura 17, cada 0leo avaliado pela equipe sensorial esta representado como um
tridngulo, cujos vértices correspondem as repeticdes realizadas pela equipe sensorial para
cada amostra. Na figura, amostras com aromas similares encontram-se proximas entre si, e
distantes das amostras que apresentaram diferentes perfis de aroma. Os descritores sensoriais
gerados para caracterizar o aroma dos 6leos sdo representados por vetores, cujas resultantes
decompostas em cada componente principal explicam a segmentacdo das amostras. Quanto
maior a resultante de um dado vetor (descritor) em uma Componente Principal, maior é a
importancia desse descritor para discriminar as amostras entre si naquele Componente. Por
sua vez, a direcdo apontada pelo vetor revela a maior ou menor intensidade do descritor em

cada amostra, comparativamente as demais.

Pelo exposto, a Figura 17 sugere que os Oleos localizados mais a direita (parte
positiva) da CPl, como aqueles obtidos dos residuos agroindustriais das uvas Syrah e
Tempranillo, apresentaram perfis de aroma bastante similares entre si, e distintos dos 6leos
localizados do lado esquerdo (parte negativa) da CPl, como os Oleos refinados norte-
americano (ORN), italiano (ORI), e aqueles obtidos dos residuos da vinificacdo da uva
Chenin Blanc e do suco elaborado com mistura de Isabel (80%) e Violeta (20%). A Figura 17
sugere também que as amostras Syrah e Tempranillo apresentaram maior intensidade que as
amostras anteriormente mencionadas (ORN, ORI, Chenin Blanc e mistura Isabel com BRS

Violeta) das notas aromaticas descritas como doce, frutal, floral, banana, frescor, fermentado
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e semente de uva. Embora isso tenha ocorrido, a Tabela 18 revela que essa diferenca sé é

significativa a p<0,05, para os descritores doce, frutal ¢ banana.

A Figura 17 sugere também que os 6leos comerciais refinados norte-americano (ORN)
e italiano (ORI) apresentaram perfis sensoriais muito semelhantes, o que pode ser confirmado
na Tabela 18, que demonstra que essas duas amostras ndo apresentaram diferenca
significativa entre si (p<0,05) em nenhum dos descritores analisados pela equipe sensorial.
Oleos refinados em geral, possuem perfil de aroma e sabor neutros devido ao proprio processo
de refino, que inclui a desodorizacdo do produto pela remoc¢éo de seus componentes volateis,
principalmente aldeidos e cetonas, em niveis inferiores aos seus limiares de deteccdo sensorial
(MATHAUS, 2008, FARHOOSH et al., 2009, FAO, 2016a).

Figura 17 - Analise de componentes principais (ACP) do aroma percebido pela equipe sensorial
treinada em éleos de semente de uva.
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Por ndo ser refinado, o 6leo comercial brasileiro obtido por prensagem a frio (OPB),
apresentou aroma bastante distinto dos 6leos comerciais refinados (ORN e ORI), destacando-
se principalmente por apresentar aroma torrado (Figura 17) significativamente maior (p<0,05)
que as demais amostras analisadas pela equipe sensorial treinada (Figura 17 e Tabela 18).
Essa nota de aroma torrado foi similar a encontrada por Nogueira (2015) em 6leos de sementes

de abdbora, de alto consumo em alguns paises Europeus como a Eslovénia, Croécia e Hungria
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(NOGUEIRA, 2015). A presenca de aroma torrado na amostra OPB sugere que as sementes de
uva utilizadas na obtencdo deste 6leo comercial podem ter sido submetidas a altas temperaturas
durante o processo de extragdo, como acontece nas prensas de rosca, processo frequentemente
utilizado em escala industrial, e comumente rotulado como prensagem a frio (FAO, 2016a).
Para melhorar o rendimento de prensagem, este método de extracdo pode exigir que a matéria
prima seja pré-aquecida em temperaturas de até 120°C (ROMBAUT et al., 2015). Mas
mesmo que ndo seja submetido a um pré-aquecimento, o material prensado em equipamento
de rosca, sofre atrito e pressdo, que podem elevar sua temperatura a valores entre 60 e 68°C

(MAIER et al., 2009), o que pode alterar a composicao e qualidade do 6leo extraido.

O o6leo comercial (OPB) também apresentou alta intensidade de aroma doce, a qual
ndo se diferenciou significativamente (p<0,05) dos 6leos dos residuos da vinificacdo das uvas
Syrah e Tempranillo (Tabela 16). Este resultado sugere que este 6leo pode também ter sido

obtido a partir de residuos da vinificacdo de uvas tintas.

Finalmente, a Figura 17 sugere que o 6leo de sementes de uva Isabel difere dos demais
Oleos por apresentar nota aromatica moderada de aroma de maracuja, 0 que pode ser
confirmado na Tabela 18 a um nivel de p<0,05. Conforme mencionado anteriormente, ele
também se diferenciou (p<0,05) daquele obtido dos residuos do suco elaborado com uma
mistura de Isabel (80%) e BRS Violeta (20%) por possuir maior intensidade de aroma doce e
frutal (Tabela 16).

Em vinhos, o perfil de aroma é determinado pelo perfil de compostos volateis
presentes na bebida, o qual apresenta grandes variacdes em funcdo do varietal da uva, préaticas
viticolas e de vinificacdo, dentre outras (SUMBAY et al., 2010). Portanto, as diferencas
encontradas entre os perfis de aroma dos 6leos do presente estudo, sugerem que 0S compostos
volateis presentes nos sucos das uvas e nos mostos dos vinhos, migraram para os 6leos das
sementes durante o processamento das bebidas, fazendo com que todos os parametros que
alteram o sabor de sucos e vinhos, notadamente o varietal da uva e o tipo de processamento,
alterassem também o aroma dos Oleos extraidos. Assim, diferentes perfis de aroma séo
alcancados em Oleos obtidos de residuos agroindustriais de diferentes varietais e/ou
processamentos. 1sso indica que diferentes residuos de uva podem gerar 6leos de diferente

qualidade sensorial e aceitacdo entre os consumidores, recomendando um estudo prévio do
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residuo, quando o 6leo dele obtido se destinar a aplica¢cdes culinarias ou cosméticas, onde o

aroma do produto determina a sua aceitagéo.

No presente estudo, sementes de uva tintas, oriundas do residuo de vinificagdo (Syrah
e Tempranillo), originaram 6leos com notas aromaticas que muito possivelmente poderdo ser
valorizadas pelo consumidor, e por conseguinte serem aproveitados pela industria alimenticia
para producdo de 6leos gourmet, para utilizagdo em diferentes preparacGes culinérias, como
saladas.

5.6 Perfil de compostos volateis do 6leo de sementes de residuos agroindustrias de uva

5.6.1 Condicdes otimas de isolamento dos compostos volateis

A Tabela 19 apresenta os efeitos que as alteracfes do tempo e temperatura de
exposicao da fibra SPME DVB/CAR/PDMS ao headspace de uma amostra representativa de
6leo de semente de uva, promoveram sobre 0s seguintes parametros do cromatograma da
amostra: 1) numero (Np) e abundancia (Ap) total de picos excetuando-se aqueles usualmente
formados por oxidacdo lipidica (Np), ii) numero (Ne) e abundancia (Ae) total de ésteres, iii)
namero (Nt) e abundancia (At) total de terpenos e, iv) numero (No) e abundancia (Ao) total

de produtos usualmente formados por oxidacao lipidica.

Conforme pode ser observado na Tabela 19, o nimero total de compostos volateis e de
ésteres foram os parametros que mais variaram em decorréncia de alteragdes nos tempos e
temperaturas de exposic¢do da fibora SPME ao headspace do 6leo de semente de uva. De um
modo geral, observa-se que quanto maior 0 tempo e a temperatura de exposi¢do da fibra,
como as condicdes especificados nos ensaios de nimero 4 (65,6 °C e 41,4 minutos) e 11 (55
°C e 45 minutos), maior o nimero e abundancia de todos os volateis isolados (71 e 70 picos
totais exceto os da oxidacdo lipidica, respectivamente), comparativamente aos ensaios que
empregaram menores tempos e temperaturas de isolamento, como aquelas do ensaio de
namero 1 (44,4 °C e 23,6 minutos) que produziu no total, um cromatograma contendo apenas

28 picos (excetuando-se aqueles associados a oxidacéo lipidica).
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Tabela 19 - Efeito do tempo e temperatura de exposi¢édo da fibra SPME DVB/CAR/PDMS sobre o
numero e abundancia de picos totais (exceto os usualmente formados por oxidacdo lipidica) e de cada
classe quimica presente no headspace de uma amostra representativa de 6leo de semente de uva.

E Variaveis independentes Variaveis Dependentes

n

S Temperatura Tempo de

a de exposicdo  exposicdodafibra N Al N, AL N AY N, Al
I da fibra SPME SPME

° (°C) (min)

i 44,4 (-1) 23,6 (-1) 28 1787 6 366 1 011 10 391
2 65,6 (1) 23,6 (-1) 44 2414 16 7,62 2 061 11 504
3 44,4 (-1) 41,4 (1) 51 3303 12 624 3 038 9 640
4 65,6 (1) 41,4 (1) 71 4546 19 1149 5 139 14 741
5 55 (0) 32,5 (0) 59 4152 17 1162 1 0,11 15 17,31
6 55 (0) 32,5 (0) 49 2482 15 464 2 057 9 744
7 55 (0) 32,5(0) 87 76,15 20 1829 7 296 13 29,60
8 40 (-1,41) 32,5 (0) 35 218 5 318 1 014 10 6,21
9 70 (1,41) 32,5 (0) 60 3051 17 751 3 1,13 13 9,79
10 55 (0) 20 (-1,41) 40 2211 8 378 3 039 9 459
11 55 (0) 45 (1,41) 70 3727 16 825 5 1,17 10 6,68

1 (x107); N,: N° total de picos exceto produtos da oxidagdo; A,: somatério da abundancia dos picos de todos os
compostos volateis, exceto os produtos da oxidacdo; N.: N° total de ésteres; A.: abundéncia total dos picos dos
ésteres; Ny N° total de terpenos; A;: abundancia total dos picos de terpenos; N,: N° total de produtos de
oxidacdo; A,: Area total de produtos de oxidag&o;

A Tabela 19 demonstra também que 0s terpenos representaram uma classe quimica
minoritaria no headspace da amostra, tanto em numero de volateis como em abundancia total.
De fato, 0 nimero e abundancia total dos compostos usualmente formados por oxidagéo
lipidica superou o de terpenos em todos 0s ensaios, e em alguns, como nos ensaios 1, 8 e 10,
superou inclusive o nimero e abundancia dos ésteres. Isso demonstra a importancia em se
considerar a oxidacdo lipidica como uma varidvel complementar a ser estudada em

delineamentos que visam otimizar as condigdes de isolamento de volateis.

As Figuras de 18 a 25 apresentam através de graficos de Pareto, a analise estatistica
por regressdao multipla, dos resultados expostos na Tabela 19. Analisando-se a Figura 18,
observa-se um efeito linear (L) significativo (p< 0,05) do tempo de exposi¢do da fibra, sobre o

namero total de picos (exceto os associados & oxidacao lipidica), ndo havendo nenhum outro
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efeito adicional significativo a p< 0,05. Por sua vez, a abundancia total de todos os picos do
cromatograma da amostra, exceto os produtos da oxidacdo lipidica, ndo sofreu efeito
significativo (p< 0,05) nem do tempo e nem da temperatura de exposi¢cdo da fibra ao

headspace do 6leo de semente de uva (Figura 19).

Ja o nimero total de ésteres, sofreu efeitos lineares (L) e quadraticos (Q) significativos
(p< 0,05) tanto da temperatura como do tempo de exposi¢do fibra ao headspace do 6leo de
semente de uva (Figura 20).

Finalmente, o tempo e temperatura de exposicao da fibra ao headspace da amostra nao
produziram nenhum efeito significativo (p< 0,05) para a abundancia dos picos dos ésteres
(Figura 21), sobre o numero de picos e abundancia dos terpenos (Figuras 22 e 23,
respectivamente) e sobre o nimero de picos e abundancia dos produtos de oxidacéo lipidica

(Figuras 24 e 25, respectivamente).

Figura 18 - Diagrama de Pareto para os efeitos do tempo e temperatura de exposic¢éo da fibra SPME
DVB/CAR/PDMS sobre o nimero total de picos, exceto produtos da oxidacao lipidica.

(2)Tempo(L) %215884}
(1} Tempetamra(l) 1.398098 E
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p=.EEIS

Efeito padronizado (valor de t.,.)

Fonte: Préprio autor
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Figura 19 - Diagrama de Pareto para os efeitos do tempo e temperatura de exposicéo da fibra SPME
DVB/CAR/PDMS sobre a abundéncia total de todos os compostos volateis, exceto produtos da
oxidacdo lipidica.

Tempetamura(Q) -1.42784
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Fonte: Proprio autor

Figura 20 - Diagrama de Pareto para os efeitos do tempo e temperatura de exposicao da fibra SPME
DVB/CAR/PDMS sobre o0 nimero total de ésteres.

(1) Tempetatura(L) ///// 6.052724
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Fonte: Préprio autor
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Figura 21 - Diagrama de Pareto para os efeitos do tempo e temperatura de exposicéo da fibra SPME
DVB/CAR/PDMS sobre a abundéancia total dos picos dos ésteres.
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Figura 22 - Diagrama de Pareto para os efeitos do tempo e temperatura de exposic¢éo da fibra SPME
DVB/CAR/PDMS sobre o nimero total de terpenos.
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Figura 23 - Diagrama de Pareto para os efeitos do tempo e temperatura de exposic¢ao da fibra SPME
DVB/CAR/PDMS sobre a abundancia total dos picos dos terpenos.
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Figura 24 - Diagrama de Pareto para os efeitos do tempo e temperatura de exposic¢éo da fibra SPME
DVB/CAR/PDMS sobre o nimero total de produtos de oxidacao.
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Figura 25 - Diagrama de Pareto para os efeitos do tempo e temperatura de exposicao da fibra SPME
DVB/CAR/PDMS sobre a abundancia total dos picos dos produtos de oxidacao.
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Os niveis de significancia dos efeitos do tempo e da temperatura de exposicao da fibra
SPME ao headspace do 6leo de semente de uva, obtidos pela anélise de regressdo multipla
dos dados apresentados na (Tabela 19), encontram-se detalhadas na Tabela 18, para cada
grupo de volateis estudados.
Tabela 20 - Niveis de significancia (p) dos efeitos lineares e quadraticos do tempo e temperatura de

exposicdo da fibra SPME ao headspace do 6leo de semente de uva, sobre o nimero de picos e
abundancia total de cada grupo de volateis estudados.

Valores de pF

Fonte de variagdo N, Ap Ne Ae N¢ A No A,

Temperatura (L) 0,1022 0,5431 0,0018 0,2784 0,3646 0,3377 0,1269 0,7339

Temperatura (Q) 0,1357 0,2127 0,0224 0,2123 0,4394 0,4774 0,7433 0,1331

Tempo (L) 0,0489 0,2776 0,0152 0,3581 0,2381 0,4661 0,5687 0,7123

Tempo (Q) 0,3337 0,2920 0,0449 0,2659 0,7677 0,5816 0,1822 0,0800

Txt 0,8803 0,8621 0,4838 0,8904 0,8185 0,7999 0,3589 0,9932

(L) - Termos lineares; (Q) — Termos quadraticos; T x t — Interacdo entre a temperatura de adsor¢éo e o tempo de
extracdo. N,: N° total de picos exceto produtos da oxidagéo lipidica; A,: somatorio da abundéncia dos picos de
todos os compostos volateis, exceto os produtos da oxidacdo; Ne: N° total de ésteres; A.: abundancia total dos
picos dos ésteres; Ni: N° total de terpenos; A;: abundancia total dos picos de terpenos; N,: N° total de produtos
de oxidacdo; A,: Area total de produtos de oxidago.
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Utilizando os efeitos estatisticamente significativos a p< 0,05 da Tabela 20 para cada
grupo de volateis, foram gerados modelos estatisticos ajustados. Os resultados encontram-se
expostos na Tabela 21, onde cada modelo é apresentado juntamente com seu nivel de
significancia (pF), coeficiente de determinacéo (R?), e nivel de significancia (pF) do teste de
lack-of-fit. Conforme pode ser observado, os modelos apresentam alto nivel de significancia e
ajuste adequado, uma vez que os valores de pFjack-of-fit N80 foram significativos a p<0,05. O
modelo preditivo gerado para o nimero de ésteres (Ne) apresentou melhor ajuste (R?= 92,37)
gue o modelo gerado para o numero total de volateis excetuando-se os formados por oxidagédo
lipidica, cujo coeficiente de determinagéo (R?) foi igual a 75,02.

Tabela 21 - Modelos preditivos e respectivas estatisticas associando os efeitos de tempo e temperatura

de exposicdo da fibra SPME ao headspace do 6leo de semente de uva, sobre nimero e abundancia
total de cada grupo de volateis estudados.

Grupo

de Modelo? mc?dFeIo R2 Flac.k- pFIa-ck-
volateis of fit offit

Np Np=11,5773 + 1,3053 X, 0,055 75,02 0,45 0,8218

Ne=117,0085 + 3,0562 x; - 0,0241 x42 0002 9237  0.36 0.8214

+2,1312 X, - 0,0283 x,?

! x, = temperatura de adsor¢do (°C); X, = tempo de extragdo (min); N,= Numero total de picos dos volateis exceto
os produtos de oxidacdo lipidica; N.= NUmero total de ésteres;

A partir dos modelos ajustados, foram construidas as superficies de respostas, e
respectivas curvas de contorno apresentadas nas Figuras 26 e 27. Na Figura 26, observa-se
que quanto maior o tempo de exposicdo da fibra ao headspace do 6leo de uva, maior foi 0
namero de compostos volateis isolados pela fibra, excetuando-se os oriundos da oxidacdo
lipidica. Esses resultados sugerem que as regifes de maior extracdo de compostos volateis
totais do headspace de 6leo de uva com a fibora SPME DVB/CAR/PDMS, excetuando-se 0s
volateis formados por oxidacéo lipidica, situam-se entre 42 e 45 minutos de exposicdo da

fibra, independente da temperatura de exposi¢édo da fibra.
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Figura 26 - Superficie de resposta (A) e curva de contorno (B) para os efeitos dos tempos e
temperaturas de exposicdo da fibra SPME DVB/CAR/PDMS sobre o nimero total de picos, exceto 0s
produtos da oxidacdo lipidica, no cromatograma de uma amostra representativa de 6leo de semente de

uva.
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Fonte: Préprio autor
Ja a superficie de resposta e a curva de contorno da Figura 27 indicam que as

condicGes que oferecem a melhor captura de ésteres pela fibra SPME no headspace de 6leo de
semente de uva, situa-se entre 55 e 70°C e entre 30 e 45 minutos de exposicao da fibra.
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Figura 27 - Superficie de resposta (A) e curva de contorno (B) para os efeitos dos tempos e
temperaturas de exposicao da fiora SPME DVB/CAR/PDMS sobre a o nimero total de ésteres.

28 [
20
15
(L
5
5o U
?,‘z "5 "' ALY ) by
3 40 CRAAX Y
Gl
30 50008
i = mms
2
%, < B
o
~o = ﬂﬁ = ?U
(B)

Tempo (min)

50 55 60
Tempetatura (°C)
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Em consequéncia dos diferentes perfis de otimizagdo obtidos para o numero total de
picos (Figura 26) e para 0 numero total de ésteres (Figura 27), se utilizou a funcédo
Desirability proposta por Derringer e Suich (1980) para a definicdo das condigbes de
otimizagdo conjunta desses dois parametros pela fiora SPME. Essas condigOes encontram-se
expostas nas Figuras 28 e 29, que apresentam a funcdo desirability global dos dados (D),

mostrando as condigdes operacionais 6timas de isolamento do numero total de picos (Np) e de
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ésteres (Ne) do headspace do 6leo de semente de uva. Essas condi¢des implicam na exposi¢ao
da fibra a temperatura de 61,5°C por um tempo de 39,167 minutos. Nessas condi¢des, a
funcdo desirability prediz que serdo isolados aproximadamente 73 volateis totais, excetuando-

se 0s produtos da oxidacao lipidica (Np) e 19 ésteres (Ne).

Figura 28 - Funcdo desirability global proposta por Derringer e Suich (1980), obtida pela anélise
conjunta do nimero de picos dos compostos volateis estudados (exceto os da oxidacgdo lipidica) (Np) e
do numero de ésteres (Ne) isolados por fibra SPME DVB/CAR/PDMS, em funcdo da temperatura e
tempo de exposic¢do da fibra.
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Figura 29 - Superficie de resposta (A) e curva de contorno (B) para a funcdo desirability global
proposta por Derringer e Suich (1980), obtida pela analise conjunta do nimero de picos dos compostos
volateis estudados (exceto os da oxidacdo lipidica) (Np) e do nimero de ésteres (Ne) isolados por fibra
SPME DVB/CAR/PDMS, em funcéo da temperatura e tempo de exposicao da fibra.
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A validade e capacidade preditiva da funcdo Desirability proposta por Derringer e
Suich (1980) e apresentada nas Figuras 28 e 29, podem ser observadas na Tabela 22, que

apresenta o nimero de picos totais (exceto aos formados por oxidagdo lipidica) e o nimero de
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ésteres preditos pela fungdo, comparativamente aos valores obtidos experimentalmente nas
condicBes 6timas de tempo e temperatura de exposicdo da fibora SPME ao headspace da
amostra, preditos pela mesma. Conforme pode ser observado, enquanto as analises estatisticas
predisseram que ao expor a fibra ao headspace da amostra a temperatura de 61,5°C por um
tempo de 39,167 minutos se isolaria um total de aproximadamente 73 picos totais
(excetuando-se aqueles associados a oxidacdo lipidica) e 19 ésteres, em média, 0s
experimentos realizados com 3 repeticGes nas condi¢bes Otimas preditas pelas analises
estatisticas (61,5°C por um tempo de 39 minutos) isolaram um total de 77 picos e 20 ésteres.
Esses resultados indicam a validade do planejamento experimental, e das técnicas estatisticas
de Metodologia de Superficie de Resposta e da funcdo Desirability para otimizar as condi¢es
de isolamento de compostos volateis por HS-SMPE em uma amostra.

Tabela 22 - Valores preditos e obtidos experimentalmente nas condi¢cGes 6timas de tempo e

temperatura de exposi¢do da fibra SPME ao headspace do 6leo de semente de uva determinadas por
Metodologia de Superficie de Resposta associada & fun¢do Desirability.

Grupo Valor Predito Valor Experimental
Namero total de volateis exceto 72.865 77
os de oxidacao lipidica
NuUmero total de ésteres 19,2 20

5.6.2 Perfil de volateis dos 6leos de sementes de residuos agroindustriais de uva

A Tabela 23 exibe, para cada classe quimica, o nimero de volateis, a somatéria de
suas abundancias, e a % de area relativa no cromatograma, em cada 6leo elaborado no
presente estudo, comparativamente a uma amostra comercial obtida por prensagem a frio
(OPB). Esses resultados caracterizam em termos gerais, o perfil dos volateis presentes no
headspace dos 6leos. Comparacdes entre as amostras foram realizadas considerando-se que,
para cada classe quimica, maiores abundéncias indicavam maior concentragdo entre as

amostras.
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Tabela 23 - Abundancia, nimeros de compostos volateis e % de area relativa no cromatograma de
cada classe quimica identificada em 6leos de sementes de residuos agroindustriais de uva, e em uma
amostra comercial obtida por prensagem a frio.

Oleos de residuos agroindustriais Amostra comercial
Isabel Syrah Tempranillo Chenin Blanc OPB
Classes Abundan- | N° | % | Abundan- | N° |% area| Abundan- | N° | % | Abundan- [N°|% area| Abundan- | N° | %
Quimicas | ciax10° area | ciax10® cia x10° érea| ciax10° cia x10° érea
Ester 404760 29 28,1 2624349 37 59,5 49769,93 45 77,2 3001,08 14 29,5 19987,58 49 26,5
Hidrocar- 4186,94 20 29,1 842,89 3 1,9 159208 7 25 107948 10 10,6 424555 12 5,62
:I?e?g% 284555 16 19,8 595,18 10 13 538,01 8 08 142247 6 140 1745588 22 231
Alcool 1233,27 17 8,6 1300574 12 295 908291 17 14,1 1696,75 12 16,7 10963,09 22 145
Terpeno 905,74 22 6,3 2052,33 41 4,6 195137 34 3,0 178193 31 17,5 349317 30 4,6
Cetona 139,16 5 10 87,74 4 0,2 157,42 3 02 3703 6 36 4646,73 13 6,1
Acido 255,89 4 18 493,09 3 1,1 606,38 2 09 16047 16 10027,17 15 13,3
Outros 765,27 4 53 681,96 3 0,1 749,23 6 12 65389 4 64 418359 19 55
NI - - ~0 92,9 3 ~17 - - ~0 10,29 1 ~01 492,83 6 06
Total 14379,42 117 44095,34 116 64447,84 122 10176,74 87 8157295 187

Abundancia = somatério da abundancia dos picos de cada classe quimica de volateis identificados nos
cromatogramas gerados pelo espectrdmetro de massa; N° = nimero de volateis identificados em cada classe
quimica.

Nota-se na Tabela 23, que os ésteres representaram uma classe quimica majoritaria em
todos os 6leos, e em especial nos 6leos produzidos a partir das sementes dos residuos da
vinificacdo das uvas Syrah e Tempranillo. E possivel observar na Tabela 23, que a
concentracdo (abundéncia) dos ésteres nesses dois Oleos, € muito superior a concentracao
observada nos demais 6leos elaborados no presente estudo, e comparavel aquela verificada na
amostra comercial OPB. Esteres, sdo volateis usualmente de grande impacto odorifero, cujos
aromas sao descritos como “doce” e “frutal” (FAO, 2016b, ZEPKA et al. 2014, BIASOTO et
al., 2014, SAMPAIO et al., 2013, PHEROBASE, 2011, CIAMPONE, 2007, IRAQI et. al.,
2005, ACREE; ARN, 2004, JORDAN et al. 2002). Portanto, esses resultados explicam o fato
dos oleos produzidos com os residuos da vinificagdo das uvas Syrah e Tempranillo terem
apresentado notas aromaticas descritas pela equipe sensorial como “frutal", “doce”, “banana”,
que foram significativamente maiores (p< 0,05) que aquelas percebidas nas demaiS amostras

elaboradas no presente estudo Tabela 18 e Figura 17.

Em frutas, ésteres, sdo formados por reagdes enzimaticas através de diversas vias
metabolicas, tendo como precursores acidos graxos, aminoacidos, dentre outros compostos
(REINECCIUS, 2006). Na elaboracéo do suco de uva, os ésteres sao liberados junto com 0s

demais volateis, durante o esmagamento dos bagos, e também por meio de subsequentes
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hidrolises quimicas ou enziméticas de volateis conjugados presentes na uva. As enzimas
incluem aquelas liberadas do proprio fruto ou adicionadas durante o processamento da bebida
(CANUTI et al., 2009). Em vinhos, ésteres sdo adicionalmente formados quer por via
enzimatica, com a participacdo de esterases e lipases produzidas por microrganismos, quer
por reacdo de esterificacdo entre &cidos e alcoois, notadamente durante o armazenamento da
bebida (RIBEREAU-GAYON et al., 2006, SUMBY et al., 2010). Exemplos de ésteres
presentes em vinhos incluem o acetato de etila, butanoato de etila, hexanoato de etila,
octanoato de etila, acetato de hexila e acetato de isoamila (SUMBY et al., 2010, SWIEGERS
et al., 2005, FRANCIS e NEWTON, 2005, FERREIRA et al., 2000, RAPP ¢ MANDERY,
1986). Os resultados mostrados na Tabela 23 sugerem, portanto, que os ésteres presentes nos
residuos agroindustriais da uva foram extraidos juntamente com o Oleo das sementes,

possivelmente aromatizando o produto final.

A Tabela 24 apresenta para cada classe quimica, todos os volateis identificados em
cada amostra de 6leo, acompanhados de seus indices de retencdo linear (IRL) obtidos
experimentalmente em coluna HP5-MS, e em literatura, suas areas de pico expressas em
abundancia e em relacdo a area total do cromatograma (%), e seus respectivos descritores de
aroma conforme relatados em literatura cientifica (FAO, 2016b, ZEPKA et al., 2014,
SAMPAIO et al., 2013, PHEROBASE, 2011, CIAMPONE, 2007, IRAQI et. al., 2005,
ACREE e ARN, 2004, JORDAN et al., 2002).

E possivel observar na Tabela 24, que um conjunto de ésteres usualmente associado a
aromas frutais foram identificados em maior concentracdo nas amostras de 0leo obtidas dos
residuos da vinificagdo das uvas Syrah e Tempranillo, comparativamente aos demais 6leos
elaborados no presente estudo. O acetato de etila por exemplo, descrito na literatura como
possuindo aroma de abacaxi, caramelo, doce e frutado, apresentou-se em maior concentracdo
nos oOleos elaborados com os residuos das uvas Syrah, onde representou ~9,3% da area total
do cromatograma, nos residuos de Tempranillo onde representou ~4,2 % e nos de Chenin
Blanc ~17,8%.

Por sua vez, o éster decanoato de etila, descrito como possuindo aroma similar a uva,
foi identificado em maior concentracdo (abundancia) e como majoritario nos 6leos de Syrah
(~8,3% da area total do cromatograma) e Tempranillo (~9,6%) (Tabela 24).
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Outros ésteres de impacto odorifero relevante, descritos na literatura cientifica como
possuindo aromas frutais (FAO, 2016b, SAMPAIO et al., 2013, BIASOTO et al., 2014,
PHEROBASE, 2011, ACREE e ARN, 2004; JORDAN et al., 2002) e que se mostraram
majoritarios nas amostras de 6leo analisados foram: butanoato de etila (representando ~5,1%
da &rea relativa do 6leo extraido dos residuos da uva Isabel), hexanoato de etila (7,0% da
Isabel; 18,1% da Tempranillo), acetato de isoamila (4,0% da Chenin Blanc; 3,8% da Syrah)
octanoato de etila (21,8% da Syrah; 7,7% da OPB) , 10-undecenoato de etila (38,8% da

Tempranillo), decanoato de etila (9,6% da Tempranillo), dentre outros.

Na Tabela 23, diferencas encontradas entre amostras de 6leo com relacdo aos seus
perfis quantitativos e qualitativos de ésteres (Tabela 24), sugerem que tanto o varietal como o
tipo de processo sofrido pela uva, influenciam o perfil de ésteres presentes nos 6leos extraidos
das sementes dos residuos industriais, e muito provavelmente impactam a qualidade sensorial
do produto final. Isso recomenda um estudo prévio do residuo quando o mesmo se destinar a
extracdo de 6leo para aplicacdes culinarias ou cosméticas, casos em que o aroma define a

qualidade do produto final.

A Tabela 23 mostra também que os hidrocarbonetos foram a classe quimica
majoritaria no Oleo oriundo dos residuos do processamento de suco da uva lIsabel,
apresentando-se em concentracdo similar aos ésteres. A classe quimica foi também
proporcionalmente relevante nos éleos produzidos com os residuos da vinificacdo da uva
Chenin Blanc e no 6leo comercial OPB. No 0leo dos residuos da uva lIsabel, o estireno
mostrou-se composto majoritario, representando sozinho, ~ 17,7% da area total do
cromatograma, (Tabela 24). Este composto foi identificado também nos outros 3 Gleos
elaborados no presente estudo, porém, em proporcdo muito inferior nos 6leos elaborados a
partir dos residuos da vinificacdo das uvas Syrah e Tempranillo, e menores ainda na
composicdo de 7 oleos, obtidos por prensagem a frio de diferentes varietais, estudados por
Bail et al. (2008). A formacgdo de estireno em alimentos e bebidas pode ocorrer de vérias
maneiras, € no caso das uvas, pode estar associada a fermentacdo (STEELE et al., 1994).
Outros hidrocarbonetos identificados em maiores abundancias nas amostras foram o tolueno
(descrito com aroma pungente, sintético, borracha, solvente, éter) representando 4,2% da area
total do cromatograma no 6leo produzido com residuos do processamento de suco de uva

Isabel, e trideceno (aroma suave, agradavel) representando ~5,0 % da area do cromatograma
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do Oleo elaborado com residuos da vinificagio da uva Chenin Blanc (Tabela 24)
(PHEROBASE, 2011).

Os aldeidos (Tabela 23) também representaram uma classe majoritaria. Ela foi
encontrada em maior concentracdo (abundancia) na amostra comercial OPB (23,1 % da area
total do cromatograma), no 6leo obtido com os residuos da elaboracdo do suco da uva Isabel
(19,8%), e no 6leo dos residuos Chenin Blanc (~14,0%), comparativamente aos demais 6leos.
No Oleo dos residuos da uva Isabel, o hexanal, usualmente associado a produto formado
durante a oxidacdo lipidica (OSAWA et al., 2013, FENNEMA et al., 2010, BAIL et al.,
2008), mostrou-se volatil majoritario, representando ~8,6 % da area do cromotograma (Tabela
24), seguido por outros aldeidos também associados a processos oxidativos dos lipideos,
como heptanal (~1,1%), 2-octenal (~2,7), nonanal (~3,4%). No Gleo elaborado com o0s
residuos da vinificagdo do Chenin Blanc, hexanal e nonanal também foram volateis
majoritarios, representando, respectivamente, 10,9 e 1,2% da area total do cromatograma
(Tabela 24). Mas foi no dleo comercial, onde esses produtos da oxidacdo lipidica se
encontraram em maior concentracdo (abundancia) e propor¢do (Tabela 24). Foram
identificados como majoritarios nessa amostra 0s seguintes produtos da oxidacdo lipidica:
pentanal (0,9% da area total do cromatograma), hexanal (5,3%), 2-octenal (1,5%), nonanal
(2,4%), dodeca-2,4-dienal (1,1%), dentre outros. O maior teor de hexanal nos 6leos analisados
(Tabela 24), é presumivelmente o resultado da degradacdo do acido linoléico, que é o
principal acido graxo dos 6leos de uva, como visto na Tabela 12 (FENNEMA et al., 2010). O
hexanal é descrito como possuindo aroma similar a sebo e gordura (OSAWA et al., 2013,
PHEROBASE, 2011, ACREE e ARN, 2004).

A classe quimica dos &lcoois foi encontrada em maior concentragdo (abundancia) nos
produtos oriundos da vinificacdo das uvas Syrah e Tempranillo, e também na amostra
comercial OPB. No o6leo Syrah, foram majoritarios o etanol (~9,5% de éarea relativa), 3-metil-
1-butanol (~8,4%) e o alcool feniletilico (9,3%); no 6leo Tempranillo, foram majoritarios
também o etanol (4,6%), 2-metil-1-butanol (2,2%) e alcool feniletilico (3,4%); este Gltimo
composto foi também majoritario na amostra comercial OPB (6,2%). Parte dos alcoois
identificados nos 6leos provavelmente originaram-se durante a fermentacdo das uvas para a
producdo dos vinhos, especialmente o etanol. No entanto, segundo Ribéreau-Gayon et al.

(2006), alcoois também sdo formados em pequenas quantidades nas uvas independente do
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processo de fermentacdo, justificando a presenca dessa classe quimica nos demais 6leos. Em
Cabernet Sauvignon por exemplo, os &lcoois sdo caracteristicos de desenvolvimento tardio
das uvas, e sua predominancia € desejavel porque eles usualmente apresentam limiares
deteccdo mais elevados que os aldeidos, sendo associados ao aroma herbaceo; eles também
apresentam maior propensdo para formarem ésteres frutados na presenca de Aacidos
carboxilicos durante a vinificacdo (KALUA e BOSS, 2009). No caso do 6leo de residuos do
processamento da uva Isabel gerado durante a elaboragdo de suco, é possivel que o etanol
encontrado como volatil majoritario na amostra (~2,8%), tenha se formado por fermentacao
das uvas entre a colheita e 0 processamento, uma vez que a unidade processadora de suco se
localiza em regido de alta temperatura ambiental. Alguns dos alcoois majoritarios encontrados
nos 6leos possuem poder odorifero, como o 3-metil-1-butanol, descrito como possuindo odor
de malte e queimado, e o alcool feniletilico, associado a aroma similar a mel, doce e floral
(PHEROBASE, 2011, ACREE e ARN, 2004). Esses compostos podem portanto, exercer
algum impacto odorifero nos 6leos. Shinagawa (2015) avaliou 4 diferentes 6leos comerciais
brasileiros obtidos por prensagem a frio, e nestes a classe de alcoois foram de maior
representacdo, em contrapartida ao obtido neste estudo para um éleo comercial brasileiro

obtidos por prensagem a frio (OPB), que teve 0s ésteres como majoritarios.

A classe quimica dos terpenos, muito difundida no reino vegetal, e com cerca de 4000
diferentes compostos ja identificados, € também muito importante em uvas e vinhos, uma vez
que esses compostos sdo usualmente associados a aromas descritos como frutado e floral
(RIBEREAU-GAYON et al., 2006). Em nlimero de compostos, 0s terpenos estiveram entre as
duas classes quimicas mais importantes nos 6leos analisados (Tabela 23). No presente estudo,
foram identificados 41 diferentes terpenos no 6leo extraido dos residuos da vinificacdo da uva
Syrah, amostra que apresentou 0 maior nimero desses volateis, assim como a segunda maior
concentra¢do (abundancia) dos mesmos, mas que em termos de % de area relativa do
cromatograma (4,7%), os terpenos ndo se destacaram (Tabela 23). Eles podem ser
considerados compostos majoritarios apenas no 6leo elaborado com os residuos da vinificagcdo
da uva Chenin Blanc, onde eles representaram cerca de 18% da &rea total do cromatograma
(Tabela 24). A despeito disso, nota-se na Tabela 23 que a concentracdo (abundancia) dos
terpenos ndo variou grandemente entre as amostras elaboradas com os residuos da presente

pesquisa: enquanto o 6leo proveniente dos residuos do suco de uva Isabel (abundancia de
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~906) apresentou a menor concentracdo de terpenos, o 6leo dos residuos da vinificacdo da uva
Syrah (~2.052), apresentou a maior concentracao de terpenos.

No o6leo elaborado com residuos do suco de uva Isabel, o D-limoneno foi o terpeno
encontrado em maior concentracao, representando ~1,1% da area total do cromatograma. Esse
composto é um dos terpenos mais comuns na natureza e € quantitativamente majoritario em
6leo essencial de diversas frutas citricas, como lim&o, laranja, tangerina, dentre outras (SUN,
2007). No 6leo gerado com os residuos da vinificagdo da Syrah, o terpeno majoritario foi o
Germacreno D (~1,3%), volatil que além de apresentar aroma descrito como similar a madeira
e especiarias (PHEROBASE, 2011, ACREE e ARN, 2004), € um dos compostos majoritarios
em alguns Oleos essenciais oriundos de diferentes espécies vegetais com atividade
antimicrobiana confirmada (CHAVAN et al., 2006, TININIS et al., 2006, IACOBELLIS et
al., 2005). No ¢leo dos residuos da vinificagdo das uvas Tempranillo, o B-Cadineno (~0,6%)
foi o terpeno presente em maior proporgdo. Os volateis Germacreno D (~7,1%) e B-Cadineno
(~1,3%) foram também terpenos que se destacaram no o6leo extraido dos residuos da
vinificagdo da uva Chenin Blanc. Outros terpenos identificados em ao menos 4 6leos de
semente de uva analisados no presente estudo foram: (-)-a-cadineno; (-)-a-gurjuneno; (-)-o-
muuroleno; (-)-B-cadineno; cariofileno; cubedol; D-limoneno; germacreno B; germacreno D;
a-bergamoteno; a-cariofileno; a-copaeno; a-cubebeno; a-guaieno; a-ilangeno; a-muuroleno;

[-copaeno; B-elemeno; y-cadineno; y-elemeno; e 6-elemeno.

As cetonas representaram uma classe quimica minoritaria nos 6leos elaborados no
presente estudo, mostrando variacdes entre 0,2% da area total do cromatograma para a
amostra extraida dos residuos da vinificacdo das uvas Syrah e Tempranillo, e 3,6% para 0s
residuos da Chenin Blanc. Os acidos também representaram classe quimica minoritaria nos
Oleos elaborados por prensagem a frio na presente pesquisa, apresentando porcentagens de
areas relativas que variaram entre 0,9% para os residuos da vinificagdo das uvas Tempranillo
e ~1,8% para o 6leo dos residuos do suco Isabel. Apenas na amostra comercial OPB essas
duas classes quimicas foram proporcionalmente mais significativas (Tabela 24); nessa
amostra a 3-octeno-2-ona (3,6%) e o &cido acético (7,7%) se classificaram entre 0s compostos
majoritarios. Estes dois compostos também foram identificados em outros 0leos de semente

de uva obtidos por prensagem a frio estudados por Bail et al. (2008).
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De um modo geral pode-se dizer que os perfis de volateis dos 6leos analisados no
presente estudo (Tabela 24) explicam grandemente o perfil sensorial das amostras (Tabela 18
e Figura 17), pois os Gleos que apresentaram maior concentracdo (abundancia) de ésteres e
terpenos, ou seja, aqueles elaborados com os residuos da vinificacdo da Syrah e Tempranilo,
assim como a amostra comercial OPB, apresentaram também as maiores intensidades de notas
aromaticas descritas como doce, frutal e floral, usualmente atribuidas a essas duas classes
quimicas. Destaca-se ainda que nas amostras Syrah e Tempranillo, que apresentaram também
alta intensidade de aroma de banana, os ésteres, além de estarem presentes em maior
concentracdo (abundancia) comparativamente as demais amostras, apresentaram-se em maior
proporcdo relativa, representando, respectivamente, 59,5 e 77,2% da é&rea total do

cromatograma.
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Tabela 24- Compostos volateis identificados em 6leos de sementes de residuos agroindustriais de uva, e em uma amostra comercial obtida por prensagem a
frio, com seus respectivos indices de retencdo linear (IR), abundancia, % de area total do cromatograma e descritores de aromas relacionados na literatura

cientifica.
Oleos de residuos agroindustriais Oleo comerecial
IR IR Tempranillo Syrah Isabel Chenin Blanc OPB
Compostos experi- | litera- Abugdéncia % Area Abusndéncia % Area Abugdéncia % Area Abug\déncia % Area Abu?déncia % Area Aroma
mental | tura | (10°)(DP) | (DP) | (10°(DP)| (DP) | (10°)(DP) | (DP) | (10°)(DP) | (DP) | (10°)(DP) | (DP)
Ester
Acetato de Etila® 603 605 2(1233?);’ (ggg) (ﬂgigi) (g?g) (2563?5 f) (égZ) 1(2;1321;1 (107”5850) ND ND abacaxi, doce, frutado, laranja*?
Propanoato de etila® 637 NE 1(533%5 (8(1)?) (géég) (8(1)8) ND ND ND ND ND ND fruta®
Isobutanoato de Etila” 667 NE 46,50 (0,22) (881) ég;i) (882) ND ND ND ND 15,44 (2,00) (885) frutado, morango, doce’
Metanoato de Isopentila 676 NE ND ND ND ND ND ND ND ND 89,00 (0,35) (835) doce, verde, frutado, vinoso, magé?
Acetato de isobutila® 679  NE 40,88 (163) (8:88) (2;,1981) (8:88) ND ND 79,85 (870) (&gg) (213915‘2?3 (8:32) fruta, macd, banana®
Butanoato de etila® 803 802 ?2726"7071) (8?)?) (2653 7528) (8?)?) (Eéég) (ggg) ND ND ND ND frutado, banana, doce, abacaxi?
Lactato de etila® 814 813 22,88 (1,31) (883) (igég) (ggg) ND ND ND ND ND ND fruta®
cis-Crotonato de etila® 843 830 ND ND ND ND (3721%515) (?)(2)8) ND ND 1(%31%3 (8(1&) fruta, caju, flor, banana®
2-E-Butenoato de etila® 845 843 63,13 (1,03) (81(1)2) (2;*(?92) (8183) ND ND ND ND ND ND ;
2-Metil butanoato de etila® 850 849  ND ND ND ND (2‘71182) (&gg) ND ND ND ND doce, frutado, morango*
3-Metilbutanoato de etila® 853 854 16,69 (1,36) (883) (1766116) (ggg) ND ND ND ND 71,07 (0,60) (838) caju, frutado, anis, doce, maga™?
Acetato de isoamila® 877 876 (1100568’5618) (égj) (1568792’5552) (g;?) (i;g(l)) (ggg) 214069,’1797) (ggg) 1(33243(; ((1)(8)2) banana, fruta, flor, doce**
Acetato de 2-metilbutila® 880 880 ND ND ND ND ND ND ND ND (67821’%)509) (8:?)(7)) fruta, ervas, rug;,nf;z;gs fermentados,
g;’;?)”e‘;gﬁ)egleb 898  NE ND ND ND ND ND ND ND ND 64,39 (3,14) (8188) -
Pentanoato de etila® 903 902 48,50 (0,23) (882) ND ND ND ND ND ND ND ND frutado, laranja, grama, hortela*?

(continua)
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Oleos de residuos agroindustriais

Oleo comercial

IR IR Tempranillo Syrah Isabel Chenin Blanc OPB
Compostos experi- | litera- |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area Aroma
P mental | tura | (10 (DP)| (DP) | (10°(DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10°)(DP) | (DP)
Ester
Acetato de pentila® 917 915 ND ND ND ND ND ND ND ND 4593 (6,93) (8’3613) ervas?
. 0,07 10,15 0,02 33,18 0,23 ND ND 74,24 0,10 3
Hexanoato de metila 926 925 46,99 (3,69) (0,00) (1,49) (0,00) (12.23) (0.02) (1131) (0.01) frutas maduras ou vermelhas, doce
3-Hidroxibutanoato de 0,11 ND ND 0,03 1
etila? 935 937 ND ND ND ND 16,12 (6,03) (0.01) 19,55 (6,63) (0.01) marshmallow
2-E-hexenoato de etila® 967 966 ND ND ND ND 17,45 (5,53) (g‘éi) ND ND ND ND fruta, doce®
Propanoato de isopentila® 972 972 ND ND éggg) (8’81) ND ND ND ND ND ND doce, frutado, banana, abacaxi?
— 158,40 1,10 ND ND ND ND ¥
Butanoato de butila’ 998 997 ND ND ND ND (16,54) (0.07) frutado
- 11642,76 18,07 4732,05 10,73 998,67 6,95 177,62 1,75 1940,61 2,57 . 15
Hexanoato de etila 1004 1002 (970,34) (011)  (128603)  (0,13) (289.41) (0.23) (24,33) (0.13) (121,41) (0.09) frutas, anis, fruta passada
E-Hex-4-enoato deetila® 1012 NE 28,98 (0,88) (g*gg) ND ND ND ND ND ND ND ND -
3-Hexenoato de etila® 1013 1003 24,58 (2,29) (8’83) ND ND ND ND ND ND ND ND frutado, verde, doce, abacaxi?
S a 289,05 0,45 80,60 0,18 71,47 0,50 111,20 1,09 1218,86 1,61 16
Acetato de Hexila 1016 1017 (27.74) (0,01) (35.81) (0,03) (20.36) (0.02) (20,62) (0.13) (28.77) (0.00) frutas, ervas, verde
L a 54,85 0,09 23,95 0,05 221,69 1,54 0,27 1659,01 2,20 4
2-Hexenoato de etila 1046 1046 (11.4) (0.01) (9.61) (0.01) (60,40) (0.04) 27,68 (2,98) (0.01) (105,43) (0.20) frutado
Isoamil isobutirato” 1058 NE 42,68 (8,47) (%81) ND ND ND ND ND ND ND ND frutas variadas, abacaxi**
3'H'dr°’é'ubt‘;|t:§°at° 9 1059 NE 5228(7,28) (g*g% ND ND ND ND ND ND ND ND fresco, doce, frutado?
L a 53,46 0,37 0,22 ND ND P
Hexanoato de alila 1060 1057 ND ND ND ND (14551) (0.02) 21,94 (0,75) (0,01) fruta, gordura, abacaxi
iy b 204,21 142 122,39 1,20 ND ND ]
Pentadecan-4-il butanoato 1094 NE ND ND ND ND (52.72) (0.02) (6.81) (0.01)
Hexanoato de propila® 1097 1097 80,70 (9,88) (g*(l)f) ND ND ND ND ND ND ND ND frutado®
s a 209,47 0,33 107,09 0,24 102,00 0,71 0,12 626,32 0,83 2
Heptanoato de etila 1100 1095 (27.78) (0,02) (30,07) (0,00) (30.17) (0,03) 12,02 (1,84) (0,01) 2.22) (0,02) frutado
Acetato de hepitila® 1115 1118 75,06 (4,57) (g'cl)g) ND ND 1886 (5,32) (8'5) ND ND ND ND madeira, frutado, rum, floral?
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IR IR Tempranillo Syrah Isabel Chenin Blanc OPB
Compostos experi- | litera- |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area Aroma
P mental | tura | (10 (DP)| (DP) | (10°(DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10°)(DP) | (DP)
Ester
o 144,08 0,22 35,83 0,08 0,08 ND ND 121,96 0,16 . 12
Octanoato de metila’ 1127 1126 (24,0) (0.02) (13.02) (0.01) 11,00 (1,75) (0,00) (18,86) (0.02) laranja, frutas, verde
E-2-Heptenoato de etila® 1149 NE 11,56 (1,73) (g*gg) ND ND ND ND ND ND ND ND -
. e 0,03 22,32 0,05 ND ND 148,38 0,20 s
Hexanoato de isobutila 1153 1148 22,27 (4,19) (0.00) (0,62) (0.01) ND ND (19.51) (0.02) doce, frutado, verde, tropical
g 0,01 0,07 ND ND 117,21 0,16 12
Benzoato de etila 1169 1170 9,33(1,81) (0.00) ND ND 9,54 (1,29) (0,00) (6,66) (0,00) flor, frutado, cha
Benzenoacetato de metila® 1177 1177 ND ND ND ND ND ND ND ND 32,40 (5,99) (8'8‘1‘) mel, jasmim?
Pentanoato de tridecila® 1179 NE ND ND ND ND ND ND ND ND 33,75 (5,60) (8,8411) -
L . 2 657,79 1,49 ND ND 370,80 0,49 . . 12
Dietil succinato 1186 1191 85,15 (5,61) 0,13 (0,0) (247.77) (0.14) ND ND (20,65) (0.01) vinho, frutado, melancia, flor
m s 189,38 0,29 25,37 0,06 36,36 0,25 ND ND ND ND 2
E-4-Octanoato de etila 1191 1187 (22,54) (0.06) (14.05) (0.01) (12.65) 0.02) fruta
< a 9629,09 21,84 266,98 1,86 140,55 1,38 5793,14 7,67 x 13
Octanoato de etila’ 1199 1199 ND ND (2832.47)  (0.23) (78.73) (0.07) (19.57) (0.10) (22357) (0.49) fruta, gordura, gréo, terra molhada, verde
] 2 25012,20 38,81 ND ND 0,06 - 24
10-Undecenoato de etila’ 1204 1209 (2498.68)  (0.88) ND ND ND ND 46,16 (7,33) (0,01) tropical, frutado
aa 0,08 24,60 0,05 ND ND ND ND ND ND !
Acetato de octila 1214 1211 53,98 (6,63) (0.00) (10.37) (0.01) frutado
Sl 0,01 12,62 0,03 0,09 ND ND 103,33 0,14 4
Benzenoacetato de etila 1245 1243 9,08 (4,19) (0.01) (2,45) (0.00) 12,44 (2,44) (0,00) (5.,60) (0,00) mel
) s 0,02 51,17 0,36 ND ND 0,05 . 1
2-Octanoato de etila 1248 1243 16,02 (6,07) (0,01) ND ND (13.01) (0.01) 37,63 (1,84) (0,00) mofo, 6leo, frutas, pungente
. . 105,56 0,16 106,56 0,24 ND ND ND ND 218,44 0,29 5
Hexanoato de isopentila 1252 1254 (15.12) (0,01) (39,02) (0.02) (1,05) (0.01) frutado
. a 108,66 0,17 234,86 0,53 0,32 0,20 1534,80 2,03 1
B-Fenetil acetato 1256 1256 (10,17) (0.00) (65.02) (0.00) 46,05 (7,99) (0,01) 20,10 (3,25) (0.02) (92,80) (0.17) rosa, mel, tabaco
Salicilato de etila® 1268 1267 ND ND ND ND ND ND ND ND 74,34 (5,30) (g’ég) pesado, doce, floral?
6-Metil-2,4-Heptadienoato 0,06 ND ND ND ND )
de etila? 1277 NE ND ND ND ND 8,24 (2,63) (0.00)
i ietila® 11,22 0,02 ND ND ND ND ND ND .
Pentanodioato de dietila 1284 1281 ND ND (5.15) (0,00)
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Oleo comercial

IR IR Tempranillo Syrah Isabel Chenin Blanc OPB
Compostos experi- | litera- |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area Aroma
P mental | tura | (10 (DP)| (DP) | (10°(DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10°)(DP)| (DP)
Ester
(E)-Non-3-enoato de etila® 1286 1290 7,43 (1,17) (8’8(13) ND ND ND ND ND ND ND ND -
ila® ND ND ND ND ND ND ND ND 124,48 0,16 2
Hexanoato de pentila’ 1290 1293 (0,67) (0.01) doce, verde, frutado, gordura
Octanoato de propila® 1294 1296 64,45 (7,18) (8’(1)8) (247 6142) (8’88) ND ND ND ND ND ND vinoso, 6leo, frutado, conhaque®
Sl 170,23 0,26 88,45 0,20 0,05 ND ND 221,41 0,29 124
Nonanoato de etila’ 1298 1298 (17.32) (0.01) (31.30) (0.01) 6,47 (5,11) (0,01) (2.54) (0,00) frutado, rosa, cera, tropical
a 0,05 17,02 0,04 ND ND ND ND ND ND 2
Acetato de nonanol 1313 1314 32,00 (2,89) (0,00) (6,35) (0,00) doce, frutado, folha verde
3-Hidroxioctadeca noato de ND ND ND ND ND ND ND ND 0,02 )
metila® 1322 NE 16,22 (3,22) (0.00)
%;&g{‘::gi&ﬁgﬁ 1324 1323 ND ND ND ND ND ND ND ND 98,99 (4,16) (8’5) floral, ervas, citrico, frutado, verde, geranio®
S a 0,07 71,38 0,16 ND ND ND ND 0,08 . L
Decanoato de metila 1326 1326 43,67 (5,82) (0.00) (75.40) (0.28) 62,36 (0,88) (0,00) 6leo, frutado, vinho
AP 0,04 12,93 0,03 ND ND ND ND 0,08 )
Octanoato de sec-butila 1349 NE 26,70 (3,65) (0,00) (4.48) (0,00) 62,87 (0,98) (0,00)
" a 0,02 10,68 0,02 42,93 0,30 ND ND 38,90 0,05 P
E-4-decenoato de etila 1381 1388 12,71 (6,73) (0,01) (6.,05) (0,00) (1071) (0,00) (12.60) (0.02) verde, frutado, cera , conhaque
Hexanoato de hexilo? 1387 1384 ND ND ND ND ND ND ND ND 36,04 (4,19) (8’8% casca de mac4, péssego’
Sl 6192,58 9,61 3637,35 8,25 62,68 0,44 51,21 0,50 2016,78 2,67 12
Decanoato de etila 1399 1397 46218)  (003)  (126530) (055)  (1490)  (0.00)  (1342)  (010)  (15442)  (0.27) uva, fruta
Acetato de Z-8-dodecenila® 1418 NE ND ND ND ND ND ND ND ND 17,51 (1,84) (8'83) -
Octanoato de isopentila® 1451 1448 ND ND ND ND ND ND ND ND 25,37 (3,34) (8’83 doce, frutado, cera, abacaxi, 6leo, verde?
e a 0,04 15,89 0,06 ND ND ND ND 0,06 1
E-Etil cinamato 1463 1462 22,65 (2,09) (0.00) (4.58) (0.00) 42,30 (3,73) (0,01) flor, mel
. S b 0,29 ND ND 0,01 )
Araquidonato de metila 1465 NE ND ND ND ND 41,81 (9,77) (0,00) 7,84 (1,46) (0,00)
Acetato de 7-metil-Z- 0,02
tetradecen-1-ol ® 1468 NE ND ND ND ND ND ND ND ND 17,44 (2,35) (0.00) -
(E)-2-(2)-4-Deca dienoato 108,05 0,75 ND ND 0,04 12
do aila® 1470 1479 ND ND ND ND 2267 (00) 30,04 (2,36) 0.00) pera
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IR IR Tempranillo Syrah Isabel Chenin Blanc OPB
Compostos experi- | litera- |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area Aroma
P mental | tura | (10 (DP)| (DP) | (10°(DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10°)(DP) | (DP)
Ester
Decanoato de isobutila® 1547 1545  ND ND ND ND ND ND ND ND 647 (0,17) (8'83) -
- 328,19 0,51 345,60 0,78 ND ND 0,12 160,68 0,21 124
Dodecanoato de etila 1596 1597 (13,23) (0.02) (126.29) (0.07) 11,91 (1,44) (0.01) (18,33) (0.03) folha verde, manga, floral, frutado
Hexadecanoato de etila® 1612 NE ND ND ND ND ND ND ND ND (i%g) (8’8;) cera, leve doce®?
Hexanoato de 2-fenetila® 1648 1646 5,97 (2,01 0,01 10,77 0,02 ND ND ND ND 33,30 (6,65 0,04 doce, cera, floral, madeira, suado®
(0,00) (7,40) (0,01) (0,01)
9-Tetradecenoato de etila® 1693 NE ND ND 6,72 (1,41) (8’8(1)) ND ND ND ND ND ND -
Tetradecanoato de etila® 1696 1694 17,65 (0,02) (8*83) (360*7516) (g*gg) ND ND  339(0,62) (g*gf) 16,43 (3.73) (g'gf) 6leo, etéreo, violeta™
Octa-9,12-depagj|enoato de 1723 NE ND ND ND ND ND ND ND ND 2146 (0,08) 0,03 )
etila (0,00)
Total 49769,93 77,23 49769,93 77,23  26243,49 59,51 4047,60 28,15 3001,08 29,49 1998758 26,48
Aldeido
Pentanal ® 613 NE ND ND ND ND 17,42 (2,80 0,12 ND ND 669,99 0.89 pungente, améndoa, de ervas, verde’
(0,01) (6,85) (0,01)

) . b 0,07 22,85 0,05 ND ND ND ND 1002,41 1,33 . 2
2-Metilbutanal 616 NE 44,58 (0,24) (0.00) (17.85) (0.03) (13,52) (0.02) verde, améndoa, malte, cacau
3-Metilbutanal ® 628 NE ND ND ND ND (12024 ;g; (8’33) ND ND 1(1)192? (8’?)?) frutado, gordura, améndoa, torrado , ervas®*

b 128,36 0,20 189,41 0,43 1234,12 8,58 1112,24 10,93 3993,42 5,29 12
Hexanal 699 NE (5,19) (0,01) (54.23) (0,00) (308,05) (0.23) (72,81) (0,00) (126,82) (0,03) grama, sebo, gordura, verde, frutado, ervas
Furfural ® 829 829 ND ND ND ND ND ND ND ND 1(2?202)1 ((Z)’gg) pio, améndoa, doce’
(E)-2-Hexenal ® 850 850 ND ND ND ND ND ND (gggg) (g’gi) 90,03 (5,01) (8’(1)3) verde, folha verde’
a 0,04 48,48 0,11 150,38 1,05 ND ND 354,34 0,47 _ 2
Heptanal 902 903 28,37 (3,06) (0.00) (10.01) (0.01) (37.97) (0,03) (15,21) (0,01) citrico, verde, gordura, defumado, fruta
P 0,10 125,71 0,28 168,31 1,17 0,53 2027,68 2,69 A , . 1

Benzaldeido 956 955 67,46 (4,20) (0,01) (20.83) (0,03) (27.42) (0.07) 53,56 (2,29) (0,06) (48,64) (0.01) améndoa, aglcar queimado

5-Metilfurfural® 962 963 ND ND ND ND ND ND ND ND (21638’525% (8’(3)(15) améndoa, caramelo, aglicar queimado*
(E,E)-Hepta-2,4-dienal * 1010 1010 ND ND ND ND ND ND ND 2(8993)2 (8’32) noz, gordura®
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IR IR Tempranillo Syrah Isabel Chenin Blanc OPB
Compostos experi- | litera- |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area Aroma
P mental | tura | (10 (DP)| (DP) | (10°(DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10°)(DP) | (DP)
Aldeido
] o 0,05 28,27 0,06 45,45 0,32 ND ND 2
Benzeno-acetaldeido 1041 1041 32,59 (3,18) (0.00) (7.26) (0.00) (11.20) (0,01) ND ND mel, doce, rosa, verde, grama, floral
Py a ND ND ND ND 382,31 2,66 0,70 1163,42 1,54 5
(E)-2-Octenal 1058 1056 (101.24) (0.11) 71,12 (5,32) (0,01) (36,00) (0.01) gordura, noz, doce, azedo, cera, verde
a 207,20 0,32 114,31 0,26 485,71 3,38 124,93 1,23 1828,82 2,42 2
Nonanal 1105 1103 (23.55) (0.01) (27.54) (0.01) (124.98) (0.12) (7.64) (0.01) (67.22) (0.03) verde, frutado, floral, doce, gordura
(2)-7-Hexadecenal® 1117 NE ND ND ND ND 24,50 (6,76) (8%1) ND ND ND ND -
(E,2)-Nona-2,6-dienal® 1153 1153  ND ND ND ND 1039 (2,65) (8'8(7)) ND ND ND ND pepino, melao®
a 0,02 14,73 0,03 91,75 0,64 0,16 701,10 0,93 i 2
(E)-2-Nonenal 1160 1160 15,79 (5,74) (0,01) (0,19) (0,01) (2213) (0.01) 16,38 (1,57) (0,00) (7.43) (0.03) verde, gordura, sebo, floral, doce, plastico
a ND ND ND ND 62,44 0,43 ND ND 345,64 0,46 5 : 1
Decanal 1206 1209 (19.58) (0,04) (2.,69) (0.02) sabdo, casca de laranja, sebo
(E,E)-Nona-2,4-dienal® 1212 1214 ND ND ND ND 1353 (3,12) (g‘gg) ND ND ND ND gordura, cera, verde, floral, lim4o™?
2,4-Nonadienal ® 1213 1214 ND ND ND ND ND ND ND ND 2(2622)3 (8’33) gordura, cera, verde, floral, limio™?
P’y a 0,02 ND ND 0,21 ND ND 200,54 0,27 .
(E)-2-Decenal 1262 1263 13,66 (3,86) (0,00) 30,62 (6,59) (0,00) (5,40) (0.01) verde, gordura, sebo, laranja
Fanilo. a ND ND 23,54 0,05 ND ND ND ND 343,69 0,46 . 2
2-Fenil-2-butenal 1271 1268 (7.32) (0.00) (13.31) (0.03) verde, vegetativo, floral, cacau
) ienal ® ND ND ND ND ND ND ND ND 296,27 0,39 )

2,4-Decadienal 1293 1285 (15,99) (0.03)

) 5 Adianal ND ND 14,75 0,03 0,09 ND ND 860,80 1,14 - L
(E,E)-Dodeca-2,4-dienal 1315 1315 (6,38) (0,02) 12,51 (2,55) (0,00) (77.23) (0.13) gordura, cera, fritura, verde, citrico
(2)-Octadeca-9,17-dienal® 1362 NE ND ND (123’6102) (g’gg) ND ND ND ND ND ND sab3o, gordura, verde!

(E)-2-Undecenal ® 1363 1361 ND ND ND ND 11,66 (2,73) (8’83) ND ND 97,10 (8,61) (8’(1):;) sab&o, gordura, verde!

_Butil-2- a ND ND ND ND ND ND ND ND 659,47 087 )

2-Butil-2-octenal 1373 1378 (57,15) (0.10)
_Metil-2-fenil-2- a ND ND ND ND ND ND ND 162,84 0,22 o
5-Metil-2-fenil-2-hexenal 1488 1485 (20.53) (0.03) cacau
Total 538,01 0,83 595,18 1,35 2845,55 19,79 1422,47 13,98 17455,88 23,12
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IR IR Tempranillo Syrah Isabel Chenin Blanc OPB
Compostos experi- | litera- Abugdéncia % Area Abusndéncia % Area Abugdéncia % Area Abug\déncia % Area Abu?déncia % Area Aroma
) mental | tura | (10%(OP) | (DP) | (10 (DP)| (DP) | (105 (DP) | (DP) | (105 (DP) | (DP) | (10° (DP) | (DP)
Alcool
ot w we GRS g DR o e an mm o sh o w W -
3-Metil-2-Butanol ® 633 NE 1(;2?1,;;5 ((1):(7)%) (figizgg) (gﬁg) ND ND ND ND (21582,6290) (8133) frutado?
(R)-()-3-Metil-2-butanol® 634 NE ND ND ND ND (ﬂigg) (8132) ND ND ND ND -

S gl 87 NE ND ND NP ND NP NP (gaég) (&ng) ND ND )
3-Metil-1-Butanol ® 649 642 1(3879?)? (g(l)g) ND ND (iggg) (83;) (1676?‘2126) (é;g) (21901’6711) (838) balsamico, alcool, frutado, queijo*?
2-Metil-1-Butanol ® 651 NE ND ND ND ND (Sgﬁ) (813151) (1321(7)&13) (i:gg) ?2735931) (812‘1‘) balsamico, vinho, cebola madura, manteiga?

1-Pentanol ® 673 NE ND ND ND ND ND ND ND ND 1(?612)5 (83(1)) frutado, verde, doce, pungente’
RRZmost o e DU 1o SRR AmTEmT o W  w  gea on -
5-metil-2-Heptanol® 691 NE ND ND ND ND ND ND 20,67 (1,67) (8:88) ND ND -
2,3-Butanodiol ® 694  NE 98,19 (3,60) (8:(1)?) (14355,;123‘; (gjgi) (igigg) (&ﬁ) 10,17 (0,79) (8:(1)8) (31087’;99) (8131) frutado®
1-Hexanol® 869 870 E13026’§342) (883) (1 43OA: 7455) (882) (15820’ 503) (égg) (22733’ 4?97) (ggg) ND ND resina, flor, verde?
2-Heptanol® 902 902 ND ND ND ND (igsg) (ggg) (111(;1,15965) (éég) ND ND cogumelo®
3-Decin-2-ol® 047 NE ND ND ND ND ND ND ND ND (ig:gg) (8:83) .
1-Heptanol 973 970 g%gi) (8:(1)3) ND ND ND ND 3097 (3,07) (838(1)) (1104%147) (8:(1)‘2‘) produto quimico, verde!
1-Octen-3-ol ® 981 981 (11318 ’4231) (83(1]) é%gg) (8(1)2) (132£ 1000) (832) 1(‘51233)2 (égg) ?6531,’5120) (8(8)2) alho, picante, borracha, cenouras, ervas?
4,5-Dimetil-2-hepten-3-0l® 994 NE ND ND ND ND ND ND ND ND 1(;‘?7'2;3 (8:(1)(‘1;) -
2-etil-1-Hexanol® 1032 1031 41,68 (7,99) (g:g‘;) (12%927) (g:gg) 28,30 (9,84) (8132) ND ND ND ND citrico, frescor, floral, 6leo, doce?
Alcool benzilico® 1034 1034 3347 (2,90) (gzgg) (i(l)'é% (8:(1)1) éigg) (8%;) ND ND (142533%341) (é:gi) aromatico, floral, frutado?
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IR IR Tempranillo Syrah Isabel Chenin Blanc OPB
experi- | litera- |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area Aroma
Compostos
P mental | tura | (10 (DP)| (DP) | (10°(DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10°)(DP) | (DP)
Alcool
2,2-Dimetil-1-Octanol® 1050 NE ND ND ND ND 19,01 (7,39) (8%‘;') ND ND ND -
E-2-Octen-1-0f° 1070 1067 23,89 (3.78) (g*gg) ND ND ND ND 10,17 (0,10) (8*(1)% ND ND verde, citrico®
] R 98,78 015 27,87 0,06 49,66 035 ND ND 151,75 0,20 . 2
1-Octanol 1074 1074 (14.09) (0.01) (11.49) (0.01) (14.35) (0.02) (19.83) (0.02) queimado, ervas, gordura, verde, floral
3-Metil-2-(3-metilpentil)-3- 0,03 ND ND ND ND ND ND ND ND )
butenLof° 1079 NE 1673(348) (0
Metil-4-hexen-3-ol® ND ND ND ND ND ND ND ND 544,81 0,72 )
2-Metil-4-hexen-3-ol 1095 NE (23.80) (0.01)
p ol 2169,49 3,37 4099,55 9,30 85,38 0,59 0,73 4695,98 6,22 . 2
Alcool feniletilico 1110 1110 (72.83) (015)  (1046.82)  (0.27) (20.70) (0.01) 74,39 (8,84) (0,04) (43,85) (0.10) doce, levedura, floral, picante, ervas, rosa
-Metil-3- b ND ND ND ND ND ND ND ND 182,90 0,24 )

2-Metil-3-Octanol 1147 NE (11.59) (0.01)

(2)-3-Nonen-1-oF 1155 1150 8,97 (2,96) (8*8(1)) ND ND ND ND ND ND ND ND doce, verde?

) a 145,54 0,23 48,20 0,11 ND ND ND ND 262,12 0,35 2
1-Nonanol 1175 1171 (15.46) (0,01) (15.88) (0,00) (14.67) (0,01) gordura, verde, frutado

(E)-2-Decen-1-0l 1241 1254 ND ND ND ND ND ND ND ND 4390 (9,43) (8'3613) -

o a ND ND ND ND 0,14 ND ND 194,87 0,26 )
trans-9-Decalol 1264 1252 19,59 (5,96) (0,01) (3,26) (0.01)
1-Decanol® 1274 1272 38,28 (7,18) (g’gi) ND ND ND ND ND ND ND ND gordura, floral, cera, frutado®*
2-Butil-1-Octanol’ 1306  NE ND ND ND ND  698(0,39) (8'82) ND ND ND ND -
4,4 .6-Trimetil-ciclohex-2- ND ND ND ND 0,06 ND ND 522,74 0,69 )
en-1-ol° 1341 NE 918(292) o1y (49.99)  (0.08)

Z-9-Pentadecenol ® 1427 NE ND ND ND ND ND ND ND ND 17,17 (0,18) (8’83) -
2-Fenil-24-octadienol® 1638 NE ND ND ND ND ND ND ND ND 586 (0,12) (8'83) -
2-Metil-1-Hexadecanol® 1657  NE ND ND  364(139) (g*gé) ND ND ND ND 4380 (172) (8'8(1)) medical (medico)”

Total 9082,91 14,09 13005,74 29,49 1233,27 8,58 1696,75 16,67 10963,09 14,52
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Oleos de residuos agroindustriais Oleo comerecial
IR IR Tempranillo Syrah Isabel Chenin Blanc OPB
Compostos experi- | litera- |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area Aroma
P mental | tura | (10 (DP)| (DP) | (10°(DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10°)(DP) | (DP)
Terpeno
i 5 ND 23,66 0,05 132,60 0,92 L1
m-Xileno 864 863 ND (4,69) (0.00) (27.96) (0,01) ND ND ND ND plastico
a-Pineno® 929 939 ND ND ND ND 22,82 (8,12) (8’32) ND ND 44,93 (6,70) (8’8% frutado, doce, verde, madeira, pinho, citrico®
Isocumeno® 950 950 ND ND  733(256) (8’8(1)) ND ND ND ND ND ND solvente, doce®
B-Pineno® 970 971 ND ND ND ND 19,17 (5,33) (g‘éi) ND ND ND ND mofo, verde, doce, pinho, resina, madeira’
o-Terpineno® 1013 1013 ND ND ND ND 29,39 (8,40) (8%(1)) ND ND ND ND frutado, limo, refrescante®
i a ND 10,51 0,02 70,28 0,49 0,10 586,78 0,78 )
p-Cimeno 1022 1022 ND 45)  (000) (1624) (0000 0B ™3) 0osy 263  (004)
w a 69,26 0,11 87,66 0,20 159,74 1,11 119,28 1,17 633,05 0,84 o x . 12
D-Limoneno 1025 1030 (14.70) (0.01) (22.49) (0.00) (43,58) (0.06) (12.24) (0.04) (29,25) (0,06) citrico, horteld, laranja, frutas
a ND 0,14 0,13 )
Farnesano 1053 1065 ND ND ND 20,62 (7,55) 002) 13,11 (1,35) (0.00) ND ND
A g a ND 18,47 0,04 ND 1
Oxido de cis-linalol 1071 1071 ND (8,94) (0.01) ND ND ND ND ND flor
a-Terpinoleno® 1085 1084 ND ND ND ND 22,63 (0,89) (8’82) ND ND ND ND madeira, frutado, doce, pinheiro, anis, 6leo®*
- b ND 17,62 0,04 1
Epoxilinalol 1168 NE ND (5,06) (0.00) ND ND ND ND ND ND flor
Mentol® 1170 1169 ND ND 745 (2,04) (g’gg) ND ND ND ND ND ND hortela-pimenta, fresco, madeira®
e ND 67,77 047 0,06 . 24
Terpinen-4-ol 1173 1174 ND ND ND (18.91) (0,03) 6,41 (0,26) (0,00) ND ND madeira, doce, ervas, mofo, frutado
R . a ND 75,57 0,53 ND 649,86 0,86 « . 2
a-Terpineol 1188 1188 ND ND ND (20.68) (0.03) ND (2.78) (0,03) péssego, anis, 6leo, frutado, floral
B-Ciclocitral® 1217 1217 8,02 (0,57) (8’8(1]) ND ND 21,51 (5,62) (8’(1)?) ND ND ND ND horteld, doce, suave, verde, floral*?
. a 0,02 13,58 0,03 ND ND _ 12
Citronelol 1230 1230 14,47 (5,78) (0.01) (4.,55) (0.00) ND ND ND ND azedo, verde, doce, citrico, floral, fresco
i o ND ND ND ND 89,43 0,12 )
Oxido de carvenona 1235 1241 ND ND ND ND (10.16) (0,01)
Di6xido de limonend® 1250  NE ND ND ND ND 17,15 (4,43) (8%(2)) ND ND ND ND citrico®
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Oleos de residuos agroindustriais

Oleo comercial

IR IR Tempranillo Syrah Isabel Chenin Blanc OPB
Compostos experi- | litera- |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area Aroma
P mental | tura | (10 (DP)| (DP) | (10°(DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10°)(DP) | (DP)
Terpeno
Oxido de piperitona® 1276 1280 ND ND ND ND ND ND ND ND 83,55 (8,11) (8’(1)1) -
. a 0,05 104,70 0,24 ND 109,23 1,07 0,09 . . .,
5-Elemeno 1335 1337 35,24 (5,06) (0.00) (28.28) (0.15) ND (5.47) (0.01) 70,48 (6,31) (0.01) lima, 6leo, madeira’
) a 0,02 31,21 0,07 0,09 0,19 0,06 .12
a-Cubebeno 1347 1350 15,77 (2,93) (0.00) (7.56) (0.00) 13,22 (1,95) (0,01) 19,13 (0,32) (0.02) 45,37 (0,07) (0,00) erva, cera, madeira
Acetato de citronelol® 1354 1354 9,26 (0,89) (8’8(1)) (154526) (g’gg) ND ND ND ND 98,90 (5,99) (8%)?) citrico, 6leo, gréo, perfumado, mofo, rosa?
Geranil formato ® 1366 NE ND ND ND ND ND ND ND ND 1599 (0,67) (8’85) fresco, seco, etéreo, verde?
) a 0,02 20,50 0,04 ND 0,14 0,03 2
o-1langeno 1367 1370 9,73 (1,54) (0.00) (7.23) (0.00) ND 14,38 (0,11) (0.01) 25,90 (1,22) 0.00) frutado
) 2 128,31 0,20 84,84 0,19 0,16 0,55 ND . 2
a-Copaeno 1372 1375 (2,29) (0.01) (40.81) (0.04) 23,59 (5,44) (0,00) 56,26 (1,78) (0.02) ND madeira , terra
b 0,02 15,85 0,03 0,22 ND ND )
Cubedol 1383 NE 12,75 (3,46) (0.00) (5.99) (0.00) 31,44 (7,44) (0.00) ND ND
Acetato nerilo? 1385 1385 ND ND ND ND ND ND ND ND 31,94 (0,81) (8’83) floral, rosa, frutado, framboesa, doce®*
] 2 0,02 24,01 0,05 ND 0,11 ND )
B-Cubebeno 1387 1387 14,53 (1,74) (0,00) (7.18) (0,00) ND 11,55 (0,04) (0.01) ND
) a 120,36 0,19 55,87 0,13 ND 0,30 100,66 0,13 2
B-Elemeno 1389 1391 (12,03) (0.00) (20.89) (0.01) ND 30,39 (0,73) (0.03) (5,55) (0.01) ervas, cera
o ND 15,78 0,03 ND ND ND .
Isoledeno 1392 1377 ND (2,09) (0.00) ND ND ND
) L b ND 14,42 0,03 ND 0,26 ND )
a-Longipineno 1394 NE ND (4.27) (0,00) ND 26,54 (0,34) (0.02) ND
N a 0,06 12,89 0,03 ND 0,08 0,05 2
(-)-a-Gurjuneno 1405 1406 37,62 (4,23) (0,00) (4.26) (0,00) ND 8,40 (0,43) (0,00) 35,77 (0,33) (0,00) terra, manga
L 282,18 0,44 174,97 0,40 0,22 0,85 129,45 0,17 : . 2
Cariofileno 1414 1418 (24.25) (0.00) (53.31) (0.01) 31,87 (7,03) (0,00) 86,44 (0,43) (0.05) (5.92) (0.01) mofo, verde, picante, madeira, frutado, doce
) a 0,03 27,55 0,06 ND 0,23 0,01 )
B-Copaeno 1424 1422 18,26 (0,46) 0.00) (5.13) 0.01) ND 22,94 (0,71) 0.01) 10,77 (1,39) 0.00)
) a 0,03 53,11 0,12 ND 0,32 0,02 S
y-Elemeno 1431 1434 17,09 (1,37) (0,00) (13.73) (0,00) ND 32,97 (0,19) (0,02) 16,15 (0,59) (0,00) verde, madeira, 6leo
a-Bergamoteno® 1433 1434 ND ND ND ND 840 (1,80) (8'88) ND ND 912 (0,94) (8’3(1;) folha de cha”
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Oleos de residuos agroindustriais

Oleo comercial

IR IR Tempranillo Syrah Isabel Chenin Blanc OPB
Compostos experi- | litera- |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area Aroma
P mental | tura | (10 (DP)| (DP) | (10°(DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10°)(DP) | (DP)
Terpeno
i ND 23,97 0,05 ND 0,20 0,02 : . 12
a-Guaieno 1435 1438 ND (8.42) (0,00) ND 20,13 (0,00) (0,01) 15,70 (0,74) (0,00) doce, madeira, balsdmico, pimenta
) b 0,02 17,26 0,04 ND 0,14 0,03 "
a-Muuroleno 1440 NE 10,24 (2,03) (0.00) (7,29) (0.00) ND 14,50 (0,26) (0.01) 18,87 (0,29) (0,00) madeira
2 0,01 10,00 0,02 ND 0,07 ND )
Cedreno 1443 1446 6,14 (3,24) 0.00) (4.37) (0.00) ND 7,25 (0,15) ©.01) ND
i 2 0,01 12,87 0,03 ND 0,14 ND )
a-Himachaleno 1445 1449 6,95 (2,54) (0.00) (7,04) (0.00) ND 13,74 (0,06) (0.01) ND
S o 240,98 0,37 143,77 0,33 0,24 0,40 212,28 0,28 . .2
a-Cariofileno 1448 1448 (31,86) (0,02) (56,45) (0,04) 34,91 (7,34) (0,00) 40,67 (0,44) (0,02) (23.99) (0,04) 6leo, frutado, madeira
(E)-B-Fameseno® 1457 1453 ND ND ND ND 10,25 (2,49) (8'8(7)) ND ND ND ND 6leo, fruta, citrico, madeira?
Epibiciclosesquifelan- 0,03 36,20 0,08 ND 0,22 ND )
dronot 1458 1471 20,39 (3,76) (0.00) (5.37) 0.01) ND 22,85 (0,72) (0.01) ND
y-Selineno® 1459 1455 ND ND ND ND ND ND ND ND 37,65 (2,02) (8'83) madeira®
B-Guaieno® 1470 1467 15,72 (5,21) (8’83 8,33 (1,68) (8’83) ND ND ND ND ND ND  madeira, especiarias, 6leo, picante, terra?*
) 2 0,05 49,68 0,11 ND 0,47 ND . o 12
y-Muuroleno 1473 1473 29,06 (3,93) (0,00) (16.44) (0,00) ND 47,88 (0,10) (0,03) ND erva, madeira, especiarias, 6leo, terra
a 222,20 0,34 558,25 1,27 ND 726,55 7,14 166,25 0,22 . o 12
Germacreno D 1477 1477 (16,62) (0.00) (232.09) (0.17) ND (3.94) (0.51) (23.86) (0.04) madeira, especiarias, 6leo, verde
B-lonona® 1483 1489 ND ND 7,38 (0,71) (g’gi) ND ND ND ND ND ND violeta, madeira, grdo, floral, verde, fruta™?
) . 2 ND 17,26 0,04 ND 0,15 ND )
(#)-Cadineno 1487 1481 ND (5.84) (0.00) ND 15,15 (0,90) 0.00) ND
_ a 0,03 31,60 0,07 ND 0,29 ND .
a-Amorfeno 1491 1490 21,47 (2,37) 000)  (11.96) (0.01) ND 29,36 (0,50) 0.02) ND madeira
N a 0,12 47,69 0,11 ND 0,41 0,05 .
(-)-a-Muuroleno 1497 1496 78,70 (7,10) (0.00) (15.79) (0.00) ND 42,17 (0,28) (0.03) 34,98 (3,74) (0,01) madeira
i ND 22,74 0,05 ND 0,21 ND 5
(+)-8-Cadineno 1504 1517 ND (1.57) (0.00) ND 21,58 (0,73) (0,01) ND ervas
Cadi a 0,04 38,68 0,09 ND 0,38 0,02 2
y-Cadineno 1510 1510 24,74 (2,38) (0,00) (11.58) (0,00) ND 38,68 (0,09) (0.03) 13,56 (1,07) (0,00) ervas
B-Himachaleno® 1513 1505  ND ND  934(174) (g'gg) ND ND ND ND ND ND -
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Oleos de residuos agroindustriais

Oleo comercial

IR IR Tempranillo Syrah Isabel Chenin Blanc OPB
Compostos experi- | litera- |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area Aroma
P mental | tura | (10 (DP)| (DP) | (10°(DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10°)(DP) | (DP)
Terpeno
. 2 415,29 0,64 142,51 0,32 76,10 0,53 131,18 1,29 24497 0,32 2
(-)--Cadineno 1520 1520 4198)  (0,01)  (4125)  (0.00)  (1488)  (0.02)  (1L9)  (010)  (3L61)  (0.05) verde, doce
Cadina-1,4-dieno® 1529 1528 5,88 (1,31) (g*gé) ND ND ND ND ND ND ND ND -
NP 0,01 12,33 0,03 ND 0,09 ND -
(-)-o-Cadineno 1534 1533 7,28 (0,59) (0,00) (6,34) (0,00) ND 8,82 (0,38) (0,01) ND seco, madeira
) a 0,02 0,01 ND ND 0,02 S
a-Calacoreno 1539 1542 14,17 (0,95) (0.00) 6,82 (3,33) (0.00) ND ND 11,64 (0,94) (0,00) madeira
a 0,02 32,44 0,07 ND 0,33 17,93 0,02 - . . 12
Germacreno B 1552 1556 12,36 (1,18) (0.00) (10.53) (0.00) ND 33,84 (0,38) (0.03) (14.35) (0,02) terra, especiarias, madeira, picante
Cubenol?® 1644 1644 5,76 (0,27) (8*8(1)) ND ND ND ND ND ND 26,13 (4,43) (8'83 picante, ervas, ché verde?
a 0,01 0,01 ND ND 0,02 )
Cadaleno 1660 1671 9,22 (0,01) 000y 36 (0,38) 0.00) ND ND 15,11 (2,36) 0.00)
Total 1951,37 3,03 2052,33 4,65 905,74 6,30 1781,93 17,51 3493,17 4,63
Hidrocarboneto
b ND ND ND ND 1562,48 2,07 |
Pentano 592 NE ND ND ND ND (279,01) (0.31) alcano
3,4-Dimetil hexano® 616  NE ND ND ND ND 2733 (4,91) (8%2) ND ND ND ND -
b ND ND 604,36 4,20 0,69 0,05 2
Tolueno 669 NE ND ND (122.48) (0,09) 70,37 (0,87) (0.05) 38,63 (0,72) (0,00) caramelo, frutado, borracha, solvente
2-Octeno® 812 810 ND ND ND ND ND ND ND ND 7345 (9,63) (8’(1)(1’) -
. a 0,14 65,27 0,15 338,38 2,35 124,00 1,22 182,71 0,24 . 2
Etilbenzeno 855 857 91,33 (6,34) (0.00) (9.79) (0.02) (71.86) (0.03) (9.43) (0.01) (4.34) (0.01) etéreo, floral, doce
Estirenc? 886 889 1268,58 1,97 646,36 1,46 2540,90 17,67 200,42 1,97 1017,46 1,35 doce. floral. balsamico. picante. ario™®
(12,33) (0,13) (99,59) (0,20)  (399,15)  (1,21) (14,42) (0,01) (27,11) (0,00) ' , P 9
. 0,03 70,41 0,49 0,46 ND .
Nonano 900 900 20,29 (0,91) (0.00) ND (16.15) (0,00) 46,40 (5,28) (0.02) ND alcano
o ND ND 36,73 0,26 ND ND )
Cumeno 921 922 ND ND (13,51) (0.04) ND ND
2-Propenil benzeno® 942  NE ND ND ND ND 31,94 (6,62) (8'33) ND ND ND ND -
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Oleos de residuos agroindustriais

Oleo comercial

IR IR Tempranillo Syrah Isabel Chenin Blanc OPB
experi- | litera- |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area Aroma
Compostos
P mental | tura | (105 (DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10%(DP)| (DP) | (10°(DP) | (DP) | (10% (DP) | (DP)
Hidrocarboneto
1-Metiletilideno- ND ND 0,10 ND 0,05 )
ciclohexano? 944 955 ND ND 13,94 (0,88) 0.02) ND 39,24 (3,28) 0.00)
1-Propil benzeno® 950 950 ND ND ND ND 42,52 (9,53) (8'88) ND ND ND ND solvente, doce?
Letil-3-Metilbenzens® 958 958 ND ND ND ND ND ND 1842 (351) (8*(1)2) ND ND
2,2,4,6,6- ND ND 220,76 1,54 ND ND )
Pentametilheptano® 987 995 ND ND (65,27) (0,11) ND ND
3-Etil-2-metil-1,3- ND ND 38,29 0,27 ND 112114 149 ]
hexadieno® 1028 1030 ND ND 1107)  (0.02) ND (28539)  (0.41)
5-etil-2,2,3- 0,02 ND 0,12 ND
Trimetilheptano® 1029 NE 1525483 'oy ND ND ND  1254(390) o3 ND -
23,67-Tetrametil-Octano® 1031 NE ND ND ND ND ND ND 5816 (677) (g’gg) ND ND -
5-¢til-2,2,3-trimetil- ND ND ND 0,28 ND )
Heptano® 1051 NE ND ND ND 28,37 (2,66) 0.01) ND
3-¢til-2,2-Dimetilpentano® 1076 NE 10,46 (1,56) (g*gg) ND ND ND ND ND ND ND ND -
(2)-5-Trideceno” 1079 NE ND ND ND ND ND ND 14,23 (1,24) (8’(1)3) ND ND -
47-Dimetil-undecano® 1102 NE ND ND ND ND 3496 (9,66) (8'(2)‘1") ND ND ND ND -
a ND ND 62,46 0,43 ND ND 2
Undecano 1108 1100 ND ND (18.42) (0,03) ND ND alcano
: ) 178,15 0,28 131,26 0,29 506,57 498 ND , o2
Trideceno 1207 NE (32.37) (0,03) (44,88) (0.02) ND ND (32,66) (0,01) ND suave, agradavel, amendoim
1,2-Diazaspiro [2.5]octano® 1238 NE ND ND ND ND ND ND ND ND 1(2242)2 (8’(1)3) -
2-Bromo dodecano” 1273 NE ND ND ND ND 10,01 (4,55) (8'82) ND ND ND ND -
Trimeti b ND ND 39,01 0,27 ND ND .
2,7,10-Trimetil dodecano 1280 NE ND ND (11.36) (0.02) ND ND
2,6,10-Trimetil- ND ND 0,07 ND ND )
tetradecano® 1289 NE ND ND 10,44 (464) 1 0oy ND ND
4,6-Dimetil dodecano® 1301 1285  ND ND ND ND 970 (0,94) (8'81) ND ND ND ND -
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Oleos de residuos agroindustriais

Oleo comercial

IR IR Tempranillo Syrah Isabel Chenin Blanc OPB
Compostos experi- | litera- |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area Aroma
P mental | tura | (10 (DP)| (DP) | (10°(DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10°)(DP) | (DP)
Hidrocarboneto
1,3,5-Trimetil-4-n-ciclo- ND ND ND ND 25,69 0,03 )
octadecilciclo hexano” 1307 NE ND ND ND ND (11,68) (0,01)
2,6,11-Trimetil-dodecano® 1326 1320 ND ND ND ND 30,24 (7,94) (8'31) ND ND ND ND -
38-Dimetil-undecano® 1343 NE ND ND ND ND 491 (0,94) (8'88) ND ND ND ND -
Tetradecano® 1400 1400 ND ND ND ND ND ND ND ND 2245 (1,18) (8’88) alcano, ervas, doce®?
Pentadeceno® 1481 1473 ND ND ND ND ND ND ND ND 48,75 (7,88) (8'8615) -
A 0,01 ND 0,14 ND 0,02 2
Pentadecano 1500 1500 8,02 (0,37) (0.00) ND 19,64 (4,44) (0,00) ND 11,53 (1,17) (0,00) verde suave
Total 1592,08 2,47 842,89 1,91 4186,94 29,12 1079,48 10,61 424555 5,62
Cetona
2-Pentanona” 625 NE ND ND ND ND ND ND 979 (2,01) (8’(1)3) ND ND frutado, acetona?
Y ND ND 12,35 0,04 ND ND 67,69 0,67 ND ND . ;
Acetoina 634 NE (4,59) (0,00) (20.92) (0.25) manteiga, creme
: a ND ND ND ND ND ND 104,21 1,02 319,01 0,42 s 1
2-Heptanona 891 891 (7,93) (0.01) 1,71) (0.02) sabéo
3-Etilciclopentanona® 953 959 ND ND ND ND ND ND ND ND 3780 (3.90) (8'83) -
1-Octen-3-ona? 979 978 ND ND ND ND ND ND ND ND 83,92 (5,35) (8’(1)(1)) cogumelo, metal*
] a 0,11 56,11 0,13 ND ND 108,46 1,07 220,64 0,29 . -
3-Octanona 988 988 71,59 (5,85) (0.00) (22.48) (0.01) (7.87) (0.01) (15.99) (0.01) erva, manteiga, resina
. 2-ona? ND ND ND ND ND ND ND ND 2688,34 3,56 icante?
3-Octeno-2-ona 1040 1037 (409,43) (0,44) gordura, picante
a 54,61 0,08 0,02 50,62 0,35 0,61 ND ND A 1
Acetofenona 1063 1061 (10.44) (0,01) 8,15 (3,74) (0,00) (15.83) (0.03) 61,76 (4,48) (0,00) mofo, flor, améndoa
35 ien-2-ona® ND ND ND ND 0,19 ND ND 465,10 0,62 i .
(E,E)-3,5-Octadien-2-ona 1072 1072 27,76 (6,40) (0,00) (12.21) (0,00) fresco, doce, madeira, cogumelo
) a 0,05 11,13 0,02 ND ND ND ND 184,59 0,24 ~ 2
2-Nonanona 1093 1093 31,22 (1,79) (0,00) (4.78) (0,00) (10,75) (0.01) frutado, sabdo, gordura, verde, terra, assado
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Oleos de residuos agroindustriais

Oleo comercial

IR IR Tempranillo Syrah Isabel Chenin Blanc OPB
Compostos experi- | litera- |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area Aroma
P mental | tura | (10 (DP)| (DP) | (10°(DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10°)(DP) | (DP)
Cetona
X _2-ona? ND ND ND ND ND ND ND ND 319,25 0,42 507
3-Nonen-2-ona 1140 1136 (6,81) (0,00) frutado, grao
- b ND ND ND ND 0,10 0,18 ND ND )
Cicloundecanona 1246 NE 14,98 (3,70) (0,00) 18,45 (2,20) (0,01)
2-Sec-butilciclohexanona® 1247 NE ND ND ND ND ND ND ND ND 71,25 (0,33) (8’88) -
) a ND ND ND ND ND ND ND ND 195,85 0,26 )
6-Undecanona 1272 1274 (7.24) (0.02)
2-Undecanona® 1294 1294 ND ND ND ND 2239 (7,91) (g‘ég) ND ND ND ND frutado, verde, mofo, empoeirado?
2-(2-Butinil)-ciclo- ND ND ND ND ND ND ND ND 0,02
hexanona® 1311 NE 18,45 (9,85) (0,01) -
cis-Geranilacetona® 1453 1453 ND ND ND ND ND ND ND ND 22,05 (2,88) (8’88) gordura, metal®
2-Tridecanona® 1496 1496 ND ND ND ND 2341 (497) (g‘ég) ND ND ND ND picante, ervas®
Fitona® 1708 NE ND ND ND ND ND ND ND ND 2048 (5,03) (8’8% suave, cera, fresco, 6leo, jasmim, aipo®
Total 157,42 0,24 87,74 0,20 139,16 0,97 370,38 3,64 4646,73 6,15
Acido
- i a 428,73 0,67 210,27 0,48 173,33 1,21 ND ND 5817,90 7,71 - 12
Acido acético 600 600 (48.41) (0.13) (31,09) (0,06) (7.12) (0.23) (358,09) (0.27) azedo, vinagre, pungente
Acido isovalérico® ND ND ND ND ND ND ND ND 215,84 0,29 ci 1
Acido isovalérico 865 869 (28.27) (0.03) suor, 4cido, rango
Aci Sico® ND ND ND ND ND ND ND ND 233,48 0,31 i e
Acido butanéico 871 NE (171.67) (0.22) rango, queijo, suor, manteiga
.  a ND ND 120,16 0,27 0,39 ND ND ND ND . 2
Acido hexandico 997 1000 (51,28) (0,04) 56,54 (3,51) (0.07) suado, pungente, queijo, ranco
. o a 178,14 0,28 ND ND ND ND ND ND 166,11 0,22 . 2
Acido hexandico 1007 1000 (11,10) (0,04) (15.02) (0,03) suado, pungente, queijo, ranco
Acido 3-metil- 5ico® ND ND ND ND ND ND ND ND 929,47 123 igei 24
Acido 3-metil-pentandico 1050 NE (226.49) (0.26) suado, azedo, ervas, ligeiramente verde
Acido 3-metil- 5ico” ND ND 162,66 0,37 ND ND ND .
Acido 3-metil-hexandico 1058 NE (56.81) (0.02) ND ND

(continuando)
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Oleos de residuos agroindustriais

Oleo comercial

IR IR Tempranillo Syrah Isabel Chenin Blanc OPB
Compostos experi- | litera- |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area Aroma
P mental | tura | (10 (DP)| (DP) | (10°(DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10°)(DP) | (DP)
Acido
Anidrido df éC,i_dO bl-metil- 1061 NE ND ND ND ND ND ND ND ND ?5907,292]5 (é,ég) )
pentandico , )

- i a ND ND ND ND 0,11 ND ND 105,70 0,14 2
Acido heptandico 1083 1083 15,56 (0,00) (0.02) (19.79) (0.02) gordura, azedo, suado, rango
Acido 2- 5ico® ND ND ND ND ND ND ND ND 87,85 0,12 )

Acido 2-heptendico 1133 NE (18.02) (0.02)
Acido octanéico?® 1179 1179 ND ND ND ND 10,45 (0,45) (g‘gz) ND ND ?1012372% (é’gf) gordura, queijo, fresco, musgo?
Acido (E)-2-octenéico® 1226 1245 ND ND ND ND ND ND ND ND 99,70 (4,68) (8’(1)% manteiga, caramelo*
Acido nonandico® 1280 1275 ND ND ND ND ND ND ND ND 446,74 0.59 verde, gordura, mofo, suado, azedo?
(2314)  (0,05)
3-Hidroxi-acido ND ND ND ND ND ND ND ND 0,03 )
dodecanéico® 1287 NE 21,05 (8,81) (0,01)
Aci nico? ND ND ND ND ND ND ND ND 165,90 0,22 5012

Acido caprinico 1376 1374 (42.76) (0.06) rango, gordura, sabao

Acido laurico® 1566 1566 ND ND ND ND ND ND ND ND 20,65 (3,04) (8’83) seco, metal, fraco, gordura, cera?

Acido miristico® 1687 NE ND ND ND ND ND ND ND ND 16,08 (3,49) (8’(%) muito fraco, cera, 6leo?

Total 606,88 0,94 493,09 1,11824 255,89 1,78 160,47 1,58 10027,17 13,28
QOutros
Etilenodiamina® 594 NE 38,05 (1,25) (g’gg) ND ND ND ND ND ND ND ND -
1-Octanamina® 625  NE ND ND ND ND ND ND ND ND 30,86 (0,49) (8'86‘) -
2,4,5-Trimetil-1,3- 0,07 ND ND 0,12 ND ND 128,57 0,17 )
dioxolano® 644 NE 4358(301) g 16,77 (6.86)  4/pp) (2224)  (0.03)
2—P_r0peni|ideno 669 NE ND ND ND ND ND ND 106,17 1,04 ND ND )
ciclobuteno® (24,43) (0,17)
Pentiloxirano® 904 NE ND ND ND ND ND ND ND ND 1(813%5 (8%?) -
Nimatilnirayinad ND ND 35,86 0,08 ND ND ND ND 705,03 0,93 1
2,6-Dimetilpirazina 911 912 (6,58) (0.00) (84.47) (0.09) noz assado, cacau, carne assada

(continuando)
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Oleos de residuos agroindustriais

Oleo comercial

IR IR Tempranillo Syrah Isabel Chenin Blanc OPB
Compostos experi- | litera- |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area Aroma
P mental | tura | (10 (DP)| (DP) | (10°(DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10°)(DP) | (DP)
Outros
Butirolactona® 912 917 19,76 (1,75) (g’gi) ND ND ND 10,52 (0,95) (8’(1)2) ND doces, aromatico, caramelo?
. a 146,11 0,23 68,66 0,15 244,26 1,70 125,53 1,23 950,93 1,26 - B
2-Pentilfurano 991 993 (13,24) (0,00) (10.95) (0,02) (56.73) (0.01) (9,93) (0.02) (65.31) (0.05) manteiga, feijdo verde
_Etil-6-metilpirazina ® ND ND ND ND ND ND ND ND 197,37 0,26 .
2-Etil-6-metilpirazina 997 1001 (12.80) (0.01) assado, noz, cacau
_Etil-5-metilpirazina ® ND ND ND ND ND ND ND ND 166,86 0,22 12
2-Etil-5-metilpirazina 999 1001 (1017) (0.01) fruta, doce, grama, noz, assado
ni A ND ND 577,44 1,31 482,15 3,35 ND ND ND ND )
1,3-Diclorobenzeno 1006 1014 (55,87) (0.25) (140.78) (0.23)
i 2 495,29 0,77 ND ND ND 411,67 4,05 ND ND )
1,4-Diclorobenzeno 1008 1014 (19.14) (0.03) (40,84) (0.13)
y-Acetilbutiro ND ND ND ND ND ND ND ND 519,60 0,69 . 2
lactona® 1052 1040 (557.90) (0.71) cumarina, doce
2-Metil-2-Undecanotiol ® 1079 NE ND ND ND ND 2209 (6,00) (g'éi) ND ND ND ND -
3-Etil-2,5-dimetilpirazina® 1080 1079 ND ND ND ND ND ND ND ND (229286885) (8’32) batata, noz, queimado, pungente, torrado?
5-Acetildihidro-2(3H)- 1129 NE ND ND ND ND ND ND ND ND 120,80 0,16 )
furanona® (1,99) (0,01)
y-Nonalactona® 1361 1367 6,44 (2,20) (8’8(1]) ND ND ND ND ND ND ND ND coco, péssego, frutado, madeira®?
3,5-Dietil-2-metil-pirazina® 1162 1162 ND ND ND ND ND ND ND ND 1(2193)7 (8’(1)8) cozido, cacau, chocolate, rum, doce, assado™?
_Dihidrotiofeno® ND ND ND ND ND ND ND ND 132,12 0,18 )
2,3-Dihidrotiofeno 1215 NE (3,63) (0.00)
3-Fenilfurano® 1218 1224 ND ND ND ND ND ND ND ND 3150 (6,87) (8’8411) cacau, verde, hortel?
2,3-Dihidrobenzo ND ND ND ND ND ND ND ND 77,54 0,10 )
furano? 1223 1219 (19,44) (0,02)
5-Hidroximetilfur ND ND ND ND ND ND ND ND 210,48 0,28 12
fural® 1230 1230 2.82) (0.01) gordura, mofo, cera, flores
i a ND ND ND ND ND ND ND ND 64,57 0,09 o
Piranona 1143 1141 (1456) (0,02) assado
14-Dietoxibenzeno® 1345  NE ND ND ND ND ND ND ND ND 59,96 (2,60) (g'gf) -

(continuando)
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Oleos de residuos agroindustriais Oleo comerecial
IR IR Tempranillo Syrah Isabel Chenin Blanc OPB
Compostos experi- | litera- |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area |Abundancia| % Area Aroma
P mental | tura | (105 (DP)| (DP) | (10 (DP)| (DP) | (10%(DP)| (DP) | (10°(DP) | (DP) | (10% (DP) | (DP)
Outros
y-Nonalactona*® 1361 1367 ND ND ND ND ND ND ND ND 135,58 0,18 coco, péssego, frutado, madeira?
(8,62) (0,02)
Epoxi-2-decenal® 1379 1374 ND ND ND ND ND ND ND ND 60,28 (1,41) (8'83) metal, verde®
Total 749,23 1,16 681,96 155 765,27 532 653,89 6,43 418359 554
NI
644 ND ND 69,63 0,16 ND ND ND ND ND ND )
(2399)  (0,00)
ND ND 0,01 ND ND ND ND ND ND .
611 6,56 (2,33) (0.00)
ND ND ND ND ND ND ND ND 0,06 .
662 4184245) /o)
939 ND ND ND ND ND ND ND ND 97,23 013 ;
(14,30)  (0,02)
1087 ND ND 16,72 0,04 ND ND ND ND 235,19 0,31 )
(11,19) (0,01 (1813)  (0,02)
1135 ND ND ND ND ND ND ND ND 83,35 011 )
(1067)  (0,01)
ND ND ND ND ND ND 0,10 ND ND .
1241 10,29 (2,13) (0.01)
1303 ND ND ND ND ND ND ND ND 25,29 0,03 )
(1017)  (0,01)
ND ND ND ND ND ND ND ND 0,01 .
1665 9.93(260) (y'00)
Total - - 92,91 0,21 - - 10,29 0,10 492,83 0,65

NE: IR ndo encontrado na literatura; NI: composto néo identificado; ND: Composto volatil ndo determinado; DP: Desvio padrdo (N=3); Referéncias: * Acree e Arn (2004); 2 Pherobase (2011); 3
Sampaio (2013); * FAO (2016b); ° Jordan et al. (2002); ® Ciampone (2007); 7 Iragi et al. (2005); & Zepka et al. (2014). a: Composto identificado através do espectro de massa e indice de retencdo
linear. b: Composto tentativamente identificado somente através do espectro de massa.

(concluséo)
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6 CONCLUSOES

As sementes de uva presentes em residuos agroindustriais do Vale do S&o Francisco,
PE/BA, mostraram bom potencial de uso para extracdo de 6leo por prensagem a frio;
notadamente os residuos da vinificagdo das uvas tintas Syrah e Tempranillo, que exibiram os
maiores teores de lipidios (entre 18,31 e 22,82% base seca), e que, por prensagem a frio

poderiam produzir até 132 kg 6leo/tonelada semente seca,

Os oOleos gerados exibiram densidade relativa dentro dos padrdes de identidade
estabelecidos para o produto, bem como baixos indices de perdxido e acidez, o que indica boa
estabilidade oxidativa dos 6leos, propriedade importante para uso culinério, especialmente em
processos de fritura. Os indices de iodo dos 6leos permitiram a classificacdo dos mesmos
como “semi-seco”, e junto com seus indices de saponificagdo indicaram adicionalmente,
aplicacdo potencial dos O6leos como ingredientes de sabonetes liquidos, “shampoos” e

produtos correlatos da indUstria cosmética.

Os 6leos se mostraram ricos nos &cidos graxos essenciais -6 (entre 63,92% e
70,58%) e -9 (entre 16,24% e 22,57%), e em tocotrienois chegando a niveis de 249,2 mg/kg
de a-tocotrienol e 249,8 mg/kg de y-tocotrienol, o que recomenda o uso dos mesmos na

alimentacdo humana.

Os 6leos apresentaram notas aromaticas descritas por equipe sensorial treinada como
“frutal”, “floral”, “banana” e “frescor”, dentre outras. As amostras apresentaram perfis de
aroma bastante distintos uma das outras, os quais variaram possivelmente em funcéo de

diferengas do varietal e do processamento aplicado as uvas.

As melhores condigdes de isolamento dos volateis do headspace dos 6leos por HS-
SPME (DVB/Car/PDMS) ocorreram com a exposi¢do da fibra a 61,5°C por 39 minutos. Em
geral, os ésteres se mostraram classe quimica majoritaria nos 6leos, notadamente; 10-
undecenoato de etila, butanoato de etila, hexanoato de etila, acetato de etila, acetato de
isoamila, octanoato de etila e decanoato de etila. Esteres se apresentaram em maior
concentra¢do nos 6leos elaborados com os residuos da vinificacdo das uvas tintas Syrah e
Tempranillo, justificando assim as maiores intensidades (p < 0,05) percebidas nessas amostras

das notas aromaticas descritas como “doce”, “frutal”, “floral”, “banana” e “frescor”.
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Um grande numero de terpenos (entre 22 e 41 volateis) foram também identificados
nos 6leos, notadamente 41 na Syrah e 34 na Tempranillo. Entre os terpenos presentes em

maior proporcao nas amostras encontravam-se Germacreno D, D-Limoneno, 8-Elemeno.

As diferencas marcantes observadas entre os 6leos com relacdo aos seus perfis de
aroma e de volateis recomendam um estudo prévio do residuo agroindustrial da uva quando o
mesmo se destinar a extracdo de 6leo para aplicagdes culinérias ou cosméticas, casos em que

0 aroma define grandemente a qualidade e aceitagdo do produto final.
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APENDICE
APENDICE A - TERMO DE CONSENTIMENTO LIVRE E ESCLARECIDO

Prezado voluntério, sou Lary Souza Olegario, discente de mestrado pelo Programa de Pos-
graduacdo em Ciéncia e Tecnologia de Alimentos da Universidade Federal de Sergipe,
responsavel pelo desenvolvimento desta pesquisa intitulada “COMPOSTOS VOLATEIS,
PODER ODORIFERO E PERFIL DE AROMA DE OLEO EXTRAIDO DE RESIDUO
AGROINDUSTRIAL DE UVA”. O objetivo geral dessa pesquisa ¢ estudar as caracteristicas
sensoriais do aroma de 0Oleos extraidos de semente de uva. O aroma deste 0leo serd analisado
sensorialmente e para tanto estamos solicitando a sua participacdo voluntaria. A analise
sensorial € a melhor forma para estabelecer as caracteristicas sensoriais de um produto,
determinando diferencas de intensidades, aceitacdo ou preferéncia a partir da avaliagcdo
humana. E importante salientar que o produto a ser testado nesta pesquisa é seguro, n3o trara
riscos a saude dos voluntérios e ndo sera necessaria a ingestdo do mesmo, apenas a avaliacdo
do aroma.

Este estudo seguird os preceitos éticos da resolucdo 466/2012 do Ministério da Saude, que
contém diretrizes e normas para a pesquisa com seres humanos.

Durante a realizagdo dos testes vocé contard com o auxilio da pesquisadora, que esclarecera
quaisquer duvidas e prestara toda assisténcia necessaria.

As informac6es pessoais serdo mantidas em sigilo, assegurando a sua privacidade. A qualquer
momento vocé poderd solicitar esclarecimentos sobre o curso da pesquisa ou sobre a
metodologia, bastando para isso contatar a pesquisadora responsavel no local dos testes
informado a seguir. Se vocé se sentir constrangido(a) ou de alguma forma onerado(a) podera
abandonar o teste em qualquer fase, sem qualquer penalizacdo ou prejuizo.

A participagdo nos testes ndo devera provocar despesa financeira, uma vez que vocé sera
convidado(a) a participar somente nos dias e horarios que tiver disponibilidade e estiver
presente na Universidade Federal de Sergipe (UFS). Os testes ndo requerem a ingestdo do
produto, apenas a inalagdo, por se tratar de uma avaliacdo de aroma. Qualquer davida, nossa
equipe cientifica estara a disposicdo no Departamento de Tecnologia de Alimentos —
Universidade Federal de Sergipe ou pelo telefone (79) 9193-1324.

Ao concordar com a participacdo no estudo, por favor, assine abaixo que leu e entendeu os
esclarecimentos supracitados. A assinatura deve ser realizada em duas vias, sendo uma
disponibilizada ao voluntario e outra arquivada sob responsabilidade da engenheira de
alimentos Lary Souza Olegario.

Sao Cristévao, [/




Voluntério

Lary Souza Olegério
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APENDICE B - Termos descritores, definices e referéncia utilizada na Analise Descritiva

das amostras de 6leo de semente de uva.

Termos

descritores

Descricao

Referéncias

Doce Sensacdo olfativa associada a 6leos | Forte: Esséncia de baunilha Dr.
doces. Oetker®.

Frutal Sensagdo olfativa associada aos | Forte: Salada de frutas com
frutos de clima temperados. maca, banana, uva Italia.

Oleo Sensacdo olfativa associada Oleo | Forte: Oleo de soja Soya®
vegetal refinado. novo.

Floral Sensacdo olfativa do perfume de | Perfume de pétalas de rosa
qualquer flor branca e lirio.

Oxidado Nota aromatica associada ao cheiro | Forte: Oleo de soja Soya®
de 6leo oxidado oxidado.

Banana Aroma caracteristico de Banana | Forte: Banana comum madura
madura ou passas

Torrado Nota aromatica  associada a | Forte: Oleo de abGbora Gea ®
améndoas torradas

Frescor Sensagdo  nasal  associada  a | Forte: Gelo

refrescancia nasal (nervo trigeminal)

Semente de uva

Aroma associado a semente de uva

ap6s esmagamento

Forte: Semente de uva Isabel

Fermentado Sensacdo olfativa caracteristica de | Forte: Vinho branco de mesa
bebida alcodlica fermentada suave Quinta do Morgado®
Maracuja Aroma caracteristico de semente de | Forte: Semente de maracuja

maracuja

verde triturada apos suco
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Azeite

Nota aromatica de azeite extra
virgem (até 0,8% de acidez)

Forte: Azeite extra virgem de

oliva Prezunic®

APENDICE C - Ficha sensorial gerada consensualmente para a Analise Descritiva dos 6leos

de semente de uva.

Nome:

ANALISE DESCRITIVA QUANTITATIVA DE OLEO DE SEMENTE DE UVA

Por favor, CHEIRE as amostras codificadas da esquerda para direita e avalie a intensidade das notas aromaticas presente em
cada uma das amostras. Instrugdes: Faca um traco vertical na linha horizontal que melhor descreva cada atributo.

AROMA

Doce

Frutal

Floral

Oleo

Azeite

Oxidado

Torrado

Banana

Maracuja

Semente de uva

|

Nenhum Moderado Forte

I I

[ 1
Nenhum Moderado Forte

I I

[ 1
Nenhum Moderado Forte

I |

[ 1
Nenhum Moderado Forte

1 ]

[ 1
Nenhum Moderado Forte

I |

[ 1
Nenhum Moderado Forte

I I

[ 1
Nenhum Moderado Forte

I |

[ 1
Nenhum Moderado Forte

I I

[ 1
Nenhum Moderado Forte

I |

[ 1
Nenhum Moderado Forte



Fermentado

Frescor

[
Nenhum

Moderado

[
Nenhum

Moderado
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Forte

ANEXO | - Resumo das condicdes de isolamento e analise de compostos volateis de polpa,

suco integral e 6leo de uva empregadas por estudos importantes sobre o tema.

REFERENCIAS

Barros et al. Sanchez- Castro et al. Yang et al. (2009) Bail et al.
CONDICOES (2012) Palomo et al. (2004) (2008)
(2005)
Amostra Vinho Polpa uva Vinho Uva Oleo
Isolamento por SPME
Preparagdo daamostra | 5mL+2gNaCl | 14g+1ou2puL | 25mL+3g 50g+ 1g CaCl, + 10g
de (4-nonanol NaCl + 75 ul | 10g NaCl + 0,1mL
em EtOH, solucéo 4- (41 mg/L 3-octanol
1,067 g.L* methyl-2- ethanolic solution
pentanol (89)
Volume do vial 20 mL 30 mL 50 mL 15 mL -
Tempo e temperatura de 5 min 20 min 15 min 20 min 10h
equilibrio da amostra 45°C 70°C 40°C 40°C 22°C
Tipo da fibra DVB/CAR/PDM PDMS/DVB CAR/PDMS PDMS/DVB DVB/CAR/PD
S (65 pm) (85 pm) (65 pm) MS
(50/30 pum) (50/30 pum)
Tempo e temperatura de 30 min 20 min 45 min 30 min -
exposicao da fibra 45°C 70°C 40°C 40°C
Condicbes CG
Fluxo de gés de arraste He 1mL.min™* He 1mL.min™* He He 1mL.min’* He 1mL.min™*
1,1mL.min*
Temperatura do injetor - 250 °C 280°C 220°C -
Split/Splitless Splitless Split/Splitless 5 Splitless 2 Splitless 3 min Splitless 4 min
min (splitless min (1:40)
mode 0.8 min)
Tipo da coluna Capilar VF-5ms | Capilar BP-21 Capilar DB- Capilar HP-5MS RTx-5 (60m x
(30m x 0,25mm (50m x WAX (60m x | (30m x 0,25mm X 0,25mm x
x 0,25um) 0,32mm x 0,25mm x 1,0um) 0,25um)
0,32um) 0,25um)
Programacéo da coluna 40°C~1min 70°C~5min 35°C~10min 40°C~5min 38°C~1min
Rampa 5°C.min* 1°C.min* Rampa 2°C.min™ 2,5°C.min*
até 230°C 95°C~10min 5°C.min™ até 70°C~2min 175°C
2°C.min™* 100°C 3°C.min™ 50°C.min™
190°C~40min 3°C.min™ 120°C 220°C~2min
210°C~40min 5°C.min™
150°C
10°C.min™
220°C~2min
Temperatura do transfer - 280°C - 280°C 250°C
line
Programacdo MS
Temperatura da fonte de - 178°C - 230°C 160°C

fons
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Energia de ionizagdo 70eV 70 eV 70 eV 70 eV 70 eV
Intervalo de massa 35-600 m.z"* 35-350 m.z' | 30-450 m.z" 29-540 m.z"* 10-300 m.z*
6 scan.min™ 1 scan.min™ 2,88 scan.s™
NuUmero total de picos 64 16 compostos >70 (32 60 compostos -
compostos)

‘- refere-se a parametros ndo informados pelos autores.




