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GUEDES, T. J. F. L. Caracterizagéo bioativa e atividade antioxidante de frutos e subprodutos
de acerola verde: influéncia de matrizes encapsulantes e dos parametros de processo
[Dissertacdo]. S&o Cristovdo: Programa de Poés-graduacdo em Ciéncia e Tecnologia de
Alimentos, Universidade Federal de Sergipe; 2018.

RESUMO

A acerola ¢ uma fruta reconhecida mundialmente por ser uma excelente fonte de acido
ascorbico. Diversas pesquisas tém apresentado seu elevado potencial para outros importantes
compostos bioativos, tais como antocianinas, flavondides e carotendides, os quais estdo
associados ao possivel controle de doencas com efeitos promissores a salde humana. O
residuo de acerola verde possui teores de compostos fendlicos que ndo foram totalmente
extraidos durante o processo. H& uma tendéncia crescente para 0 aproveitamento e adi¢do de
valor a esses residuos. No entanto, o uso destas substancias naturais acaba sendo limitado,
uma vez que grande parte dos constituintes responsaveis pelas propriedades bioldgicas €
altamente instavel. Desta forma, os objetivos deste trabalho foram: caracterizar, extrair e
microencapsular diferentes extratos de residuo de acerola verde obtido do processo de
producdo de suco concentrado utilizando diferentes encapsulantes e temperaturas, avaliar o
efeito do processo de secagem por atomizacdo em spray dryer sobre os diferentes parametros
de processo, morfologia e compostos bioativos das microparticulas obtidas. Para atingir tais
objetivos foram realizadas analises fisico-quimicas nos diferentes residuos in natura e
desidratados, posteriormente foi realizada a obtencdo dos extratos avaliando os métodos
(ultrassom e maceracao) e variando diferentes concentragdes de etanol. Com a determinacao
da melhor extracdo foi realizada a encapsulacdo através da atomizacdo por spray dryer,
utilizando maltodextrina, goma arabica e a combinacdo de maltodextrina e goma arabica (1:1)
como agentes encapsulantes, sendo submetidos a diferentes temperaturas de entrada do ar de
secagem (140 °C e 160 °C). Para a avaliacdo das microparticulas foram realizadas anélises de
caracterizacdo (umidade, atividade de agua, rendimento, eficiéncia de encapsulacgéo,
solubilidade, higroscopicidade, densidade) morfologia (MEV e tamanho de particulas), além
da avaliacdo do conteudo de fenodlicos, flavonoides e atividade antioxidante por diferentes
métodos. Conforme os resultados, os residuos apresentaram elevado contetdo de fendlicos
totais, flavondides e atividade antioxidante, sendo que o residuo da polpa apresentou 0s
maiores valores. Quanto aos diferentes ensaios realizados para a otimiza¢do do processo de
encapsulacdo, a utilizacdo da maltodextrina e a combinacdo da mesma com a goma arabica,
submetidos a temperatura de 140 °C apresentaram microparticulas com boas caracteristicas,
com formas esféricas e superficies lisas para os diferentes extratos de residuo agroindustrial
da acerola verde. Esses dados demonstra a efetiva contribuicdo desta pesquisa para 0s
processos de obtencdo de pds dos variados residuos agroindustriais obtidos da producéo de
suco concentrado de acerola verde com propriedades funcionais associados aos diferentes
compostos bioativos.

Palavras-chave: Microencapsulagdo. Compostos bioativos. Malpighia emarginata D.C.



GUEDES, T. J. F. L. Bioactive characterization and antioxidant activity of fruits and by-
products of green acerola: influence of encapsulants matrices and process parameters
[Dissertation]. Sdo Cristovao: Program Postgraduate Food Science and Technology, Federal
University of Sergipe; 2018.

ABSTRACT

Acerola is a fruit recognized worldwide for being an excellent source of ascorbic acid. Several
researches have presented their high potential for other important bioactive compounds, such
as anthocyanins, flavonoids and carotenoids, which are associated to the possible control of
diseases with promising effects on human health. The green acerola residue has phenolic
compound contents that were not fully extracted during the process. There is a growing trend
towards the use and addition of value to such waste. However, the use of these natural
substances ends up being limited, since much of the constituents responsible for the biological
properties is highly unstable. Thus, the objectives of this work were: to characterize, extract
and microencapsulate different extracts of green acerola residue obtained from the juice
production process using different encapsulants and temperatures, to evaluate the effect of the
drying process by spray drying on the different process parameters, morphology and bioactive
compounds of the microparticles obtained. In order to reach these objectives, physical and
chemical analyzes were performed on the different in natura and dehydrated residues,
subsequently to obtain the liquid extracts, were then evaluated by the methods (ultrasound and
maceration) and varying different concentrations of ethanol. With the determination of the
best extraction, the encapsulation was carried out by spray dryer atomization, using
maltodextrin, gum arabic and the combination of maltodextrin and gum arabic (1: 1) as
encapsulating agents, being submitted to different drying air inlet temperatures (140 ° C and
160 ° C). In order to evaluate the microparticles, characterization analyzes (moisture, water
activity, yield, encapsulation efficiency, solubility, hygroscopicity, density) morphology
(SEM and particle size) were carried out, as well as the evaluation of phenolic, flavonoid and
antioxidant activity by different methods. According to the results, the residues presented high
contents of total phenolics, flavonoids and antioxidant activity, and the residue had the
highest values. As for the different tests performed to optimize the encapsulation process, the
use of maltodextrin and its combination with gum arabic, submitted to a temperature of 140 °
C, presented microparticles with good characteristics, with spherical shapes and smooth
surfaces for the different extracts of agroindustrial residue of the green acerola. These data
demonstrate the effective contribution of this research to the processes of obtaining powders
of the various agroindustrial residues obtained from the production of concentrated juice of
green acerola with functional properties associated to the different bioactive compounds.

Keywords: Microencapsulation. Bioactive compounds. Malpighia emarginata D.C
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1 INTRODUCAO

O Brasil € um pais que apresenta um territério extenso com mais de oito milhGes de
quildmetros quadrados (IBGE, 2016). Constituido por diferentes regides e por sua vez,
conhecido pela sua diversidade climética e a capacidade de ter uma rica variedade de recursos
naturais, tornam o Brasil um dos principais produtores de frutos tropicais e subtropicais do
mundo (BARROS et al., 2014).

A fruticultura € um dos setores que vem se destacando no pais, sendo o terceiro maior
produtor mundial, atras da China e India, o que mostra a grande relevancia do setor para a
economia brasileira (SEBRAE, 2015). De acordo com o Anuario Brasileiro de Fruticultura
(2017) aproximadamente 97% da producéo de frutas in natura é destinado para o mercado
interno. No entanto, é através do setor agroindustrial que produtos derivados de frutas vém se
destacando com maior valor agregado na cadeia produtiva no ambito das exportagoes.

Dentre a diversidade de frutas cultivadas no Brasil, a acerola pertencente a familia da
Malpighiaceae, tém se destacado, por ser reconhecida mundialmente por apresentar uma
excelente fonte de acido ascorbico (MALEGORI et al., 2017).

Diversas pesquisas também tém apresentado seu elevado potencial para outros
importantes compostos bioativos, tais como antocianinas, flavondides, carotenoides, além de
apresentar excelente atividade antioxidante (REZENDE; NOGUEIRA; NARAIN, 2017; PAZ
et al., 2015), os quais estdo associados a possiveis implicacBes na preservacao de doencas
com efeitos promissores a saude humana (DIAS et al., 2014; MARQUES et al., 2016).

A fruta pode ser consumida fresca, no entanto é para o setor agroindustrial que a maior
parte da producéo é destinada, sendo utilizado na formulacéo de diversos produtos (FREITAS
et al., 2014). Como consequéncia do processo industrial, elevadas quantidades de subprodutos
agroindustriais sdo gerados, principalmente do processamento de suco (MARQUES et al.,
2013). De acordo com Nunes et al. (2011), o bagaco oriundo da acerola apresenta elevados
teores de compostos bioativos, tanto no estdgio maduro como no imaturo, assim sendo ha uma
tendéncia crescente para o aproveitamento e adi¢do de valor a esses residuos, devido a
presenca de altas concentragGes de substancias promissoras que favorece a sua utilizacdo
quanto as suas fungdes bioativas (OLIVEIRA et al., 2009; ALVAREZ-SUAREZ et al., 2017).

O uso destes compostos naturais é restringido, em funcdo de sua estabilidade e das
condicBes que sdo impostas na aplicagdo pratica durante o processamento e armazenamento
(ROBERT et al., 2015).
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O encapsulamento é uma técnica que proporciona estabilidade, além do controle da
liberacdo dos compostos sobre condigdes especificas (RUTZ et al.,, 2017), atraves da
utilizacdo de um agente encapsulante, com o intuito de tornar possivel sua aplicacdo sem que
ocorram perdas ou alteracdes, como também proteger e prolongar a sua funcionalidade (DIAS
etal., 2017).

Os produtos microencapsulados tém sido amplamente utilizados em diferentes setores
industriais como nas formulacdes cosmética e farmacéutica, onde a maior parte dos extratos
ricos em polifendis é utilizada, assim como na industria alimenticia como aditivos alimentares
ou como suplementos nutricionais (MUNIN e EDWARDS-LEVY, 2011).

Diversos estudos envolvendo a encapsulacdo de produtos e subprodutos de acerola
tém sido feito, com o principal foco na preservacao do acido ascérbico, além do interesse na
utilizacdo de técnicas de processamento para prolongar a vida pés-colheita, por ser um fruto
extremamente perecivel.

No entanto, poucas investigaces mencionam avaliacdo dos compostos fenolicos em
residuo de processamento de acerola e ndo ha trabalhos cujo foco tenha sido a extracéo e a
concentracdo desses compostos pelo processo de atomizagdo por spray dryer de residuos de
acerola verde, com énfase na avaliagcdo dos parametros de processo sob os diferentes tipos de
encapsulantes e temperaturas, em razdo disso, com o aumento da procura de produtos mais
saudaveis e com maior qualidade, desafia a constante investigacdo e desenvolvimento de
processos e formulacBes que procuram responder as necessidades e desejos dos

consumidores, atendendo assim suas expectativas.
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2 REVISAO DA LITERATURA
2.1 Importancia da acerola e produgéo

A acerola, também conhecida como Cereja das Antilhas, cujo nome cientifico
apresenta algumas controvérsias, quanto aos nomes Malphigia glabra L e Malphigia
punicifolia L, mas de acordo com Silva, Guimardes e Gasparetto (2005) s&o sindnimos e o
nome correto da acerola em cultivo é Malpighia emarginata D.C.

Originaria do mar das Antilhas, norte da América do Sul e América Central,
pertencente a familia Malpighiaceae do género Malpighia foi inicialmente introduzida no
Nordeste do Brasil na década de 50 pela Universidade Federal Rural de Pernambuco por meio
da variedade B-17, procedente de Porto Rico (CARVALHO et al., 2000).

A fruta pode ser consumida fresca, porém € mais utilizada na formulacdo de diversos
produtos como sucos, geleias, doces, conservas, assim como, fortificador de acido ascérbico
em outros sucos de frutas e suplementos nutracéutico (MOHAMMED; CAMPUS, 2011).

Embora exiba um alto valor nutricional, o potencial de comercializacdo da fruta fresca
é baixo, porém o processamento e conservacdo de sua polpa na producdo do seu suco sdo
mais viaveis, pois a qualidade da fruta diminui rapidamente ap6s a colheita. Para a exportagéo 0
mercado internacional se interessa basicamente pela polpa, o qual é utilizado nas preparagdes
para sorvetes, refrigerantes, geleias, compotas, entre muitos outros produtos (CARVALHO,
2000).

Dentre os mercados mais importantes para produtos da acerola, o Japdo estd em
primeiro lugar e, em seguida, Estados Unidos e a Europa. Em locais como Alemanha, Franca
e Hungria, os frutos sdo processados para obtencdo de sucos, enquanto os Estados Unidos
direciona para a utilizacdo em suplementos e industria farmacéutica (DELVA; SCHNEIDER,
2013).

Devido a alta demanda do mercado o Brasil vem se destacando como 0 maior
produtor, consumidor e exportador mundial de acerola (BELWAL et al., 2018) competindo
principalmente no setor de mercado de produtos naturais (CALGARO; BRAGA, 2012;
BICAS et al., 2011). A regido Nordeste é responsavel por grande parte da producéo nacional
exibe um crescimento com aproximadamente 64% do total produzido, sendo assim, a maior
produtora com area cultivada de aproximadamente 3.100 ha e com uma produtividade em
torno de 150 mil ton.ano™. Dentre os estados produtores de acerola, Pernambuco apresenta a
maior producdo com 23,11%, seguido pelo Ceard com 14,32%, Séo Paulo com 11,39% e
Bahia com 10,48% (CALGARO; BRAGA, 2012).
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A regido do Submédio do Vale S&o Francisco (VSF), representado pelo municipio de
Petrolina (Pernambuco) e Juazeiro (Bahia) tem se destacado por apresentarem condigdes de
clima e solo favoraveis, ocupando aproximadamente 1200 ha de area plantada, com uma
producdo que pode chegar até oito safras anuais (SOUZA et al., 2013).

Os frutos da aceroleira variam muito entre as diferentes cultivares, quanto ao tamanho,
formas e peso, mas de maneira geral € uma baga drupacea que apresenta formato ovoide,
diametro que varia de 1 a 3 centimetros, possui epicarpo fino, polpa macia e suculenta,
apresenta trés sementes pequenas, proporcionais ao tamanho do fruto e pode pesar de 2 a 10
gramas, o epicarpo da acerola é inicialmente verde alterando para amarelo-alaranjado,
seguindo pelo vermelho e dependendo da cultivar podendo ficar roxo quando maduros,
transformacéo essa devido a degradacdo da clorofila e sintese de antocianinas (RITZINGER;
RITZINGER, 2011). A cor da casca tem sido bastante utilizada como um indice de
amadurecimento, por ser uma forma mais préatica, principalmente em situacdes de campo,
onde ndo sdo possiveis analises laboratoriais (DELVA; SCHNEIDER, 2013).

O género Malpighia abrange 30 espécies de arbustos e pequenas arvores, que
fornecem flores e frutas em diferentes estagios (SPEIRS; BRADY, 1991). Atualmente, sdo
conhecidos aproximadamente 25 clones, porém, apenas 14 cultivares esta registrada no
Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento (MAPA), dentre essas, as cultivares
mais difundidas no VSF destacam-se: Flor Branca, Junko, Costa Rica, BRS Sertaneja,
Okinawa, Nikki, Coopama N°1 e BRS Cabocla (SOUZA et al., 2013), sendo que, neste

estudo sera dado destaque as trés primeiras cultivares citada anteriormente.

2.1.1 Variedade Junko

A cultivar Junko foi desenvolvida pela Nichirei, empresa do grupo Niagro (Nichirei
Agricola do Brasil), industria que processa acerola para obtencdo de suco concentrado. Os
frutos apresentam tamanho médio, cor purpura, com epicarpo levemente irregular. A polpa é
bastante firme, 0 que é uma caracteristica importante em relacdo a0 manuseio e transporte
durante a pds-colheita. O sabor é bastante acido por causa do alto teor de vitamina C (SOUZA
etal., 2013).

No estudo de Costa et al. (2011), a cultivar apresentou o maior teor de acido ascérbico
para os dois estados de maturacdo, verde e maduro, variando de 1430,08 a 970,06 mg.100
mL? quando comparados com outras variedades analisadas, o que a caracteriza como sendo

uma excelente opg¢do para 0 processamento. Esta variedade apresenta elevada acidez, alem
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disso, os frutos dessa cultivar possuem aroma agradavel e peculiar, 0 que os tornam bastante

apreciados para o preparo de sucos (SOUZA et al., 2013).

2.1.2 Variedade Costa Rica

Bastante cultivada no Submédio do VSF (Vale do Sao Francisco), porém nao se sabe a
origem da cultivar. Os frutos apresentam tamanho médio, formato c6nico e quando imaturos,
apresentam coloracgdo verde com manchas amarronzadas. Quando maduros, os frutos tornam-
se completamente vermelhos, a polpa é relativamente consistente, com sabor e aroma
agradaveis e peculiares. O teor de vitamina C geralmente é maior a 1.500 mg.100 g* de polpa
(SOUZA et al., 2013).

2.1.3 Variedade Flor Branca

A partir de programas de reproducdo entre diferentes instituicbes de pesquisa,
originou-se essa variedade adaptada para regido nordeste do Pais, sendo recomendada para
plantagdo comercial (SOUZA et al., 2014).

Originaria da selecdo realizada no Estado do Para foi uma das primeiras a serem
introduzidas no Submédio do VSF, sendo difundida pela Niquisa, que atualmente tem
mantido seu registro nacional de cultivares do MAPA. Devido a floracdo abundante com
flores brancas, originou-se assim o nome da cultivar. Os frutos sdo pequenos com
aproximadamente 5¢g e apresentam coloracdo vermelha, quando maduros. A polpa apresenta
uma consisténcia muito fragil, o que favorece um curto periodo de conservacéo pds-colheita.
Esta variedade apresenta um elevado teor de acido ascorbico que pode ultrapassar 1.500
mg.100g™ de polpa nos frutos maduros e por isso sua producdo é destinada a industria
(SOUZA et al., 2013).

2.2 Residuo agroindustrial de acerola

Durante o processamento de frutas, elevadas quantidades de residuos agroindustriais
sdo gerados (MARQUES et al., 2013). O bagaco de acerola proveniente do processo de
fabricacdo representa 40% do volume da producgéo, os quais sdo desprezados, enquanto
poderiam ser utilizados como fonte alternativa de nutrientes (MARQUES; PRADO; FREIRE,
2009).

Diversos estudos tém sido realizados quanto ao residuo oriundo da acerola, sendo
comprovada a presenca de elevados teores de compostos bioativos, tanto no estdgio maduro

como imaturo (NUNES et al.,, 2011). Esses residuos agroindustriais destacam-se pela



19

presenca de diversos compostos como, carotenoides e acido ascorbico, com valores que se
aproximam das quantidades encontradas em alimentos que sdo considerados fontes destes
nutrientes (SOUSA et al., 2011). No entanto, os residuos gerados do processamento (cascas,
sementes e talos) nao sdo aproveitados (SILVA; JORGE, 2014).

Existe uma inquietagdo de &mbito mundial no aproveitamento destes residuos, com
intuito de diminuir a geracdo desses, pelas industrias processadoras, fato que causa grave
danos ambientais, além do aproveitamento desses subprodutos como novas fontes de matéria-
prima de baixo custo (SILVA; JORGE, 2014; MELO et al.,, 2011; JORGE; SILVA;
MALACRIDA, 2015). Por esta razdo, pesquisadores tem apresentado interesse em buscar
alternativas de aproveitamento.

A valorizacdo dos residuos se inicia com o0 conhecimento quanto a sua caracterizacao
para posteriormente propor alternativas para o melhor aproveitamento possivel desse
subproduto. Marques et al. (2016) analisando extrato metandlico da farinha de bagaco de
acerola identificaram alguns compostos fendlicos como acido géalico, catequina,
epigalocatequina galato, acido p-cumarico, quercetina, epicatequina e acido siringico, além do
extrato ter sido capaz de inibir enzimas digestivas in vitro devido a presenca dos compostos
fendlicos.

Em outro estudo Souza et al. (2011) avaliando diferentes residuos de polpas de frutas
relataram quantidades superiores para antocianinas, carotendides e compostos fendlicos totais
no residuo de acerola, sugerindo o desenvolvimento de novos produtos alimenticios com base
nesses residuos, agregando valor nutricional, antioxidante e diminuindo a contaminagéao
ambiental gerada pelas industriais.

Pesquisas sobre o papel dos nutrientes, associados com um melhor estilo de vida e
prevencdo de doencas ganharam muita atencdo nos ultimos anos. Dentre as quais, as fontes
naturais das plantas por apresentar inUmeros compostos bioativos como, 0s compostos
fendlicos que sdo metabolitos secundarios, amplamente relatados como potentes antioxidantes
(RAZALI et al., 2015).

2.3 Metabolitos secundérios

Diferentemente da maioria dos animais, as plantas por ser um ser vivo imovel, ao
longo dos anos evolutivos foram capazes de desenvolver estratégias quando submetidas a
situacOes desfavoraveis ou estressantes. A producdo de substancias capazes de superar esses
desafios sdo os metabolitos secundarios (SANTOS, 2015).
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O metabolismo representa o conjunto de rea¢Bes quimicas que ocorrem em cada
célula. Os compostos quimicos que sdo formados, degradados ou transformados recebem o
nome de metabdlitos, podendo ser primarios e secundarios (WAKSMUNDZKA-HAJNOS;
SHERMA; KOWALSKA, 2008).

O metabolismo primario € caracterizado por um conjunto de processos metabdlicos
que desempenham funcBes essenciais para 0s vegetais, como fotossintese, respiracdo e
transporte de solutos; processos que se encontram envolvidas na manutencao fundamental da
sobrevivéncia e do desenvolvimento celular (DIXON, 2001).

J& os metabdlitos secundarios sdo respostas do metabolismo vegetal a interagcdo com o
meio ambiente 0 qual as plantas se encontram, sendo restritos a uma espécie vegetal ou a um
grupo de espécies relacionadas. Como resultado ha a producéo de diferentes compostos que em
geral propicia protecdo a planta, cujos produtos, embora ndo necessariamente essenciais para
0 organismo produtor, mas garantem vantagens para sua sobrevivéncia e para a perpetuacao
da espécie em seu habitat (TAIZ; ZEIGER, 2004). Esses metabolitos secundarios sdo fonte (til
de moléculas bioativas e por esta razdo o estudo de extratos de plantas como agentes
terapéuticos estao se tornando cada vez mais atual nos ultimos anos (RAFFA et al., 2017).

Sabe-se que existem mais de 200.000 metabolitos secundarios conhecidos, sendo
encontrados principalmente em plantas, microrganismos e podendo também estar presente em
outros animais (HARTMANN, 2007). Existem trés grandes grupos de metabolitos
secundarios que sdo 0s compostos fenolicos, terpenos e alcaloides, sendo esses, sintetizados, a
partir de quatro vias metabolicas principais (AHARONI; GALILI, 2011). Dentre os diversos
metabdlitos secundarios, neste estudo serd dado destaque aos compostos fenolicos.

2.4 Compostos Fendlicos

Os compostos fenolicos ou polifendis, em particular, sdo caracterizados por possuirem
uma grande diversidade molecular, (Figura 1) sendo classificados de acordo com o nimero de
atomos de carbono e estrutura que possuem. Contudo, também podem ser distinguidos em
funcdo da rota bioquimica da qual sdo originados, sendo a rota do é&cido chiquimico
participante na biossintese da maioria dos fendis vegetais. Estas substancias sdo responsaveis
pelo desempenho das funcdes estruturais e de protegdo em plantas, além de contribuirem para

a cor, sabor, adstringéncia e amargor nos alimentos (SOTO et al., 2011).


http://www.sciencedirect.com/topics/biochemistry-genetics-and-molecular-biology/secondary-metabolite
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Figura 1 - Classificacdo dos compostos bioativos, com énfase aos compostos fendlicos presentes na
acerola e derivados.
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Fonte: Adaptado de Liu et al. (2004, 3480S).

Os compostos fendlicos incluem substancias que apresentam desde moléculas simples,
até moléculas com alto grau de polimerizacdo, podendo estar presentes nos vegetais na forma
livre ou ligados a proteinas e aclcares (ANGELO; JORGE, 2007). Os compostos fendlicos
podem ser classificados em vérias classes de acordo com o tipo e nimero de anéis fenolicos e
em subclasses de acordo com as substituicdes especificas na estrutura basica, sendo
constituido de pelo menos um anel aromético com um ou mais substituintes hidroxilicos,
incluindo seus grupos funcionais (MOTILVA et al., 2013).

De acordo com sua estrutura quimica podem ser classificados em dois grandes grupos,

os flavondides e os ndo flavonoides.

2.4.1 Flavonoides

Os flavonoides sdo um grupo de variados compostos polifenolicos amplamente
distribuidos no reino vegetal, podendo ser encontrado em frutas e vegetais. Esta classe de
compostos apresentam em sua estrutura basica dois anéis aromaticos (anéis A e B), unidos por

trés carbonos, na forma de anel heterociclico oxigenado (anel C); pode ser dividida em
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importantes subclasses de flavonodides resultantes das variagdes nos substituintes do anel C,
Figura 2 (HUBER; RODRIGUEZ-AMAYA, 2008).

Figura 2 - Estrutura quimica dos flavonoides.

Fonte: Adaptado de Angelo; Jorge, (2007, p. 3).

Mais de 6.000 flavondides de plantas foram descritos e classificados em pelo menos
10 grupos quimicos de acordo com seus padrdes estruturais. Porém, estudos laboratoriais e
epidemioldgicos se concentraram em seis subgrupos de flavonodides, a saber: flavonas,
flavonois, flavan-3-ols (catequinas), procianidinas, flavanonas e isoflavonas (DHIMAN;
NANDA; AHMAD, 2016).

Presentes em uma variedade de frutas, legumes, cereais, bebidas como, chas e vinhos,
tem despertado interesse ao longo dos anos, quanto aos seus efeitos promissores para a salde
(NONES et al., 2010). Por possui um espectro notavel de atividades bioguimicas e
farmacoldgicas, uma ampla gama de pesquisas tem relatado atividades anti-inflamatdrias,
anticarcinogénica, gastroprotetora, cardioprotetora, antibi6tica, antiprotozoéria, inseticida,
antileishmania, anticolinérgica, quimiopreventiva, antimicrobiana entre outros a partir dos
flavonoides (PRASAD et al., 2010; DHIMAN; NANDA; AHMAD, 2016) o que contribui

ainda mais o interesse em estudar essa classe de moléculas.

2.4.2 N&o Flavondides

Assim como os flavondides, a classe de compostos dos ndo flavonoides estdo
presentes em diversas frutas e vegetais, 0s quais ndo apresentam uma estrutura basica em
comum, sendo uma classe muito heterogénea, composto por moléculas simples como os
acidos fenolicos, sendo subdivididos em é&cidos hidroxibenzoéicos (acidos galico, elagico,
vanilico, siringico e protocatecuico) e acidos hidroxicindmicos (acidos caféico, ferulico e p-
cumarico) com base em esqueletos C1-C6 e C3-C6, respectivamente, (Figura 3) e 0s

estilbenos (trans-resveratrol, cis-resveratrol e trans-resveratrol-glucosidio), mas também
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incluem moléculas complexas derivadas deles como os oligbmeros de estilbeno, galotanins,
ellagitaninas e ligninas (CHEYNIER, 2005; ANGELO; JORGE, 2007).

Figura 3 - Exemplo de estruturas quimicas dos &cidos hidroxibenzéico e hidroxicindmico
de polifendis ndo flavondides.

l2]
l11
OH
OH
R2
HOOC R,
HOOC
Acidos benzoicos Acidos hidroxicinamicos

(R1eR2=H, OH, OCHy) (R1e R2=H, OH, OCHs)
acido galico: R1e R2=0H acido caféico: R1eR2=H

Fonte: Cheynier, (2005, p. 224S).

Devido a presenca de quantidades significativas de compostos fendlicos, diversos
trabalhos tém sido publicados com frutos da aceroleira. Em um trabalho recente Alvarez-
Suarez et al. (2017) analisaram acerolas da regido central de Cuba e enfatizaram que extrato
de acerola demostrou ser capaz de proteger a funcionalidade mitocondrial contra danos
oxidativos em fibroblastos dérmicos humanos, além de relatar que os frutos sdo importantes
fonte de compostos bioativos, sendo identificado duas antocianinas (cianidina 3- O-
rhamnosideo e pelargonidina 3- O-rhamnosideo), entre outros 18 compostos como, flavonois
e acidos fendlicos, sendo os principais flavondides encontrados a quercetina e kaempferol nas
formas glicosiladas.

No estudo de Bataglion et al. (2015), os autores também relataram a presenca de altas
concentracdes desses flavondides, além da presenca de acido caféico, p-cumarico, acido
feralico e luteolina. Em um dos estudos proposto por Hanamura et al. (2008) os autores
avaliaram a influéncia da maturidade quanto a composi¢do quimica do fruto, relatando que
extratos das acerolas imaturas eram ricas em acido ascérbico e proantocianidinas. No entanto,
com o amadurecimento as concentracGes desses compostos diminuiram prevalecendo o
conteddo de antocianinas tornando assim os principais polifendis da acerola.

Em uma pesquisa realizada por Nunes et al. (2011) os autores analisaram acerolas
imaturas e maduras e observaram que o extrato de acerola verde induziu maior protecdo do
DNA contra danos causados por H2O>, 0 que pode estar relacionado com a alta concentragdo

de &cido ascérbico.
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Dentre os compostos j& identificados em extratos de acerola, destacam-se substancias
que apresentam grande interesse na prevencdo de doencas, 0s quais apresentam elevado
potencial antioxidante in vitro, como a quercetina, a qual é considerada um poderoso
sequestrador de espécies reativas de oxigénio (MILTONPRABU et al., 2017), bem como a
rutina por apresentar variadas funcbes bioldgicas, incluindo efeitos promissores pelo seu
potencial antioxidantes, anti-inflamatdrios e anticancerigenos (WU et al., 2011; LEFFA et al.,
2014; RAFFA et al., 2017).

Determinar a concentracdo de flavondides nos alimentos é muito importante. Apesar
de existir dados na literatura sobre a composi¢do de compostos fendlicos em acerolas, ainda
assim, mais estudos sdo necessarios, visto que a composi¢do quimica varia de acordo com
regido, clima, grau de maturacdo, processamento, variedade entre outros fatores (AHERNE;
O’BRIEN, 2002).

2.4 Extracao

Com o intuito de recuperar os compostos bioativos oriundos de diferentes matrizes
vegetais, como residuos agricolas ou industriais, a técnica de extracdo € uma etapa
fundamental (CASTRO-LOPEZ et al., 2017). Caracterizada como um processo de preparagio
de amostra, as razdes mais comuns que afetam os processos de extracdo sao as caracteristicas
da matriz da planta, solvente, temperatura, pressao, tempo, relacdo sélido/liquido, tamanho de
particulas, além da polaridade do solvente, pois exerce forte influencia na extracdo seletiva
das diferentes familias de flavondides (AZMIR et al., 2013; NACZK; SHAHIDI, 2004).

Dentre as diversas técnicas relatadas, a extracdo a partir de matrizes vegetais é feita
principalmente pelo processo de extracao sélido-liquido, métodos como maceracdo, banho-
maria, Soxhlet e percolacdo apresentam algumas desvantagens, pois levam muito tempo
operacional e grande volume de solventes entre outros fatores. Alguns estudos com polpa e
subprodutos de acerola relatam a extracdo sob agitacdo, Soxhlet (VIERA et al., 2010;
RUFINO et al., 2010; OLIVEIRA et al., 2009).

Contudo, h& uma busca crescente por novos métodos ndo-convencionais para superar
as lacunas associadas aos métodos de extragdo convencionais como por exemplo, extracao
assistida por ultrassom, sendo considerado um método econdmico e eficiente (AZMIR et al.,
2013; CHEN; ZHAO; YU, 2015).

No método de extracdo por ultrassom o processo utiliza a energia das ondas sonoras
(mecénicas) que sao transmitidas em frequéncia superior a da capacidade auditiva humana. As

ondas sonoras se propagam na matéria, em frequéncias de 20 - 2000 kHz, criando no meio
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que se propagam ciclos de expansdo e compressdo, aumentando o contato superficial entre
solvente e amostra e permeabilidade das paredes celulares (AZWANIDA, 2015), facilitando a
dilatacdo e hidratacdo do material através do aumento do tamanho dos poros da parede celular
e assim melhorando o processo de difusdo e de transferéncia de massa. No entanto, o efeito do
ultrassom no processo de extragéo depende da frequéncia e da poténcia do aparelho (YANG;
ZHANG, 2008).

Recentemente, Rezende, Nogueira e Narain (2017) em um estudo preliminar
avaliaram trés métodos na extracdo de compostos bioativos em residuo agroindustrial (shaker,
ultrassom e repouso sob agitacdo) e relataram que a extragéo assistida por ultrassom obteve os
melhores resultados quanto aos compostos analisados e atividade antioxidante, sendo
posteriormente, avaliado a concentracdo de etanol (0-99,5 %), propor¢do solvente:residuo
(1:1-10:1) e tempo de extracdo (10-60 min), onde a melhor condi¢do otimizada foi utilizando
etanol a 46,49%, relacdo etanol: residuo 8,66 mL.g™ por 49 minutos.

Além dos métodos utilizados estudos relatam que a preparacdo da amostra é crucial na
extracdo de compostos fendlicos como a desidratacdo, pois as amostras secas sdo preferidas,
haja vista que, € menos susceptiveis a deterioracdo do que as amostras frescas, além de que,
de acordo com Gonzélez-Centeno et al. (2010) a presenca elevada do teor de umidade na
amostra compromete a sua aplicacdo e por isso deve ser reduzido este conteldo de &gua
principalmente para a extracdo de compostos, pois a secagem causa ruptura e destruicdo das
paredes celulares permitindo que as substancias presentes sejam facilmente extraidas
(DROSOU et al., 2015).

Altas temperaturas causam degradagdo de compostos bioativos e por isso diversos
autores relatam a utilizacdo de temperaturas abaixo de 70 °C para garantir a integridade destes
compostos (DUZZIONI et al., 2013). No entanto, Nobrega et al. (2014) ao avaliarem o efeito
da secagem ao ar quente quanto aos compostos bioativos e atividade antioxidante em residuo
agroindustrial de acerola enfatizaram que as diferentes temperaturas avaliadas (60, 70 e 80
°C) nao influenciaram na concentracdo dos compostos fendlicos apresentando valores
préximos entre as amostras.

Quanto a utilizacdo de solvente, usualmente sdo utilizados metanol, etanol, acetona,
agua, acetato de etila, propanol e suas combinagdes entre outros, para a extracdo de
compostos fendlicos (NACZK; SHAHIDI, 2004), porém, o etanol tem sido o mais apropriado
por ser considerado seguro na aplicacdo na area de alimentos (CHEN; ZHAO; YU, 2015).

Vieira et al. (2009), ao avaliarem polpa comercial de acerola, relataram que a extragao

aquosa apresentaram maior teor de fenolicos totais e atividade antioxidante por DPPH
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expressa em EC50, enquanto pelo método ABTS, o extrato com etanol a 20% foi maior. Ja
Sousa et al. (2011) ao estudarem residuo de polpa de acerola em base Umida, relataram que a
extracdo com etanol a 20% apresentou maior teor de fendlicos totais e atividade antioxidante
por ABTS, enquanto para DPPH expressa em ECso 0 extrato aquoso foi maior.

Vale salientar que o tamanho das particulas também interfere na extracdo, pois a
trituracdo resulta em amostras desuniformes, enquanto as amostras em p6 tém uma particula
mais homogenia e menor, levando a um melhor contato superficial entre a amostra e 0
solvente. Para uma boa extracdo o tamanho de particula deve ser menor que 0,5 mm, pois é
considerado o ideal para uma extragéo eficiente (AZWANIDA, 2015).

Diferentes métodos tém sido utilizados para a extracdo de compostos fendlicos em
frutos e subprodutos de acerola. Muitos estudos procuram definir um melhor método de
extracdo, no entanto, cada matriz tem suas particularidades em termos de propriedades
bioativas, sendo estritamente importante o estudo do melhor método de extracdo para a
obtencg&o de resultados promissores para posterior utilizagao.

2.5 Microencapsulacao

Diversos métodos de protecdo tém sido estudados e a aplicacdo da tecnologia de
encapsulacdo tem apresentado resultados satisfatorios na conservacdo dos compostos
bioativos, prolongando a sua vida de prateleira e permitindo o desenvolvimento de um
produto com caracteristicas diferenciadas (COMUNIAN; FAVARO-TRINDADE, 2016).

O processo de microencapsulacdo foi desenvolvido para aprisionar materiais solidos,
liquidos ou gasosos em pequenas capsulas contendo um ou mais combinagdes de polimeros,
também conhecido como materiais de parede, tendo como finalidade a protecdo do material
ativo contra as condicfes adversas, estender a vida Gtil, além de melhorar as propriedades de
liberacdo do seu contetldo (PEANPARKDEE et al., 2016).

Por isso, a industria tem usado a microencapsulacdo, pois 0os materiais encapsulados
podem ser protegidos do calor, umidade, oxidacdo, reacGes quimicas ou de outras condi¢des
extremas, aumentando a sua estabilidade e mantendo a viabilidade (SILVA et al., 2014).

Existem diversas técnicas de microencapsulacdo, as quais sdo divididas em métodos
fisicos, quimicos e fisico-quimicos e dependendo da natureza fisica da substancia do material
a ser encapsulada e do agente encapsulante, a aplicacdo e finalidade, o tamanho, textura e
forma das microcéapsulas, bem como o mecanismo de liberagdo do material a ser encapsulada
a técnica utilizada devera ser variada (JYOTHI et al., 2010; BANSODE et al., 2010).
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Dentre os diferentes métodos, a secagem por atomizacdo spray dryer, caracterizado
como um método fisico é a técnica mais comum de encapsulacdo de ingredientes
alimenticios, além de ser um método pratico, econdmico e mais comum para a obtencao de
produtos em pd, com custo de processamento menor, quando comparado a outros métodos
(SILVA et al., 2014).

A encapsulacdo por atomizacdo € uma operacdo unitaria usada para transformar
emulsdes liquidas em pods, (Figura 4) através da qual a substancia a ser encapsulada é
solubilizada ou dispersa em uma solucdo contendo o agente encapsulante, o que ¢é
posteriormente pulverizada, contribuindo para o aumento da rea de superficie numa corrente
de ar quente para obter um p0, instantaneamente. Habitualmente, é mais utilizado o ar ou,
mais raramente, um gas inerte como o nitrogénio. Cada gota é originada uma particula solida,
a qual é protegida pelo material encapsulante e que depois sdo recolhidas no ciclone
(MUNOZ-IBANEZ, 2015).

Figura 4 - Esquema simplificado da produgdo de microcapsulas por spray dryer.

Amostra

f~—4  Arde secagem

Ar comprimido

Ciclone

Microcapsula
em pod

Fonte: Adaptado de Comunian; Favaro-Trindade, (2016, p. 62).
(1) Emulsdo é pulverizada em uma corrente de ar quente; (2) Formacdo de goticulas em esferas sélidas; (3)
Revestimento da superficie externa com uma camada protetora (encapsulante); (4) Liberacdo do produto em pé.

De maneira geral, os compostos bioativos microencapsulados sdo avaliados atraves do
coeficiente de retencdo, que é o percentual em base seca, da massa da substancia de interesse
no produto final frente ao total presente antes da secagem, o qual pode ser influenciado pelo
agente encapsulante como também pelos pardmetros de processo utilizado. De acordo com
Sansone et al. (2011) os agentes encapsulantes afetam o rendimento e o coeficiente de
retencdo. Cai e Corke (2000) ao estudarem a influéncia da temperatura no processo de
secagem por spray dryer sobre a retencdo e estabilidade de betacianinas de amaranthus, os

autores sugeriram que 0s processos sejam conduzidos com temperaturas inferiores a 180°C.
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No estudo de Marques et al. (2014), os autores avaliaram os efeitos de concentragdes
de maltodextrina e da temperatura do ar de entrada sobre as propriedades fisicas do extrato de
milho verde seco por spray dryer e relataram que a combinagdo de uma temperatura do ar de
secagem de 163°C e uma concentragdo de maltodextrina de 2,67% (m/m) apresentou
melhores respostas aos pardmetros avaliados como, rendimento, umidade, atividade da agua,
solubilidade entre outros parametros de processo.

Como pode ser observado, as caracteristicas finais do produto séo influenciados por
diversos fatores, os quais compromete a estabilidade, além do coeficiente de retencdo como
outras caracteristicas quimicas e morfoldgicas (OLIVEIRA; PETROVICK, 2010).

Com o passar dos anos, a area de encapsulacdo tém progredido e a tecnologia de
microencapsulacdo por spray dryer tem se destacado com éxito na area de alimentos e
diversos trabalhos tém usado essa tecnologia para obter ingredientes estaveis, com menor
higroscopicidade, maior solubilidade entre outros fatores (COMUNIAN; FAVARO-
TRINDADE et al., 2016).

A encapsulacdo de extratos naturais ricos em compostos fenolicos ou de compostos
isolados tem sido extremamente estudada (RIBEIRO et al., 2015; ALVIM et al., 2016) e nos
ultimos anos pesquisas tém dado énfase ao encapsulamento de compostos bioativos extraidos
de diferentes fontes (TULINI et al., 2016; SAPONJAC et al., 2016; CALVO et al., 2017), por
causa da facilidade e as diversas vantagens que a encapsulacdo oferece, tanto na preservagédo
dos compostos bioativos, quanto a incorporacdo nos diversos sistemas alimentares (CAM et
al., 2014; RIBEIRO et al., 2015; PATEL, 2017).

Dessa forma, a microencapsulacdo deixa de ser somente um método de agregar
substancias a uma formulacdo alimentar, para tornar-se uma fonte de ingredientes totalmente
novos e com propriedades Unicas (ANEKELLA; ORSAT, 2013).

Devido ao potencial interesse da acerola, quanto a concentracdo de acido ascorbico
presente no fruto, diversos trabalhos existentes na literatura reportam a utilizagcdo do suco ou
polpa para a producdo de produtos mais estaveis empregando o processo de
microencapsulacdo. Na Tabela 1 é apresentado um resumo de alguns estudos na encapsulacéo

de extratos e produtos oriundos da acerola através da técnica por spray dryer.
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Amostra Parametros de processo  Material encapsulante  Composto bioativo Resultados Autores
Suco de acerola Temperatura de Maltodextrina DE 20 Acido ascorbico O capsul foi utilizado apenas Figueiredo,
secagem: 220 °C (15%) nos testes preliminares, sendo (1998)

Suco concentrado de
acerola verde e 4c.
Ascorbico sintético

Suco de acerola
verde clarificado
concentrado
organico

Temperatura de
secagem: 120°C

Bico atomizador: 1 mm
Pressdo de ar: 5kgf/cm?
Vazao de alimentagao:
3,2 mL/min

Temperatura de
secagem: 180 °C

Bico atomizador: 1 mm
Vazéo de alimentagio:
320

kg suco/hora

+ Goma arabica (5%)
Capsul*

Combinacéo de
Maltodextrina DE 20
(15%) + Goma arabica
(5%) e suco concentrado
(80%)

Maltodextrina organica

Acido ascérbico
natural e sintético

Acido ascérbico

descartado, porque alterou o
sabor e aroma do suco. Essa
propor¢cdo  forneceu  maior
protecdo ao &cido ascorbico.

A goma arabica foi mais eficaz
do que a maltodextrina na
retencdo do &cido ascoérbico
durante a secagem.

A avaliagdo da estabilidade na
proporcdo dos encapsulantes foi
eficiente na protecdo contra a
degradagdo da vitamina C,
sendo mais eficaz do que para o
sintético, principalmente nas
temperaturas de armazenamento
de35e45°C.

Verificou-se que a perda do
acido ascérbico do inicio ao fim
do processo foi de 80,65%. A

microencapsulacdo apresentou
maior  estabilidade  quando
comparado ao produto

liofilizado.

Righetto e Neto,
(2006)

Tanaka et al.
(2007)
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Amostra Parametros de processo Material encapsulante  Composto bioativo Resultados Autores
Extrato aquoso Temperatura de secagem: 185°C Maltodextrina DE 10 Efeito da temperatura  Proporcao apresentou condicGes Moreira
de residuo de  Bico atomizador: 0,7 mm (50%) e goma de sob parametros de 6timas para uma menor et al.
acerola Vazéo do ar comprimido: 1,23 kg.ht  cajueiro (50%) processo higroscopicidade e maior (2009)
madura Vazédo do ar de secagem: 5,51x 10* Proporcdo de fluidez.
kg.h? encapsulante/sélido: 5:1
Vazéo de alimentacdo: 0,49 kg.h!
Extrato aquoso Temperatura de secagem: 170°C Maltodextrina DE10 e Antocianinas e 4cido Para as condigfes 6timas foram Moreira
de residuo de  Bico atomizador: 0,7 mm goma de cajueiro ascorbico temperatura a 170 °C na etal
acerola Vazdo do ar comprimido: 8,4x 10* Concentragdes de proporcao de (2010)
madura m3.h substituicdo percentual encapsulante/solido:5:1.A
Vazdo do ar de secagem: 37,5 m®. h! de maltodextrina (20, maltodextrina pode ou ndo ser
Vazéo de alimentacdo: 4,9x 10* 50, 79,8 e 100%) substituida (total ou parcial),
haja vista que a goma de
cajueiro, ndo apresentou
alteracbes  significativas na
retencédo dos compostos
estudados.
Suco de Temperatura de secagem: 180°C Maltodextrina (10%) +  Antocianinas, acido A formulagdo com amido Pagani et
acerola Pressdo de atomizacao: 7 bar Capsul (10%); ascorbico e modificado e maltodextrina al. (2011)

Vazéo de ar de secagem: 700 L.h'
Vazdo de alimentacdo: 34 mL.min

maltodextrina(10%) +
concentrado proteico
(10%) e
maltodextrina(6,7%) +
Capsul (6,7%) +
concentrado proteico
(6,7%)

carotendides

apresentou maior retengdo dos
compostos estudados, no
entanto o concentrado proteico
e maltodextrina  apresentou
melhores resultados para a
estabilidade de antocianinas
totais e carotenoides.
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Amostra Parametros de processo Material encapsulante Composto bioativo  Resultados Autores
Polpa Temperatura de secagem:  Maltodextrina DE20 Acido ascorbico A concentracdo de 17,13% de encapsulante Ribeiro et
comercial de 112 a 168 °C (Concentragbes que e a temperatura de 154 °C foram as al. (2014)
acerola Vazéo de alimentacdo: 0,5  variaram de 4,9 a 19,1%) condi¢des Gtimas para a obtencdo de um pé

L.h'? com caracteristicas fisico-quimica desejavel.

Vazao do ar de secagem:

3,5L.stVazdo de ar

comprimido: 30 L.min?
Suco de Temperatura de secagem:  Maltodextrina DE 10 e 20  Acido ascorbico De acordo com os resultados os parametros Santos,
acerolaverde 165e175°C (Concentrag0es de 10, 15 6timos foram: temperatura de 165°C, (2014)

Bico atomizador: 0,7mm; e 20%) utilizando maltodextrina com dextrose

Vazao do ar de secagem: equivalente de 20 % a uma

35 m3.ht concentracdo de 20% com  vazdo de

Vazéo de alimentacéo: 9 alimentagdo de 9 mL.min, fluxo de ar de

el5 mL.mint 670 L.h! e taxa de aspiracdo de 35 m3.h-1.

Fluxo de ar comprimido: Nestas  condicbes  obteve  maiores

473e 670 L.h? rendimento e teor de &cido ascorbico.

Taxa de aspiragéo: 25, 30 e Dando continuidade ao estudo para a

35m3.h? elaboracdo de sorvete enriquecido com

Vitamina C.

Polpa de Temperatura de secagem: Maltodextrina DE 12 Acido ascérbico O po6 apresentou atividade antioxidante e Garcia,
acerola 120 °C (Concentracédo de 5%) alta concentragdo de vitamina C, quanto ao (2016)
comercial Bico atomizador: 2,0 mm estudo de estabilidade, houve maior

Vaz&o de alimentacédo: 20
mL.min-

degradacdo da vitamina armazenada a 40 °C
por 30 dias. Posteriormente o extrato seco
foi incorporado em filmes de desintegracéo
oral para administracdo de vitamina C.

Fonte: Proprio autor.
*Né&o informado.
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Mediante aos trabalhos existentes na literatura, o principal foco envolvendo a
encapsulacdo de produtos e subprodutos de acerola estdo relacionados com a preservacéo do
acido ascérbico, além do interesse na utilizacdo de técnicas de processamento para prolongar
a vida pos-colheita, por ser um fruto extremamente perecivel. No entanto, poucas
investigacGes mencionam avaliagdo dos compostos bioativos em residuo de processamento de
acerola e ndo ha trabalhos cujo foco tenha sido a extracdo e encapsulacdo de diferentes
residuos agroindustrias oriundos de acerola verde e a influéncia do processo de secagem sobre

as caracteristicas das microparticulas obtidas.
2.5.1 Material encapsulante

Compostos naturais como sabores, aromas, vitaminas, minerais, carotendides, 6leos
essenciais, sao encapsulados por diversos fins. Uma das principais razdes é a protecdo dos
componentes ativos que sdo sensiveis ao oxigénio, pressdo, calor, luz e agua, além das
alteracbes fisicas como mudanca de calor, pressdo ou pH durante o processamento do
produto. Por isso, a escolha dos materiais encapsulantes precisa ser realizada dando maior
énfase aos que possuem as caracteristicas de mascarar 0 gosto, aroma e sabor, assim como
alteracéo de cor, forma de dissolucéo e liberagcdo controlada (VASISHT, 2014).

Dentre os diferentes tipos de encapsulantes comercializados a goma arabica, o
alginato, a quitosana, a carragena, carboidratos, o amido, a maltodextrina dentre outros tem
sido utilizados para aplicacdo como material encapsulante (JACKSON; LEE, 1991).

E diversos estudos nos ultimos anos tem dado énfase em avaliar a utilizacdo de
diferentes encapsulantes, com o objetivo de apresentar materiais de parede com caracteristicas
desejaveis, além de fornecer bons resultados sobre o produto final (MAHDAVI et al., 2016;
OUTUKI et al., 2016; WANG et al., 2017).

Dentre os principais encapsulantes utilizados a maltodextrina e goma arabica tem se
destacado por apresentar alta solubilidade e baixa viscosidade, que sdo condi¢des importantes
para 0 processo de secagem por pulverizacdo e a combinacdo entre esses materiais tem se
mostrado mais eficiente do que utilizados separadamente (FAZAELI et al., 2012).

E de suma importancia & escolha do material encapsulante na técnica por spray dryer,
em virtude que € ele que objetiva manter a estabilidade e a qualidade dos produtos finais,
além de ser capaz de reduzir a higroscopicidade dos pos facilitando o processo de secagem
(OLIVEIRA; PETROVICK, 2010).

As maltodextrinas sdo um polimero sacarideo nutritivo, ndo doce, de cor branca,

constituida por unidades D-glicose ligadas por cadeia al-4, sendo as mais adequadas para
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encapsulagdo de acidos fendlicos e antocianinas. As maltodextrinas com grau de equivaléncia
(DE) entre 10 e 20 garantem maior estabilidade fisica a matriz da parede, pois sd0 menos
higroscopicas evitando a aglomeracdo das particulas (BAKOWSKA-BARCZAK;
KOLODZIEJCZYK, 2001).

Quanto a goma arabica também conhecida como goma acécia é constituida por um
arranjo altamente ramificado de galactose, arabinose, ramnose e acido glucurénico, contendo
ainda cerca de 2% de um componente protéico ligado covalentemente a esse arranjo
molecular, exercendo um papel fundamental na determinacdo das propriedades emulsificantes
da goma (RANDALL; PHILLIPS; WILLIAMS, 1988).

Tem sido bastante empregada como material encapsulante por diversos fatores como,
baixa viscosidade, solubilidade, boas propriedades emulsificantes, sabor suave, e por essa
razdo é muito utilizada pelas industrias alimenticias (RIBEIRO; SERAVALLI, 2004). No
entanto, tem um custo elevado e problemas de disponibilidade, j& que é produzida em regibes
sujeitas a variagdes climaticas. Assim, a busca por substitutos totais ou parciais para a goma
arabica tem sido incentivada (McNAMEE; O’RIORDAN; O’SULLIVAN, 1998;
GHARSALLAOUI et al., 2007).
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3 OBJETIVOS
3.1 Objetivo Geral

Caracterizar a polpa dos frutos de diferentes cultivares de acerola verde e os residuos
resultantes do processamento industrial de suco concentrado de acerola verde, obter extrato da
farinha do residuo, bem como caracterizar e encapsular pela secagem por spray dryer
utilizando diferentes encapsulantes comerciais e temperaturas do ar de entrada de secagem.

3.2 Objetivos Especificos

e Realizar a caracterizacdo fisico-quimica das polpas de trés variedades de acerola verde
a partir das frutas in natura e dos diferentes residuos agroindustriais provenientes da obtengéo

do suco concentrado;

e Obter o extrato liquido das farinhas dos residuos agroindustriais;

e Avaliar a atividade antioxidante in vitro dos extratos e das diferentes variedades de
acerola pelos métodos de DPPH, ABTS, FRAP e ORAC;

e Determinar o contetdo de fendlico e flavondides totais dos extratos e das diferentes

polpas de acerolas verdes;

e Microencapsular por secagem em spray dryer 0s extratos obtidos avaliando a
influéncia da temperatura de secagem e o tipo de encapsulante sobre o teor dos compostos

fenélicos e flavondides;

e Obter as melhores condicBes de atomizacdo quanto a caracterizacdo das
microparticulas e os parametros de processo (rendimento, eficiéncia de encapsulacao,
atividade de agua, umidade, medicdo de cor, solubilidade, higroscopicidade, densidade
aparente e densidade compacta), morfologia (MEV e tamanho de particula) e conteddo de

compostos fendlicos, flavondides totais e o potencial antioxidante;

e Selecionar as melhores condi¢gdes de atomizacdo do extrato liquido dos diferentes

residuos de acerola verde, visando a obtencao de um produto rico em compostos fenolicos.



35

4 MATERIAL E METODOS

A pesquisa foi desenvolvida no Laboratério de Flavor e Analises Cromatogréficas
(LAF), pertencente ao Programa de P0s-Graduacdo em Ciéncia e Tecnologia de Alimentos
(PROCTA) e nos Departamentos de Engenharia de Materiais da Universidade Federal de
Sergipe — UFS, Brasil.

4.1 Padroes e Reagentes

Trolox (6-hidroxi-2,5,7,8-tetrametilcromo-2- acido carboxilico), ABTS (acido 2,20-
azino-bis (3-etilbenzotiazolina-6- acido sulfénico), DPPH (2,2-difenil-1-picrilhidrazila),
AAPH (dicloreto de 2,2 —Azobis (2-amidinopropano), fluoresceina, reagente FRAP, sulfato
ferroso, Folin-Ciocalteu, carbonato de sodio, cloreto de aluminio, DNS (Acido 3,5-
Dinitrosalicilico), metanol, alcool etilico (PA) foram obtidos da Sigma-Aldrich e Fluka
Analytica (St Louis, Missouri, USA). Acido oxalico, 2,6-diclorofenol indofenol (DCPIP)
obtidos da Vetec Quimica Fina Ltda (Duque de Caxias, Rio de Janeiro, Brazil). Acetona
adquirido da Synth (Diadema, Séo Paulo, Brasil) e carbonato de calcio da Cromoline Quimica
Fina (Diadema, S&o Paulo, Brasil).

Como materiais encapsulantes foram utilizados maltodextrina DE 20 (Loba Chemie,
Mumbai, India) e goma arabica PA da Dindmica Quimica (Sao Paulo, Brasil).

Agua ultrapura foi obtida de um sistema Milli-Q (Millipore, Direct- Q 3 UV,

Darmstadio, Alemanha).
4.2 Matéria-prima

O processo de obtencdo do suco concentrado de acerola verde consiste de uma série de
etapas industriais em grande escala que geram, além do suco, outros subprodutos do processo.

A Figura 5 ilustra o rendimento tedrico de produtos e subprodutos obtidos a partir de
100 kg de acerolas, de acordo com a empresa. Para a realizacdo dos experimentos foi utilizado
os residuos obtidos do processo de concentracdo de suco de acerola verde pela empresa
Niagro - Nichirei do Brasil Agricola Ltda., localizado no distrito industrial de Petrolina, no
estado de Pernambuco, Brasil.

Foram coletadas amostras de dois tipos de residuos (sementes e decanter), obtidos em
diferentes etapas do processo. O residuo era composto de diferentes variedades de acerola
verde, conforme adotadas na industria: Flor Blanca, Costa Rica e Junko, proveniente de 230



36

produtores da regido do Vale do Submédio S&o Francisco. Esses residuos selecionados
provinham de acerolas que foram colhidas entre os meses de abril e maio de 2017.

Figura 5 - Rendimento tedrico dos produtos e subprodutos da obtencdo de suco de acerola verde

concentrado, a partir de 100 kg da fruta.

Acerola verde

(100 kg)

Sementes l( \1, \ Polpa do decanter

10kg  concentrado (melaco) 17 kg

10 kg

Fonte: Proprio autor

O residuo da acerola constituido por sementes foi recolhido apds o despolpamento dos
frutos, atraves de uma despolpadeira mecanica utilizando uma peneira com mesh de 2 mm e
posteriormente foi coletado o residuo do decanter, como o préprio nome ja diz, resultante da
etapa de decanter. Os residuos foram acondicionados em sacos de polipropileno em porcdes
de 1 kg, totalizando 8 kg para cada amostra, em seguida foram congelados a -18 °C e
posteriormente foram armazenados em caixas de poliestireno expandido (isopor) contendo
gelo reutilizavel rigido e transportados para o LAF. Os residuos permaneceram congelados a -
18 °C, até o preparo dos extratos e andlises, Figura 6.

Figura 6 - Residuo de acerola verde: A) decanter; B) sementes.

Fonte: P'réprio aAtlthor.“

Foram cedidas também diferentes variedades de acerola (Figura 7) na maturidade
fisiologica verde com mais de 75% da casca com coloracéo verde (CARVALHO; MANICA,
1994), as quais sdo utilizadas no processo para a obtencdo do suco de acerola verde
concentrado. Os frutos foram acondicionados em sacos de polipropileno em porcdes de 2 kg

para cada variedade, sendo submetidos as mesmas condi¢fes dos residuos, exceto o
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congelamento, pois os frutos permaneceram apenas em temperatura de resfriamento até o

momento das analises fisicas.

Figura 7 - Acerola verde: A) Costa Rica; B) Junko e C) Flor Branca.

A B

y

Fonte: Préprio autor.

4.3 Etapas do trabalho

O objetivo desse topico € descrever as etapas que foram realizadas durante a execucao
dos experimentos, a fim de facilitar a apresentacdo e compreensdo no cumprimento das
tarefas. O experimento foi desenvolvido em duas etapas distintas, apresentadas na Figura 8 e
descritas abaixo:
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Figura 8 - Esquema das atividades que foram realizadas na pesquisa.

1° Etapa Coleta das

amostras

Caracterizagéo

[[ Residuos (sementes e Caracterizagdo | Acerolas verdes Fl’sica

polpa do decanter) Fisico-Quimica

] ] Selegao/Lavage Despolpamento
Desidratacio Trltu_ragapl Obtengéo dos
Peneiragdo extratos <
I N - N 1 . Caracterl_zagao Fenolicos e
. Quimica Flavonéides totais
Flavonoides Atividade

Fenolicos totais

totais antioxidante I \
atividade
antioxidante
—————————————— ——
2° Etapa Extrato ]
Rendimento, cor, aw, | )
umidade, densidade e [_‘ - ~ MEV e Tamanho de
. - Microencapsulacéo (Spray Dryer
higroscopicidade P |§ (Spray Dry )] particulas

]
Rompimento das
microcapsulas
[ I

I I ]
) ) ) ) 1
- . . Atividade
_[ fr‘:'cfi'ssnlj’,':@gg ] Solubilidade ] Fendlicos totais ] Flavonéides totais A

Fonte: Préprio autor.

A 1° etapa teve como finalidade avaliar as caracteristicas fisico-quimicas dos residuos
agroindustriais (in natura e desidratado) e as polpas das diferentes variedades de acerola
verde. Posteriormente, com a obtencdo dos extratos dos residuos desidratados, foram
avaliados os compostos bioativos e o potencial antioxidante. Foram utilizados trés lotes
diferentes de cada residuo. As condicGes de extracdo otimizada utilizada nos residuos também
foram empregadas para os frutos.

Na 2° etapa teve como objetivo elaborar as microcapsulas provenientes dos extratos
liquidos dos diferentes residuos estudos e posteriormente avaliar as microcapsulas obtidas

através das andlises de caracterizacéo fisica, quimica e morfoldgica.
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4.4 Procedimento experimental

441 Etapa 1: Determinacdo dos compostos bioativos dos residuos
agroindustriais e dos frutos de acerola verde e obtencéo dos extratos fenélicos

Como citado anteriormente serd detalhado cada experimento, como pode ser

observado na Figura 9, a seguir.

Figura 9 - Fluxograma de desenvolvimento das atividades da 1° Etapa.

Residuos: Sementes e Polpas:
decanter Costa rica, Junko e
Flor branca

v

Caracterizacao Fisico-quimica:
umidade, °Brix, aw, acidez, pH,
acido ascorbico e carotendides.

Caracterizacao
Desidratagao: Fisico-quimica:
(Secagem em estufa com .Flrmeza, cor,
circulacéo de ar) =»| umidade, °Brix, aw,
Temperatura: 55 °C acidez, pH, &cido
W ascorbico e
carotendides.

Trituracdo em processador/
Peneiracdo (32 mesh)

v

Obtencéo dos extratos
(Otimizacéo da extracdo)

4

Caracterizacao dos extratos:
Compostos fendlicos e flavondides totais;
Atividade antioxidante - DPPH, ABTS, FRAP e ORAC

Fonte: Préprio autor.
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4.4.1.1 Preparo das amostras

4.4.1.1.1 Fracionamento dos frutos

Os frutos foram selecionados manualmente, com base em auséncia de danos
mecanicos, sanidade e uniformidade de cor. Posteriormente foram higienizados por imerséo
em solucdo clorada (hipoclorito de sodio) a 30 ppm, enxaguados em &gua corrente e
distribuidos sobre uma bancada para secagem natural.

Inicialmente os frutos foram analisados quanto a compressdo (texturémetro) e analise
de cor para a determinacdo da maturidade. Para dar continuidade a realizacdo dos
procedimentos analiticos nas diferentes variedades de acerolas, cada unidade experimental foi
composta por 30 frutos escolhidos de forma aleatéria. Foram despolpados para a separacdo da
parte comestivel (polpa e casca) e semente de forma manual. Ap6s o despolpamento as
amostras foram trituradas em um processador (modelo Mixer Grinder Divo, marca Morphy
Richards, india) e armazenadas em pequenas porcdes e congeladas a -18 °C até o momento

das analises fisico-quimicas.

4.4.1.1.2 Residuos de acerola verde

Os residuos de acerola verde foram removidos do congelador e colocados para
descongelar sob refrigeracdo antes da secagem. Foi separada uma parte de cada residuo para a
determinacdo de algumas andlises fisico-quimicas, os quais foram armazenados em pequenas
porcdes em embalagens de polietileno e congelados até 0 momento das analises. As amostras
foram desidratadas separadamente em estufa com circulacdo e renovacdo de ar (Marconi,
modelo MA 035/5, Sdo Paulo, Brasil). Onde os residuos das sementes e decanter foram
dispostos em bandejas e desidratados a 55 °C. Para 0 acompanhamento da perda do teor de
agua durante o processo de desidratacdo, foram realizadas pesagens das amostras com peso
inicial de 10 g no inicio e posteriormente em intervalos regulares, até a obtencdo da massa
constante.

Apdbs a desidratacdo as amostras foram trituradas separadamente em um processador
(modelo Mixer Grinder Divo, marca Morphy Richards, india) e peneiradas para obtencio de
um pd, com um didmetro médio de particula de 500 mm, o qual foi determinado na utilizac&o
de peneira de aco inox (Bertel, Sdo Paulo, Brasil). Posteriormente foram embaladas e
armazenadas ao abrigo da luz até o momento da obtencdo dos extratos liquidos e analises

fisico-quimicas
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4.4.1.2 Analises fisico-quimicas das matérias-primas

Os residuos agroindustriais in natura (semente e decanter), bem como nos residuos
desidratados e as trés variedades de acerola verde foram avaliados de acordo com as anélises
propostas no fluxograma da 1° etapa, bem como a determinacdo dos compostos bioativos,
conforme as metodologias a seguir.

Para a realizacdo das analises de umidade, potencial hidrogenidnico (pH), acidez
titulavel e solidos soluveis totais foram realizadas conforme as Normas Analiticas do Instituto
Adolfo Lutz (IAL, 2008).

4.4.1.2.1 Umidade

Aproximadamente 5g da amostra foi seca pelo método de secagem direta em estufa a
105 °C. O resultado foi expresso em porcentagem de umidade da amostra.

4.4.1.2.2 Atividade de agua (aw)

A atividade de &gua foi obtida através de leitura direta em medidor eletrénico da
AQUA LAB (4 TEV, USA), de acordo com as especificacbes do equipamento.

4.4.1.2.3 Acidez titulavel

A acidez titulavel foi determinada por titulacdo. Aproximadamente 5 g de amostra
foram diluidas em 50 mL de agua destilada, em seguida, foi transferido para um erlenmeyer
de 125 mL e adicionado trés gotas de solucdo de fenolftaleina a 1%. A titulacdo foi realizada
utilizando solugdo de NaOH 0.1 M e fator de correcdo de 0.1, sob agitacdo constante. O teor
da acidez foi expresso em percentagem de acido malico por grama de amostra.

4.4.1.2.4 Potencial Hidrogeni6nico (pH)

Para determinacdo do potencial hidrogenidnico (pH) foi utilizado um potenciémetro
digital de bancada da marca Hanna Instruments, modelo HI 2221 (Sdo Paulo, Brasil).
Aproximadamente 5 g da amostra foram adicionadas a 50 mL de &gua destilada e
posteriormente homogeneizada por 10 minutos em agitador magnético. Apés esta etapa foi
realizada a leitura do pH. O potencidmetro estava previamente calibrado com as solugdes

tampdes pH 7,0 e pH 4,0.
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4.4.1.2.5 S6lidos Sollveis Totais

Os solidos soltveis foram determinados por medicdo direta em refratdmetro digital de
bancada modelo DAS E-SCAN (Estados Unidos). O resultado foi expresso em °Brix.

4.4.1.2.6 Acido Ascérbico

O é&cido ascorbico foi determinado de acordo com a metodologia descrita pela AOAC
(1984) modificado por Benassi e Antunes (1988). Para a determinagdo foi utilizado 5g de
amostra diluida em 50 mL de acido oxalico a 2% e posteriormente foi retirado uma aliquota
de 7 mL e titulado em solucéo de DFI (2,6 dicloro-fenol-indofenol), previamente padronizada.

O resultado foi expresso em mg de acido ascorbico/100 grama de amostra.

4.4.1.2.7 Determinacao de carotenoides e clorofila

A determinagdo do teor de carotenoides e clorofila foi realizada de acordo com a
metodologia proposta por Lichtenthaler (1987). Aproximadamente 2g de amostra foi
homogeneizada com carbonato de célcio em 7 mL de acetona a 80%. O extrato foi filtrado e
lavado por mais duas vezes com acetona a 80% até completar o volume para 25 mL. Todo o
procedimento foi realizado no escuro. As absorbancias do extrato foram lidas no comprimento
de ondas de 646,8 e 663,2 para a determinacdo do conteudo de clorofila a (Ca) e clorofila b
(Cb) e 470 nm para carotenoides, sendo utilizada acetona 80% como branco. As
concentra¢fes foram determinadas de acordo com as equagdes proposta pelo método e 0s
resultados expressos em pg por grama de amostra.

4.4.1.2.8 Analise de cor

Para a determinacdo do grau de coloracéo das cascas das acerolas verdes foi realizada
analise da cor através do colorimetro (CHOMA METER, modelo CR 400, Konica Minolta
Inseng, Japdo) O iluminante escolhido foi o D65, recomendado pela CIE (Comissdo
Internacional de lluminacéo), por representar a luz média do dia. O equipamento foi calibrado
antes das leituras.

Foi utilizada a escala de cor CIELAB que definem a cor em um espaco tridimensional,
onde foram medidos os parametros L*, a* e b*, no qual L representa uma medida aproximada
de luminosidade, a qual cada cor pode ser considerada como equivalente a um membro da

escala de cinza, entre preto e branco, levando valores dentro da faixa de 0 a 100. A
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coordenada a* possui valores positivos para cores avermelhadas e valores negativos para 0s
esverdeados, enquanto que b * possui valores positivos para cores amareladas e valores
negativos para os azulados. Foi obtido também as coordenadas esféricas do angulo Hue e

Choma por meio das equacbes 1 e 2 :

HUE = arctg (b* / a*) (Eq.1)
CHOMA = (a*2 + b*2) (Eq.2)

4.4.1.2.9 Analise de perfil de textura (TPA)

A firmeza das acerolas verdes foi analisada por teste de penetracdo utilizando um
analisador de textura digital (modelo CT3, Brookfield Engineering Laboratories, USA). Os
frutos foram colocados em uma plataforma de forma central, equipado com uma célula de
carga de 25 kg e uma sonda cilindrica (TA3/100) para simular a forga exercida, a qual foi
programada para penetrar 7 mm na amostra a uma velocidade de 1,5 mm/s, sendo selecionado
o teste TPA (Texture Profile Analyses), onde € possivel medir a resisténcia da polpa a
penetracdo com ruptura. Para a obtencdo dos dados o analisador de textura era conectado a
um software (TexturePro CT3 V1.2 Build 9), sendo gravados para posterior tratamento dos
dados. Todas as medidas foram realizadas em triplicata e os valores foram expressos em

Newton (N), considerando a média das leituras.

4.4.1.3 Obtencao dos extratos fenolicos dos residuos desidratados da acerola verde

Apds a obtencao dos residuos desidratados foram realizados ensaios preliminares para
definir concentracdo de etanol e método de extracdo, devido a escassez de informacdo sobre
extrato de acerola verde como dos residuos. Portanto, as condi¢es foram baseadas conforme
dados citados na literatura e a melhor condicdo foi determinada através das analises e
comparacdo dos resultados das variaveis dependentes (compostos fenolicos e flavondides).
Definindo assim a extragdo que apresentar melhor resultados.

Para obtencdo dos extratos dos residuos foi preparado etanol aquoso a 50 e 70% (v/v)
através da diluicdo de etanol absoluto a 99,5% com agua destilada obtida através de um
sistema Milli-Q. Foram obtidos extratos utilizando-se a proporcéo de solido com quantidades

exatamente conhecida e solvente na proporcdo de 1:10 (massa em gramas dos residuos
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desidratados : volume em mL da solucdo extratora). Os sélidos e os solventes foram
colocados em contato em erlenmeyer devidamente vedados para evitar perdas por evaporagao.

Os métodos utilizados foram por extracdo assistida por ultrassom (modelo, USC-
1400A, Unique, Sdo Paulo, Brasil) com frequéncia ultrassonica de 40 khz, a 40 °C, enquanto
para a realizagdo da extracdo por maceracdo as amostras foram mantidas em banho-maria
utilizando uma chapa aquecedora (modelo, SL-140/D, Solab, Piracicaba, S&o Paulo, Brasil) a
50 °C com agitagdes ocasionais. Sendo fixado o tempo de extracdo de 60 minutos. A
temperatura foi monitorada através de um termémetro digital.

Afim de comparacdo foi realizado também uma extracdo com hidrolise acida, de
acordo com a metodologia proposta por Rezende, Nogueira e Narain (2017), sendo preparado
etanol aquoso a 46,49% (v/v) e a proporcdo de sélido: solvente na proporgédo de 1: 8,66. Foi
utilizado ultrassom (modelo, USC-1400A, Unique, Sdo Paulo, Brasil) com frequéncia
ultrassonica de 40 khz, a 30 °C por 30 minutos.

Os experimentos foram realizados em triplicata. Ap0s a extragdo, as amostras de cada
tratamento foram centrifugadas através de uma centrifuga (modelo, 5810R, Epperdorf AG,
Hamburgo, Alemanha) a 6000 g a 20°C por 10 minutos. O sobrenadante (extrato) foi coletado
e acondicionado em frasco ambar devidamente identificado e armazenado em freezer a -18 °C

até o momento da realizacdo das analises quimicas.

4.4.1.4 Analises espectrofotométricas

Para a realizacdo das andlises espectrofotométricas os extratos liquidos da semente e
decanter desidratados foram diluidos conforme a faixa do analito de cada analise. As leituras
foram realizadas em um espectrofotdmetro de microplaca com 96 pocos (SpectraMax M2,
Molecular Devices). O total de trés pocos foi utilizado por amostras, de modo que cada
medida era uma média de trés repeticdes. Foram realizadas também anéalises da polpa das trés

variedades de acerola verde, com base na extragdo otimizada.

4.4.1.4.1 Determinacédo de fendlicos totais

A concentracdo de fenolicos totais foi determinada pelo método espectrofotométrico
com Folin-Ciocalteu, de acordo com a metodologia de Singleto e Rossi (1965). O contetido
total de fenolicos foi determinado a 765 nm depois de reagir com o reagente Folin-Ciocalteu.

O acido galico foi usado como padrdo e as concentracdes fenolicas nas amostras foram
expressas como miligrama equivalente de acido galico (EAG) por grama de amostra em base

Seca.
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4.4.1.4.2 Determinacgdo de flavonoides totais

A concentracdo de flavondides foi determinada segundo a metodologia de Gonzélez —
Aguilar et al. (2007). O contetdo total de flavonoides foi determinado a 415 nm, zerado com
branco dos reagentes sem adicdo de amostra. Os resultados foram calculados de acordo com a
equacdo referente a curva de calibracdo que foi construida com concentracdes de quercetina
variando de 0 a 300 mg.mL™ e os resultados foram expressos por miligrama de quercetina por

grama de amostra em base seca

4.4.1.4.3 Atividade de sequestro do radical DPPH

A atividade antioxidante foi determinada pelo método direto de sequestro de radicais
livres (DPPH - 2,2 difenil-1-picrilhidrazil) de acordo com Kim et al. (2002). A leitura foi
realizada a 517 nm apds 30 minutos utilizando etanol P.A. como branco. O padrao analitico
Trolox foi utilizado para a construcdo da curva analitica nas concentracdes de 1,0 a 2,5
UM.mL? e os resultados foram expressos como pmol equivalente de Trolox por grama de

amostra em base seca.

4.4.1.4.4 Atividade de captura do radical livre ABTS

A determinacdo da atividade antioxidante pelo o método ABTS (2,2-azino-bis-(3-etil-
benzotiazolina-6-acido sulfonico) foi utilizada conforme metodologia descrita por Re et al.
(1999).

O radical catiénico (ABTSe) foi produzido através da reacdo de 5 mL de radical ABTS
(7 mM) com 5 mL de persulfato de potassio (1,40 mM). A mistura foi mantida no escuro a
temperatura ambiente durante 16 horas previamente as analises. Para este ensaio, a solugédo
ABTS foi diluida com etanol para ajuste da absorbéncia inicial de 0,700 a 734 nm. A
atividade de eliminacéo radical ABTS das amostras foram determinadas através da taxa de
decaimento na absorbancia a 734 nm, determinado no tempo t = 0 min e no tempo t = 6 min
apos a adicdo de amostras. Para o calculo da quantificacdo foi utilizada a equacdo da reta da
curva padrdo que serd construida com diferentes concentracdes de Trolox contendo 0, a 100
mM.mL?. Os resultados foram expressos como pmol equivalente Trolox por grama de

amostra em base seca.
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4.4.1.4.5 Atividade antioxidante pelo método de reducéo do ferro — FRAP

A determinacdo da atividade antioxidante pelo o método FRAP (Ferric Reducing
Antioxidant Power) foi determinada de acordo com a metodologia proposta por Thaipong et
al. (2006).

Para a realizacdo da analise, o reagente FRAP foi preparado no momento da analise,
através da mistura de 25 mL de tampéo acetato (pH 3,6) com 2,5mL de solu¢do TPTZ (10
mM ) e 2,5 mL de cloreto férrico hexa-hidratado (20 mM), logo apds a solucéo foi aquecida a
37 °C antes da utilizacdo nas analises. A absorbancia foi lida a 593 nm apds 30 minutos em
repouso no escuro e o espectrofotdmetro foi zerado com a solugéo FRAP.

O potencial antioxidante foi determinado com base na curva de calibragdo utilizando
Trolox em concentracdes que variaram entre 0 e 150 mg.mL™. Os resultados foram expressos

em pumol equivalente ao Trolox por grama de amostra em base seca.

4.4.1.4.6 Capacidade de absor¢ao do radical oxigénio (ORAC)

Para a realizacdo da andlise pelo método ORAC (Oxygen Radical Absorbance
Capacity) foi utilizado a metodologia proposta por Albarici et al. (2009).

No ensaio foi utilizado um tampao fosfato 75 mM (pH 7,4) para preparar amostras e
solucgdes Trolox. Foi adicionado em cada tubo 1,50 mL de solucéo de trabalho de fluoresceina
(63 mmol/L) e 0,75 mL da amostra previamente diluida e encubada a 37° C por 15 minutos.

Depois foram adicionados 0,75 mL de solu¢cdo de AAPH. A diminuicdo da
fluorescéncia foi monitorada cineticamente a cada 10 minuto por 24 horas, através do
programa do equipamento do espectro fluorimetro utilizado. O pico de absorcdo da
fluoresceina foi dado nos comprimentos de onda 485 nm para excitacdo e 520 nm o de
emissdo. A atividade antioxidante foi expressa como area sob a curva de fluorescéncia
integrada ao longo do tempo. O resultado foi interpolado ao grafico do padrdo Trolox nas
concentracdes contendo de 2,5 a 100 uM e os resultados foi expresso como pM equivalentes

ao Trolox por grama de amostra em base seca.
4.4.1.6 Determinacgao do extrato seco (rendimento de extragao)

O teor de extrato seco foi determinado de acordo com a metodologia proposta pela
AOAC (2005). Aliguota de 5 mL de cada extrato liquido foram exatamente medido e
transferido para capsulas de porcelana previamente taradas. Posteriormente foram colocados

em banho-maria, etapa de evaporacdo do solvente, até que as amostras ficassem com
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aparéncia seca, em seguida, foram levadas para estufa a 105 °C, até peso constante. As
capsulas foram novamente pesadas e calculadas o teor de sélidos. Os resultados foram
expressos em % de matéria seca, de acordo com a Equacéo 3.

Massa - Massajjci
Extrato seco % = final nidal x 10 (Eq. 3)
Massa final

4.4.2 Etapa 2: Obtencdo das microparticulas pela técnica de atomizacéo por

Spray Dryer

Com base nos resultados da etapa anterior, foi dada sequéncia ao trabalho com o
objetivo de determinar as condi¢des 6timas de microencapsulacdo, como pode ser observado

no esquema da Figura 10.

Figura 10 - Esquema das atividades da 2° Etapa (Microencapsulag&o por spray dryer).

( Extrato )
v

Microencapsulagio

(spray dryer)
1
Tipos de encapsulantes: Temperatura do ar de
Maltodextrina; secagem:
Goma arabica; 140 °C e 160 °C
Maltodextrina : goma arabica
| | J

v v

Fisicas: Rendimento, umidade
aw, cor, densidade e
higroscopicidade

Morfoldgicas:
(MEV e Tamanho de particulas)

v

Rompimento das microcépsulas:
Eficiéncia de encapsulagdo; Solubilidade, Fendlicos, Flavonoides totais e
Atividade Antioxidante.

Fonte: Préprio autor
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4.4.2.1 Microencapsulagéo por spray dryer

4.4.2.1.1 Elaborac&o das microparticulas

Para obtencdo das solucBes os encapsulantes foram dissolvidos no préprio extrato,
sendo combinada a concentracdo de encapsulante sobre o volume total de extrato utilizado
(100 mL), exceto para amostra controle, a qual foi preparada sob as mesmas condi¢Ges
experimentais, mas sem encapsulante. Para uma melhor solubilizag&o a mistura foi submetida
a agitacdo em incubadora shaker (SL 222/Solab) com rotacdo de 200 rpm a 35°C por 10
minutos para uma completa homogeneizagdo. Durante o processo de secagem a solucdo foi

mantida sobre agitacdo a temperatura ambiente.

4.4.2.1.2 Processo de microencapsulacao

O processo de microencapsulacao foi realizado utilizando a técnica de atomizagdo com
secagem em spray dryer (modelo LM MSD 1.0 — Labmagq, Brasil) com camara de secagem de
500 mm de didmetro e 1800 mm de altura com capacidade de secagem de 1,0 L de &gua por
hora. Foi utilizado o bico de pulverizacdo de 1,0 mm de diametro.

A otimizacdo do processo foi realizada para os parametros de temperatura e tipos de
encapsulantes. Os ensaios foram conduzidos para temperatura do ar de secagem (140 e 160
°C), encapsulantes (maltodextrina, goma arébica e a combinacdo de maltodextrina: goma
arabica), sendo a combinacdo dos encapsulantes na propor¢do de 1:1(m/m). A concentracdo
dos encapsulantes foi fixada em 10% (m/v) sobre o volume total de extrato utilizado. Foi
mantido constante o fluxo do ar de secagem de 25 m.s%, o fluxo de ar comprimido de 35 L.s*
e vazdo de alimentagdo de amostra a 0,20 L.h*! através de uma bomba peristéltica. Essas
condicdes de secagem foram tomadas como bases em estudos bibliograficos. A matriz dos
experimentos € apresentada na Tabela 2, a seguir.

Tabela 2 - CondicOes experimentais para atomizagéo por spray dryer.

Ensaio Tratamento Ensaio Tratamento Encapsulantes Temp(°C)
1 PT1E1l 9 ST1El Maltodextrina 140

2 PT2E1 10 ST2E1 Maltodextrina 160

3 PT1E?2 11 ST1E?2 Goma arabica 140

4 PT2E2 12 ST2E2 Goma arabica 160

5 PT1E3 13 ST1E3 Maltodextrina + goma arabica 140

6 PT2E3 14 ST2E3 Maltodextrina + goma arabica 160

7 PT1CI 15 ST1CI Controle 140

8 PT2C2 16 ST2C2 Controle 160

P — Polpa; S — Semente; T — Temperatura; E — encapsulante; C — Controle. Fonte: Prdprio autor.
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Apos o procedimento de atomizacdo as microparticulas obtidas foram acondicionadas
em frascos de vidros ambar devidamente identificados e mantidos a -18 °C até serem
analisados. Os experimentos foram realizados de forma aleatoria, sendo oito ensaios para cada

residuo (semente e polpa do decanter), totalizando 16 ensaios.

4.4.2.2 Caracterizagdo das microparticulas

Para a caracterizacdo das microparticulas, quanto aos parametros de processo foram
realizadas andlises de umidade (item 4.4.1.2.2), atividade de agua (item 4.4.1.2.2), cor (item
4.4.1.2.8), rendimento, higroscopicidade, solubilidade, densidade (aparente e aparente

compactada), as quais serdo descritas a seguir.
4.4.2.2.1 Rendimento

O rendimento de encapsulacdo foi determinado de acordo com Fang e Bhandari
(2011). Para a verificacdo do rendimento final do processo por spray dryer foi calculada a
razdo de massa (g) obtida no final do processo de secagem (p6 coletado) em relacdo a massa
(g9) da matéria seca total contida inicialmente no extrato liquido do residuo de acerola verde

(material de parede + material ativo) x 100. O céalculo sera de acordo com a equacao 4.

massa da microcapsula (p6 coletado) (g)

Rendimento %= x 100 Eq. (4)

total da massa de matéria-prima inicial(g)

4.4.2.2.2 Higroscopicidade

A analise de higroscopicidade foi realizada de acordo com os procedimentos descritos
por Cai e Corke (2000) com algumas modificacdes. Cerca de 0,2 g de amostra de cada po
foram colocadas em um dessecador contendo uma solugdo saturada de NaCl com umidade
relativa de 75% a 25 °C. As amostras foram pesadas todos os dias, durante uma semana. A
higroscopicidade foi determinada como a massa, em gramas, da umidade adsorvida por 100 g

de matéria seca (%).

4.4.2.2.3 Solubilidade

O indice de solubilidade foi determinado conforme o método de Cano-Chauca et al.
(2005), com modificacdes. Foram pesados 1 g das amostras de pd e agitou-se em 100 mL de

agua destilada durante 30 minutos utilizando uma placa aquecedora. Posteriormente, a
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solucdo foi submetida a centrifugacdo a 3000 rpm por 5 minutos. Uma aliquota de 25 mL do
sobrenadante foi transferida para uma placa de petri de peso conhecido e secas em estufa de
circulacdo de ar (Marconi MA035/2) a 105 °C durante 5 h. A solubilidade foi calculada como
sendo a percentagem de sobrenadante seco em relacdo a quantidade de massa de po

inicialmente adicionado.
4.4.2.2.4 Densidade

O método proposto por Fernades et al. (2014), com algumas modificac@es, foi usado
para determinar a densidade aparente (pB) e aparente compactada (pT) das microparticulas
obtidas no estudo. Uma proveta de 50 mL foi tarada e adicionado o po até certo volume e
pesada novamente. A densidade foi calculada pela razdo entre a massa de p6 na proveta e o
volume que ela ocupava.

Para a realizacdo da densidade aparente compactada foi realizado o mesmo
procedimento citado anteriormente, onde ap6s a adi¢cdo do p6 na proveta, foram realizadas
batidas consecutivas em uma superficie sélida por aproximadamente 50 vezes para
compactacdo e medido seu peso e volume ocupado. A densidade aparente compactada foi

calculada pela razdo entre a massa de p6 e 0 volume ocupado ap0s as batidas.

4.4.2.2.5 Eficiéncia de Encapsulagdo

Para a medicdo da eficiéncia de encapsulamento dos compostos fendlicos nas
microparticulas foi feita de acordo com Cam et al. (2014). Para realizar a quantificacdo €
necessaria a realizacdo de duas etapas distintas.

Primeiro foi realizado a extracdo dos compostos na superficie das microcapsulas,
utilizando etanol, em seguida realizou-se a agitacdo em vortex por alguns segundos e
centrifugou-se a 4 000 g durante 5 minutos, sendo posteriormente recolhida a fracdo de
etanol. Para a quantificacdo do total de compostos presentes dentro e fora das microparticulas,
utilizou a extracdo atomizada (solucdo de etanol a 46,5% acidificada com é&cido cloridrico)
para propiciar o rompimento das particulas. Ambas as fracGes recolhidas foram avaliadas
quanto ao seu teor total de compostos fendlicos pelo método de Folin-Ciocalteau descrita no
item4.4.1.4.1.

O resultado foi expresso em percentual do total de compostos fenélicos encapsulados,

sendo o célculo realizado através da equacdo 5. O total de compostos fendlicos e os
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compostos fendlicos da superficie foram calculados e expressos em mg EAG. g de amostra

em base seca.

Total de composto fendlico—compostos fenélico na superficie

(EE %) =

x100  (Eq.5)

Total de compostos fenélicos

4.4.2.3 Analises morfoldgicas nas microcapsulas

4.4.2.3.1 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

A caracterizacdo morfologica das microparticulas foi realizada com o auxilio de um
microscopio eletronico de varredura JEOL (modelo JSM-6510 LV, Jeol, Japdo). As amostras
foram fixadas em um suporte metélico (stub) com auxilio de uma fita dupla-face de carbono e
recobertas com deposi¢do de prata sob vacuo com a ajuda de um dispositivo de revestimento
por pulverizacdo catddica Kurt J. Lesker (modelo Compani 108, Supply 110). Para tal, foram
selecionados aleatoriamente campos das imagens, sendo realizada as visualizacbes em

magnificacdes de 50, 500 e 3000 vezes, com uma voltagem de excitacdo de 15 a 20 kV.

4.4.2.3.2 Analise do tamanho de particulas

Para a avaliacdo do tamanho de particulas a aquisi¢do das imagens para as medigdes
foram obtidas utilizando um microscopio optico Zeiss Scope A.1 AXIO acoplado com uma
camera digital (Axio Cam ERCS5s, Carl Zeiss, Germany). Foram medidos individualmente
150 microparticulas de cada ensaio utilizando um programa computacional image J®
programa computacional disponibilizado gratuitamente pelo National Institute of Health,
USA.

4.4.2.3.3 Analises quimicas nas microparticulas

Para avaliacdo quimica, primeiramente foi feito a ruptura das microparticulas de
acordo com os procedimentos de cada analise, utilizando os parametros otimizados da
extracdo determinada no item 5.1. Foi realizada a analise dos compostos fendlicos totais (item
4.4.1.4.1), flavonoides (4.4.1.4.2) e atividade antioxidante (item 4.4.1.4.3 a 4.4.1.4.6).
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4.4.2.3 Planejamento experimental

Para definicdo da melhor condicdo de encapsulamento o experimento foi conduzido
em esquema fatorial 3 x 2, onde foram avaliados trés tipos de encapsulante (maltodextrina,
goma arabica e a combinacdo da maltodextrina e goma ardbica) empregando duas
temperaturas de entrada do ar de secagem (140 e 160 °C).

Os resultados obtidos foram submetidos & analise de (ANOVA) e comparados pelo

teste de Tukey a 5% de probabilidade de erro.
4.5 Andlises Estatisticas

Os resultados foram expressos como média + desvio-padrdo. As diferencas entre o0s
teores de compostos bioativos dos extratos obtidos foram avaliadas por ANOVA seguido pelo
teste de Tukey, sendo consideradas significativas diferencas com p < 0,05. A correlacéo entre
0s teores de compostos bioativos e sua atividade antioxidante nos frutos foi avaliada por
correlagdo de Pearson. O planejamento de experimentos foi realizado utilizando o software
SPSS 20 para o sistema Windows (IBM, USA).



53

5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Caracterizagdes fisico-quimicas dos residuos e das diferentes cultivares de

acerola

Inicialmente todas as amostras, incluindo os residuos in natura e desidratados
provenientes de processo industrial e as polpas de acerola verde, foram submetidas a uma

caracterizagéo geral.
5.1.1 Residuos agroindustriais

Para uma melhor observacdo da influéncia da secagem, quanto aos parametros fisico-
quimicos, seré apresentado os resultados para os residuos in natura da polpa do decanter e das

sementes, bem como das farinhas obtidas, as quais podem ser observadas na Tabela 3.

Tabela 3 — Resultados da caracterizacdo fisico-quimica dos residuos agroindustriais de acerola verde.

Parametros Polpa decanter Sementes

In natura Desidratado In natura Desidratado
Umidade (g.100 g*) 87,26 + 0,16? 9,83 £ 0,18° 77,83 +0,19° 8,88 +0,11¢
Atividade de agua 0,995 + 0,002 0,49 + 0,00° 0,992 + 0,00° 0,47 + 0,00¢
Solidos Solaveis (°Brix) 3,10 £ 0,10° 33,42 + 0,392 2,33 +0,25¢ 28,00 + 0,21°
pH 3,18 £0,02° 3,20 +£0,01° 3,25 £ 0,002 3,24 £ 0,012
Acidez titulavel (AT) 0,64 £0,01° 2,35+ 0,002 0,52 +0,01¢ 1,51+ 0,01°
Vitamina C (AA) 969,39 £ 3,33°  2.835,79 + 9,48? 29,37 + 1,55¢ 1.619,89 + 9,46°
Carotendides Totais 30,50 = 1,74°¢ 141,87 + 1,302 5,37 +0,51¢ 154,91 + 2,322
Clorofila Total 64,62 *+ 3,08° 295,78 £ 2,212 10,61 + 0,85¢ 151,16 + 3,83°

abed Médias seguidas de letras iguais sobrescritas na mesma linha, ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5%
de probabilidade de erro. Valores médios + desvio padrdo de determinacgOes em triplicata. AT — expresso como
g.100 g* de 4cido malico; AA - expresso como mg.100 g* de &cido ascérbico; Carotendides — expresso como
pg.g’tde p-caroteno; Clorofila Total - pg.g de amostra.

Analisando os dados (Tabela 3), pode-se observar que os teores de umidade e
atividade de agua dos residuos in natura foram elevados, no entanto apds a secagem 0s
valores obtidos reduziram para aproximadamente 10%, em relacdo a umidade em base Umida,
apresentando 8,88% e 9,83% para as farinhas de semente e polpa, respectivamente, sendo esse
nivel de umidade condizente com a legislacéo brasileira em vigor para as farinhas de origem

vegetal, a qual esta abaixo dos 15% preconizado (BRASIL, 1978). Para a atividade de 4gua 0s
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valores cairam cerca de 50% nas farinhas obtidas, sendo encontrados 0,47 para sementes e
0,49 para a polpa desidratada, aumentando assim a sua viabilidade, levando em consideracao
que as reacOes de deterioracdo ocorrem em valores acima de 0,65 para diversos produtos
alimenticios (DAMODARAN, PARKIN e FENNEMA, 2009).

A secagem também proporciona a obten¢do de um produto com maior concentracéo
de nutrientes, como pode ser observado em relagdo aos teores de solidos sollveis e acidez
titulavel, que devido a desidratacdo houve um acumulo desses constituintes de 3,10 °Brix para
33,42 °Brix para a polpa do decanter e 2,33 °Brix para 28,00 °Brix para as sementes, valores
esses superiores ao relatado no trabalho de Storck et al. (2015), que obtiveram uma média de
1, 15 °Brix em residuo de producdo de suco de acerola e inferiores ao encontrado por Aquino
et al. (2010) que relataram 47,50 °Brix em farinha de residuos de acerolas semimaduras e
maduras. O teor médio de acidez (expresso em g de &c. malico.100 g!), encontra-se para os
residuos in natura de 0,64 para polpa do decanter e 0,52 para sementes, enquanto para as
amostras desidratadas verifica-se um aumento com valores de 2,35 e 1,51. Em estudo com pé
de acerola verde obtido por diferentes tipos de secagem, Menezes et al. (2009) relataram o
teor de acidez de 7,68% do pd seco em estufa, sendo esse expressado em percentagem de
acido citrico. No estudo de Costa et al. (2011), os autores encontraram valores de 0,25 e 0,84
nos dois tipos de residuos in natura estudados neste trabalho. Essa diferenga entre os valores
encontrados pode ser atribuida aos diferentes locais de obtencdo do fruto, estadgio da
maturacao de frutos e as condi¢bes impostas durante o processamento industrial.

Quanto aos resultados observados para o parametro de pH, verifica-se que para ambos
os residuos podem ser classificados como acidos, os quais expressaram semelhanca nos
valores obtidos, que variaram de 3,18 a 3,25, embora estatisticamente apresentaram diferenca
significativa (p<0,05), sendo o maior valor de pH para o residuo composto por sementes com
3,25 e 3,24, enquanto a polpa apresentou uma média de 3,18 e 3,20, ambos para as amostras
in natura e desidratadas, respectivamente, estando esses valores proximos ao encontrado em
outros estudos (AQUINO et al., 2010; ABUD e NARAIN, 2012). De acordo com Freitas et al.
(2014), esse parametro em acerolas apresenta baixa variacdo mesmo em seu completo estagio
de maturacéo.

Os teores obtidos para a vitamina C variaram de 29,37 a 2.835,79 mg de &cido
ascorbico em 100 g de amostra. Em relacdo aos residuos analisados, a polpa do decanter
apresentou maior valor (969,39 e 2.835,79 mg.100 g*), quando comparado aos residuos de
sementes (29,37 e 1.619,89 mg.100 g!) para ambos os tratamentos, in natura e desidratado,

respectivamente. Sendo esses valores ja esperados, tendo em vista que esse constituinte
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quimico se encontra mais na polpa (SCHERER, RYBKA e GODOQY, 2008). Sousa et al.
(2011) apresentaram resultado inferior (89,35 mg AA.100 g ) em residuo industrial de
acerola, enquanto resultados superiores foram encontrados por Marques et al. (2013), os quais
verificaram valor médio de 457,32 e 10,282.45 mg AA.100 g* para farinha de residuo de
semente e bagaco de acerola em base seca, respectivamente. Moreira et al. (2010), reportaram
1.057,48 mg.100 g* para residuo de acerola maduro em base imida. Fato este que pode estar
relacionado as condicdes de processamento, pois 0s residuos obtidos nesse estudo séo
provenientes da obtencdo do suco de acerola concentrado que tem como finalidade a
exportacdo do produto com elevado teor de vitamina C. De acordo com Podsedek (2007), a
vitamina C é extremamente sensivel quando imposta a altas temperaturas, sendo considerado
um indicador de qualidade em alimentos processados, 0 que demonstra que a temperatura de
secagem utilizada nesse estudo apresenta-se viavel, uma vez que o teor de acido ascorbico foi
superior nas amostras desidratadas.

Os teores de carotendides determinados neste estudo variaram de 5,37 (semente in
natura) a 154,91(semente desidratada) pg de B-caroteno em cada grama de amostras,
resultados esse superior ao apresentado por Sousa et al. (2011) e Aquino et al. (2010) de 8,81
e 8,09 ng.gl em residuo de acerola madura, respectivamente. Os carotendides sdo um
importante antioxidante com diversas acgbes preventivas comprovadas (JAUREGUI,
CARRILLO e ROMO, 2011). Quanto a avaliacdo da clorofila total os resultados variaram de
10,61 a 295,78 ug.g*. Os resultados encontrados apresentaram estatisticamente diferenca
significativa entre os residuos in natura e desidratado, sendo que o residuo da polpa do
decanter contém maiores concentragdes. Assim como 0s carotendides, pesquisas com
clorofila tem demostrado efeitos benéficos a saude, devido a propriedades antimutagénicas e
antigenotoxicas ja relatados (VOLP, RENHE e STRINGUETA, 2009).

5.1.2 cultivares de acerola verde

Durante o estudo também foi realizado a caracterizacdo das diferentes variedades de
acerola, as quais sdo utilizadas para a obtengdo do suco concentrado de acerola verde e assim
gerados os residuos estudados nesse trabalho.

Inicialmente, as cultivares foram analisadas quanto a cor da casca e firmeza,
considerando-se como avaliages essenciais e por serem mensuraveis de forma mais simples,
séo atributos usualmente utilizados na determinagdo da maturagdo, assim como na aceitacao

durante o processo de comercializag&o.
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Os dados da firmeza, Figura 11, revelaram que os frutos da variedade Flor Branca,
apresentaram maior resisténcia a penetragdo (28,12N), em relacdo as demais cultivares. Fato
este que pode estar relacionado ao tamanho do fruto, tendo em vista que as acerolas da
variedade Flor Branca apresentam tamanhos menores o que pode ter influenciado na rigidez a
penetracdo. As acerolas das variedades Costa Rica e Junko também apresentaram ser firmes
com média (16,49N e 14,77N), respectivamente. Freitas e Souza (2015), ao avaliarem a
firmeza no momento da colheita de diferentes genotipos de acerolas verdes os autores
relataram valores medios de 78 a 25N. No trabalho de Figueiredo Neto et al. (2014) ao
estudarem diversas variedades de acerola em diferentes estadios de maturacdo, os autores
verificaram que a firmeza se apresentou decrescente com a continuacdo do processo de
maturacdo, encontrando valores que variaram de 38,69N a 22,33N para acerolas verdes e
10,49N a 8,54N para os frutos maduros. Sabe-se que durante a maturacao fisiolégica diversas
transformacfes quimicas acontecem as quais estdo fortemente correlacionadas a firmeza do
fruto e assim os dados encontrados por outros autores corroboram com os valores encontrados
nesse trabalho. Quanto a relacdo entre o indice de maturacdo (sélidos soluveis/Acidez) e a

firmeza pode-se ser observado na Figura 11.

Figura 11 - Firmeza e indice de maturagdo em diferentes variedades de acerola. CR — Costa Rica;
FB — Flor Branca; JK- Junko.
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Os dados sdo as médias + desvio padrdo de determinacfes em triplicata. As barras representam os valores
médios e 0s desvios padrdo estdo indicados pelas barras de erro.
Fonte: Préprio autor.

O indice de maturagdo representado é um dos parametros que permite avaliar a
qualidade sensorial, assim como o grau de maturacdo da fruta, quanto maior esse indice mais
elevada a docura (SILVA et al., 2015). De acordo com o gréafico, é possivel observar que as

cultivares Flor Branca e Junko apresentaram valores baixos para o indice de maturacdo em
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torno de 5,5 e 4,0 °Brix/g.100g-1 e apresentando uma maior resisténcia a compressdo, ja a
Costa Rica apresentou uma menor firmeza com um indice de maturacdo mais elevado
préximo de 7 °Brix/g.100g-1. Isto caracteriza uma relacdo direta entre as duas propriedades
para as diferentes variedades estudadas, resultado semelhante foi observado em estudos com
diferentes variedades de macas (GUINE et al., 2011).

Outro importante fator de qualidade € a cor e de acordo com Souza (2007), a coloracao
das frutas é resultante de pigmentos naturais, sendo a clorofila, os carotenodides e as
antocianinas, os mais predominantes nos vegetais. Na Tabela 4, podem ser observados 0s

valores médios para as analises colorimétricas.

Tabela 4 — Valores dos pard@metros de cor no epicarpo de diferentes cultivares de acerola verde.

Cultivares
Parametros i

Costa Rica Flor Branca Junko
L* 45,67 2+ 4,56 40,702+ 0, 91 44,382+ 2,38
ax -7,592+ 0,39 -7,142+ 1,08 -8,612+ 0,45
b* 26,412+ 1,65 21,782+1,23 25,282+ 2,60
Chroma 27,492+ 148 22932+ 151 26,712+ 261
Hue (°) 91,292+ 0,03 91,252+ 0,02 91,242+0,01

2 | etras diferentes sobrescritas na mesma linha indicam diferenca significativa pelo teste Tukey (p<0,05).
L (luminosidade): 0 = preto a 100 = branco; a*: +a*= grau da cor vermelha; - a*= grau da cor verde; b*: + b*
= grau da cor amarela; - b*= grau da cor azul. Fonte: Préprio autor.

A coloracdo do epicarpo (casca) das diferentes cultivares ndo apresentou diferenca
significativa (p<0,05) quanto aos parametros avaliados. Embora, os resultados para a
luminosidade indicaram uma coloragdo mais clara para a acerola Costa Rica (45,67) e Junko
(44,38) quando comparado a variedade Flor Branca (40,70). Para a coordenada a*, os
resultados obtidos foram negativos o que indicam a intensidade da cor verde. Esse parametro
esta diretamente relacionada ao amadurecimento dos frutos o que pode ser atribuido a
presenca de clorofila na coloragcdo das cascas, uma vez que os frutos apresentavam-se no
estadio de maturacdo verde. Os valores para a coordenada b* indicaram tendéncia a cor
amarelada, principalmente as cultivares Costa Rica (26,41) e Junko (25,28) apresentando
maior valor do que a Flor Branca (21,78).

O valor para cromaticidade foi menor para a variedade Flor Branca (22,93), o que
significa que a casca desta variedade é menos brilhante quando associado a coordenada b*
gue também apresentou um menor valor. Para o angulo hue as acerolas apresentaram

tonalidades com média de 91 para todas as variedades o que denota que as cultivares
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estudadas era mais amarelado. De uma forma geral, os resultados obtidos indicaram que as
superficies das acerolas eram mais verdes e brilhantes, quando comparadas aos valores
reportados por Vendramini e Trugo (2000), ao analisarem acerolas imaturas, relatando
menores valores para as coordenadas L (27,92) e b*(11,37).

Para uma melhor compreenséo e visualiza¢ao dos resultados aqui discutidos, na Figura
12, esta representada as cores capturadas das diferentes cascas das variedades de acerolas
verdes estudadas no presente trabalho.

Figura 12 - Paleta de cores dos frutos inteiros das diferentes cultivares de acerola.

Fonte: Préprio autor.

Os demais resultados da caracterizacdo fisico-quimica das acerolas verde expressos

em matéria fresca estdo apresentados na Tabela 5.

Tabela 5 - Caracteristicas fisico-quimicas das variedades de polpa de acerola verde.

Parametros Cultivares

Costa Rica Flor Branca Junko
Umidade (g.100g?) 90,53 £ 0,11° 92,36+ 0,212 91,18 + 0,06°
Atividade agua 0,996 + 0,00* 0,995+ 0,007 0,993+ 0,00?
Solidos Solaveis (°Brix) 6,01+ 0,06 4,03+ 0,05° 509+ 0,30
pH 3,74+ 0,032 3,68+ 0,02° 3,50+ 0,02°
Acidez Titulavel (AT) 0,88 +0,02° 0,73+ 0,03° 1,25+ 0,02°
Vitamina C (AA) 1.562,20 + 18,59¢ 2.216,62 + 28,612 1.673,33+ 10,81°
Carotendides Totais 11,86 +0,77°¢ 22,55+ 2,21° 29,50 + 0,64°
Clorofila Total 21,54 +1,41° 36,97 + 3,96° 50,34+ 1,728

3¢ Médias seguidas de letras iguais sobrescritas na mesma linha, ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5%
de probabilidade de erro. Valores médios + desvio padrdo de determinacdes em triplicata. AT — expresso como
g.100 g de &cido malico; AA - expresso como mg.100 g* de acido ascérbico; Carotendides — expresso como
ug.gtde p-caroteno; Clorofila Total - pg.g* de amostra. Fonte: Préprio autor.

Entre as diferentes cultivares estudadas o teor de umidade variou em torno de 90,53 a
92,36%, sendo que a variedade Flor Branca apresentou ligeiramente o maior valor, quanto ao

estado de energia da agua, todas as amostras apresentaram 0,99 de atividade de agua o que
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indica serem de alta perecibilidade, uma vez que existe meio propicio para a realizagdo de
reacOes de diversas naturezas.

O teor de sdlidos soltveis revelou uma variacdo de 4,03 a 6,01 °Brix, com destaque
para a cultivar Costa Rica que apresentou o maior resultado, enquanto a cultivar Flor Branca
expressou a menor media, sendo inferior ao verificado por Figueiredo Neto et al. (2014) com
9,11 °Brix. Os soélidos sollveis incluem importantes compostos como acgucares e &cidos
organicos, sendo esses de grande importancia na caracterizacdo da qualidade, assim como
indicador de maturidade.

A acerola apresenta grande quantidade de &cidos orgéanicos, principalmente acido
malico, o que pode ser observado na variedade Junko, cuja acidez apresentou
significativamente mais elevada com 1,25 g eqg. acido malico.100g em relacdo as outras
cultivares estudas neste trabalho, fato este também reportado no estudo de Costa et al. (2011)
para esta variedade.

Para o pH, os resultados encontrados foram de 3,50 a 3,74, valores esses superiores ao
encontrado por Mamede et al. (2009), os autores enfatizam que quanto mais elevado o pH,
mais baixo é o contedo da acidez, o que condiz com os valores observados na Tabela. Vale
salientar que o pH da acerola mantem-se estavel mesmo nos diferentes estadios de maturacéo
quando comparados a outras variedades cultivadas em diferentes regides do Brasil
(VENDRAMINI e TRUGO, 2000; MACIEL et al., 2010; SANTOS et al., 2012;
CARVALHO MARIANO-NASSER et al., 2017).

A concentracdo de vitamina C variou de 1.562,20 a 2.216,62 mg de acido ascorbico
em 100 g de amostra, sendo observado diferencas significativas entre os tratamentos. A
variedade Flor Branca apresentou maior concentracdo, seguido das acerolas Junko e Costa
Rica. Diversos estudos também tem apresentado variacdo do teor de AA de acordo com as
variedades de acerola, Andrade Neto et al. (2017) relataram valores de 883,31 a 2.123,87 mg
AA.100g. Carvalho Mariano-Nasser et al (2017) também observaram diferencas entre as
acerolas estudas variando de 824,60 a 2.331,60 mg AA.100g. De acordo com a concentragao
de vitamina C estabelecida na Tabela Brasileira de Composicdo Centesimal dos Alimentos
(TACO, 2011) para frutos de acerola in natura é em torno de 941,90 mg AA.100g. No
entanto, valores superiores foram encontrados nesse estudo que pode ser atribuidos ao estadio
de maturacdo, além das condic¢des edafoclimaticas da regido de cultivo, concordando com os
valores acima de 1.500 mg AA/100g, reportados por Souza et al. (2013) para os frutos de

aceroleiras provenientes do Vale do S&o Francisco.
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O contetido de carotendides totais avaliado variou em torno de 11,86 (Costa Rica) a
29,50 (Junko) com média de 21,30 ug de [-caroteno por grama de amostra. Enquanto a
clorofila total, os resultados variaram de 21,54 a 50,34 pg.g™, sendo que a variedade Junko
apresentou a maior média. Considerando que os frutos apresentavam-se imaturo a presenca da
clorofila é marcante, sombreando o aparecimento dos carotendides, a medida que o fruto
amadurece ocorre a degradacdo da clorofila e consequentemente a 0 aumento da sintese de
carotenoides. Azevedo-Meleiro e Rodriguez-Amaya (2004) ao determinarem a composicdo
dos carotenoides em acerolas por cromatografia liquida identificaram sete carotendides com
predominancia do B-caroteno. O conteudo desse composto nas acerolas é maior quando
comparados a outras polpas de fruta como mamdo e cereja (SILVA et al., 2014). A
concentracdo e os tipos de carotendides nos diversos vegetais dependem de varios fatores
relacionados a pré e pos-colheita, genotipo, tempo de maturacdo, método de cultivo e

condigdes climéticas e processamento (SAINI et al., 2015).

5.2 Obtencdo dos extratos — Estudo preliminar na extracdo dos compostos

fendlicos

Sabe-se que devido as caracteristicas da amostra e das condi¢cdes impostas para a
extracdo podem influenciar na eficiéncia da remogdo dos compostos de interesse. Por isso
alguns procedimentos sdo importantes e devem ser estudados a fim de garantir uma melhor
extracdo das substancias fendlicas.

Inicialmente, os residuos foram desidratados a uma temperatura de 55 °C, parametro
esse escolhido de acordo com os resultados relatado no estudo de Duzzioni et al. (2013), onde
os autores avaliando o contetido de compostos fendlicos e flavondides totais em residuos de
acerola apds a secagem em diferentes temperaturas encontraram 0s maios valores a 50 °C e
60 °C, respectivamente, quando comparados as amostras em base Umida. O que pode ser
explicado, devido a secagem causar ruptura e destruicdo dos constituintes das paredes
celulares permitindo que as substancias presentes sejam facilmente extraidas (DROSOU et al.,
2015). Vale salientar que altas temperaturas causam degradacéo de compostos fendlicos e por
isso diversos autores relatam a utilizacdo de temperaturas abaixo de 70 °C para garantir a
integridade destes compostos (GONZALEZ-CENTENO et al., 2010; KHANAL et al., 2010).

Outros fatores sdo cruciais para a obtencéo de fitoquimicos, como a etapa de extracao,

a qual é composta por diversos parametros que influenciam na recuperacéo desses compostos.
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Para todos os ensaios foram utilizados solugdes hidroalcodlica, por serem mais
eficientes na extracdo de polifendis, devido a polaridade dessas misturas, serem parecidas
com as dos compostos fendlicos (MACHADO et al. 2015).

A Figura 13 e 14 mostram os teores de fendlicos e flavondides totais dos extratos dos
diferentes residuos de acerola verde ao variar diferentes concentracdes de etanol aquoso (50%
e 70%) e o método de extracdo (maceracdo e ultrassom), devido as fortes interacGes de alguns
compostos na matriz das paredes celulares foi analisada também uma extracdo por via
hidrolise &cida utilizando &cido cloridrico, com o objetivo de definir as melhores condicdes a

serem utilizadas nas extragdes.

Figura 13 - Teor de fendlicos totais (FT) utilizando diferentes concentra¢des de etanol e método de
extracao.
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Fonte: Propria autor.

De acordo com os dados apresentados na Figura 13, € possivel observar que os fatores
avaliados apresentaram influéncia para a extracdo dos compostos fendlicos, 0s quais variaram
de 46,01 a 73,76 mg EAG. g de residuo de semente e 82,64 a 130,59 mg EAG por grama de
residuo da polpa do decanter, sendo este ultimo o residuo que apresentou 0s maiores teores.

Vale salientar que o ensaio espectrofotométrico de Folin-Ciocalteu apenas estima o
valor total do contetdo, além de néo ser especifico para compostos fendlicos, pois a presenca
de outras substancias, como o &cido ascérbico e carboidratos podem superestimar o valor real

na amostra (GRANATO et al. 2016), o que pode justificar a alta concentracdo de fenais,
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principalmente no residuo de polpa do decanter, por apresentar uma elevada concentracdo de
acido ascorbico.

Quanto as diferencas encontradas das concentracdes fendlicos entre os extratos dos
residuos corroboram com estudo realizado por Marques et al. (2013), os quais apresentaram
valores de 47,3 mg GAE. g para farinha de residuo de semente de acerola e maior quantidade
para 0 bagaco 108,20 mg GAE. g de residuo. Neste estudo a melhor extracdo para os dois
tipos de métodos utilizados, foram obtidos por maceracdo utilizando etanol a 50%. O que
pode ser justificado pelo aumento da temperatura utilizada (50 °C), a qual proporcionou maior
solubilizacdo do soluto e consequentemente um maior rendimento de extracdo de compostos.

Fato este também observado no estudo de Bucic-Kojic et al. (2013) ao avaliarem 0s
compostos fendlicos em extratos de semente de uva com etanol a 50%.

Com o aumento da concentracdo do solvente, houve um decréscimo do teor de
fendlicos totais independente do método empregado para ambos 0s residuos, exceto para a
amostra da polpa quando foi utilizado o ultrassom, apresentando uma répida elevacdo no
resultado, no entanto ndo diferindo estatisticamente quando comparado a extracdo por
maceracao. Resultado este esperado, levando em consideracdo que a variacdo da concentracdo
do etanol provoca uma mudanca de polaridade do solvente, corroborando satisfatoriamente
com as observacGes de Bosso, Guaita e Petrozziello (2016) ao avaliarem a eficacia da
extracdo utilizando alguns solventes, apresentou uma tendéncia de diminuicdo de compostos
guanto ao aumento da concentracao de etanol de 50 para 100% em &gua. Foo et al. (2015) em
seu estudo também observaram que a extracdo utilizando etanol a 70% obteve baixo
rendimento de extragdo, quando comparado com solucdo aquosa, 0s autores enfatizaram que
isso é devido a &gua apresentar uma maior polaridade e menor cadeia do que o etanol.

Quanto ao contetdo de flavondides totais (Figura 14), as diferentes concentracGes de
etanol e os métodos de extracdo também influenciaram na concentracdo final; os resultados
nos diferentes residuos variaram de 8,92 a 30,92 e 3,46 a 33,24 mg de quercetina por grama
de residuo seco de semente e polpa do decanter, respectivamente. Os dados demonstram que
0s maiores niveis de flavonoides ndo foram extraiveis apenas utilizando solugdes aquosas de

etanol, mas liberado apos a utilizagdo da hidrolise &cida.
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Figura 14 - Teor de flavonodides totais utilizando diferentes concentragdes de etanol e método de

extracéo.
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Analisando os resultados obtidos, percebe-se que as condigdes em que ocorreu uma
maior eficiéncia da extracdo de flavondides foram a combinacdo entre a extracdo assistida por
ultrassom e etanol a 49,5% acidificado como solvente. De acordo com Gonzales et al. (2014)
relatam em seu estudo que a combinacgdo de hidrolise alcalina e a extragdo por ultrassom
liberaram mais polifendis quando comparado aos efeitos desses fatores avaliados
individualmente. Portanto, tanto a hidrolise acida quanto a alcalina contribui para um maior
rendimento de compostos polifenélicos. Porém, essas condi¢des ndo foram adequadas para
uma boa extragdo dos compostos fendlicos, embora, mesmo assim o teor desses constituintes
tanto para semente (30,92 mg EAG.g?), quanto para a polpa do decanter (74,89 mg EAG.g™?)
apresentaram resultados superiores aos encontrado por Oliveira et al.(2009), onde os autores
utilizaram o sistema Soxhlet com metanol relatando 6,81 mg EAG.g? de farinha de residuo
constituido de polpa e casca de acerola. Sousa et al. (2011) encontraram valores de 2,79 e
2,47 mg EAG.g! para extratos hidroalcodlico e aquoso em residuo Umido de acerola,
respectivamente. Ja Ribeiro da Silva. (2014) relataram teor de 72,65 mg EAG.g™.

Assim, para a obtencdo de um extrato mais rico possivel em compostos bioativos e
utilizando um método relativamente simples e viavel com um curto periodo de extracdo e
temperatura, 0 método assistido por ultrassom utilizando solucdo aquosa de etanol e agua
acidificada foi selecionado para a otimizacdo da extracdo de fitoquimicos em residuo de

acerola verde. Posteriormente a proxima etapa do estudo foi avaliar a atividade antioxidante.
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A capacidade antioxidante é definida como a quantidade de radical que é degradada
ap6s uma determinada concentracdo de antioxidante (ROHN e KROH, 2005). E a
determinacdo em extratos vegetais deve ser feita utilizando diferentes métodos, a fim de ter
um conhecimento mais amplo do material estudado (INFANTE et al., 2016). Por isso, a
capacidade dos extratos de residuo da semente (ERS) e polpa do decanter (ERP) foi avaliada
usando diferentes mecanismos de acdo, sendo determinadas pelos métodos DPPH, FRAP,

ABTS e ORAC como podem ser observados na Figura 15.

Figura 15 — Resultados da atividade antioxidante medida por DPPH, FRAP, ABTS e ORAC
nos extratos liquidos do residuo da polpa e semente de acerola verde.
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Através da analise da figura 15, os resultados obtidos da capacidade antioxidante nos
extratos etandlicos dos diferentes residuos variaram de 596,61 a 916,21 para 0 método DPPH,
236,29 a 246,20 para 0 método de FRAP, 42,34 a 136,01 para ABTS e 4130,93 a 3643,98 uM
Trolox g* usando o método ORAC para semente e polpa, respectivamente. E possivel
observar que os valores sdo distintos nos quatro ensaios utilizados, o que era esperado tendo
em vista que o mecanismo de acdo varia entre os diferentes métodos (ALAM, BRISTI e
RAFIQUZZAMAN, 2013).

Dentre as analises realizadas, o extrato etanodlico do residuo da polpa foi o que
apresentou maior capacidade antioxidante, exceto para o ensaio ORAC, o qual apresentou

melhor atividade para o extrato do residuo de semente, sendo esses resultados provavelmente
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conferidos aos teores de compostos bioativos presentes nos extratos mencionados
anteriormente.

Alguns trabalhos mensuraram a atividade antioxidante em residuo de acerola.
Rezende, Juliete e Narain (2017) ao estudarem a otimizacdo de extracdo de compostos
bioativos em residuo de acerola verificaram que o melhor método utilizado foi a extracdo
assistida por ultrassom com valores que variaram de 179,8 uM Trolox.g™ para ABTS, 155 e
334 uM Trolox.g™! para os ensaios DPPH e FRAP, respectivamente. Sousa et al. (2011)
avaliando residuo de polpas de frutas tropicais constataram que os valores da atividade
antioxidante para a acerola pelo método ABTS (518 e 743 uM Trolox.gt) nos extratos aquoso
e hidroalcoolico (etanol a 20%), respectivamente, foram superiores aos obtidos pelo método
DPPH. Diferentemente a esse estudo, onde a capacidade antioxidante foi maior para o ensaio
DPPH, seguido pelos métodos FRAP e ABTS, essas diferencas podem ser atribuidas em
relagdo ao processamento para a obtencdo das farinhas, solvente de extragdo, assim como as
metodologias utilizadas para a determinagéo da atividade antioxidante.

De acordo com diversos estudos, os compostos fendlicos e especialmente 0s
flavonoides tem sido responsaveis pela capacidade antioxidante de diferentes frutos e
consequentemente tem sido associada ao possivel controle de doencas com efeitos
promissores a sade humana. Com a obtencéo dos extratos dos diferentes residuos de acerola
verde na condicdo escolhida, Figura 16, evidencia-se que este subproduto detém de
guantidades relevantes de compostos bioativos, sendo de grande valia a continuacdo de
estudos, com intuito de aumentar a valorizacdo dessa matéria-prima, tendo em vista que 0s
extratos apresentaram potencial para posteriores utilizacbes, mas que ainda ndo s&o

aproveitados.

Figura 16 - A) Extrato liquido do residuo da polpa de acerola verde e (B) Extrato liquido do residuo
da semente de acerola verde.

(A) (B)

Fonte: Proprio autor.
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5.3 Avaliacéo dos conteudos fendlicos e flavondides e atividade antioxidante das
diferentes cultivares de acerola verde

A fim de obter um melhor conhecimento quanto a matéria-prima, a qual obtém os
residuos de interesse nesse estudo, também foi realizada analises nas diferentes polpas de
acerola verde, sendo submetidas a determinagéo dos teores de fenolicos, flavonoides totais e
atividade antioxidante in vitro utilizando quatro métodos. Os resultados podem ser observados

na Tabela 6.

Tabela 6 — Compostos fendlicos, flavondides e atividade antioxidante das diferentes variedades de
acerola verde.

Cultivares

Costa Rica Flor Branca Junko
Flavonéides (mg QE.g?) 29,03 + 2,242 33,07 + 2,35 33,81 +1,81°
Fendlicos (mg EAG.g?) 140,08 + 2,582 103,32 + 4,09¢ 119,26 + 2,41°
Atividade Antioxidante (AA)
DPPH (um Trolox. g1) 1773,24 £ 33,18°¢ 1910,87 + 42,76" 2154,93 + 60,892
ABTS (um Trolox. g?) 7526,80 + 51,87° 8613,54 + 59,632 7475,86 + 42,73°

FRAP (um Trolox. g*)
ORAC (um Trolox. g?)

824,23 +12,24°¢
2172,53 + 49,13"

1166,09+ 10,92°
2454,42 + 30,35?

1447,97 + 20,47°®
1950,10 + 42,16°

Os valores foram expressos em médias + desvio padréo (triplicata). 2 Médias seguidas de letras iguais, na linha,
ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade. AA — expressa como um Trolox.g™! de amostra
seca; QE — expresso como quercetina e GAE — expresso como acido galico.

Fonte: Préprio autor.

Analisando os resultados obtidos verificou-se que os teores de flavonoides nas
diferentes polpas de acerola ndo apresentaram diferenca significativa (p<0,05), variando em
torno de 29,03 a 33,81 mg equivalentes a quercetina por grama de amostra, sendo esses
valores superiores aos encontrados em outros estudos como, 3,56 a 12,34 mg EAG. g*
(Carvalho Mariano-Nasser et al., 2017), 9,6 mg EAG. g* (Rufino et al., 2010) e 0,085 a 0,28
mg EAG. g* para polpa de acerola verde imatura e 0,062 a 0,22 mg EAG. g de polpa de
acerola verde matura (base imida) (Oliveira et al., 2012) enquanto no trabalho de Ribeiro da
Silva et al. (2014) os autores nédo identificaram conteudo de flavonoides em polpa de acerola.

De acordo com a tabela 6 as diferentes variedades de acerola também apresentaram
guantidades expressivas de compostos fenolicos, sendo significativamente diferente (p<0,05)
entre as variedades estudas. Os teores variaram de 103,32 a 140,08 mg EAG. g de peso seco.

O maior valor foi expresso pela variedade Costa Rica (140,08 mg EAG. g), seguido
pela variedade Junko (119,26 mg EAG. g™).
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Conforme os dados apresentados na literatura, € possivel verificar essa variagdo entre
diferentes cultivares de acerola, como apresentado por Carvalho Mariano-Nasser et al. (2017)
que ao avaliar o teor de compostos fenolicos de oito variedades de acerola constataram niveis
variando de 9,14 a 24,28 mg EAG. g* de polpa em base imida.

Lima et al. (2005) avaliaram 12 diferentes gendétipos de frutos de aceroleira e
reportaram valores em torno de 20,02 a 45,24 mg EAG. g para diferentes gendtipos de
acerola verde colhido em estacdo seca e 19,45 a 39,54 mg EAG. g para os frutos colhidos
em estacdo chuvosa. Os autores também enfatizam no estudo que a concentracdo dos
compostos fendlicos diminui durante a maturagdo (5,36 a 37,03 e 7,22 a 22,06 mg EAG.g?)
para acerolas meio maduras e (8,96 a 18,88 e 7,37 a 16,53 mg EAG.g?) para frutos maduros,
colhidos em estacGes seca e chuvosa, respectivamente.

De acordo com os resultados obtidos, o teor de compostos fendlicos encontrado neste
estudo apresenta valores superiores ao encontrado por Alves et al. (2008) que mostrou que o
teor de fendlicos variaram de 10,55 mg EAG. g para polpa fresca e 9 mg EAG.g™* para polpa
seca de frutos de acerola madura. Freire et al. (2013) quantificando a concentracdo fendlica
indicaram 10,79 e 14,89 mg EAG.g* para o fruto e polpa congelada, respectivamente. Em
estudo recente Rezende, Nogueira e Narain (2018), mostraram que o teor de fenolicos em
polpa comercial de acerola foi de 10,19 mg EAG.g™. Segundo Oliveira et al. (2012) ao avaliar
o teor de fendlicos quanto ao estadio de maturacao, os autores verificaram um maior contetido
em acerolas imaturas relatando ser o estdgio mais adequado para o aproveitamento desses
constituintes, o que pode justificar a elevada concentracdo dessas substancias no presente
estudo.

Valem salientar que a concentragdo e o perfil dos fitoquimicos variam em funcédo de
diversos fatores como grau de maturacdo, genotipo, manejo de cultivo, condi¢des climaticas,
sendo o estdgio de maturacdo um dos principais fatores que intervém nessa composicéo,
devido as diversas modificacbes bioquimicas e fisiolégicas que ocorrem durante o
amadurecimento dos frutos (MENICHINI et al., 2009).

No que se refere a atividade antioxidante, verifica-se que todas as variedades de
acerola verde apresentaram diferentes quantidades do potencial com relagédo aos variados
métodos determinado, observacdo essa também mencionado por Alves et al. (2008) ao avaliar
polpa de acerola madura por diferentes ensaios antioxidantes.

Quanto a capacidade em sequestrar o radical estavel DPPH os valores oscilaram entre

1773,24 a 2154,93 uM Trolox. g*. A variedade Junko destacou-se, por apresentar 0 maior
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potencial (2154,93 uM Trolox. g1), sequido da amostra Flor Branca (1910,87 uM Trolox.g?) e
Costa Rica (1773,24 uM Trolox.g™%).

Nascimento et al. (2017) reportaram que a polpa de acerola verde apresentou maior
capacidade de eliminacéo de radicais livres do DPPH quando comparado com os frutos em
estagio de maturacao intermediario e maduro.

Para os valores obtidos da atividade antioxidante pelo método de captura do radical
ABTS, observa-se que o maior valor esta representado pela variedade Flor Branca com
8613,54 uM Trolox. g, enquanto as cultivares Costa Rica e Junko apresentaram valores de
(7526,80 e 7475,86 uM Trolox.gt), respectivamente; entretanto, de acordo com o teste Tukey
ndo apresentaram diferenca significativa. Assim sendo esses valores foram superiores ao
verificado por Oliveira et al. (2012) que ao analisarem a atividade antioxidante pelo método,
encontraram valores de 111,42 a 160,46 uM Trolox.g™ para polpa de acerola verde imatura e
87,13 a 124,60 uM Trolox.g™ de polpa de acerola verde matura (base imida).

Os dados obtidos com relagdo ao potencial de reducéo de ferro (FRAP) apresentaram
comportamento parecido com a atividade pelo método de DPPH, onde a variedade Junko
demonstrou maior poder antioxidante (1447,97 uM Trolox. g?), sequido das amostras Flor
branca e Costa Rica (1166,09 e 824,23 uM Trolox.g?), respectivamente.

Quanto a capacidade de absor¢do do radical oxigénio, a variedade Flor Branca
apresentou maior atividade antioxidante (2454,42 uM Trolox. g*) quando comparado com as
demais variedades Junko e Costa Rica (1950,10 e 2172,53 uM Trolox. g1), respectivamente,
as quais nao diferiram estatisticamente (p<0,05). Mezadri et al. (2008) ao determinar a
atividade antioxidante em extratos aquosos de trés polpas de acerolas maduras espremidas e
esmagadas, respectivamente, relataram que entre os tratamentos aplicado o teor de atividade
antioxidante com relacdo a captura dos radicais DPPH e ABTS demostraram que 0S
resultados variaram de 91,80 a 112,28 e 82,33 a 125,66 uM Trolox. g, 74,30 a 85,21 e 81,50
a 91,76 pM Trolox.g™?, enquanto pelo método ORAC as amostras apresentaram uma menor
capacidade antioxidante apresentando 50,57 a 83,03 e 76,71 a 85,39 uM Trolox.g?,
respectivamente.

Para uma melhor observacdo dos dados, haja vista que o mecanismo utilizado para
medir a capacidade antioxidante é diferente para cada ensaio, foi realizado analise de
correlagdo de Pearson, sendo determinado entre as varidveis (Fendlicos, flavondides, acido
ascorbico, carotenoides, clorofila, DPPH, ABTS, FRAP e ORAC).
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Os dados dos coeficientes de correlacdo de Pearson obtidos entre 0s compostos
bioativos e a atividade antioxidante estdo apresentados na Tabela 7.

Tabela 7- Resultado da anélise de correlacdo de Pearson entre 0os compostos bioativos e a atividade
antioxidante das diferentes variedades de acerola verde.

Variaveis Fendlicos Flavondides AA CA CF DPPH ABTS FRAP ORAC

Fendlicos 1

Flavonéides -0,57™ 1

AA -0,89™ 0,39"™ 1

CA -0,66 ™ 0,72 0,28™ 1

CF -0,59™ 0,68 0,20™ 0,99 1

DPPH -0,40™ 0,59™ 0,00™ 0,91 092" 1

ABTS -0,79" 0,27™ 0,98™ 0,08™ 0,00™ -0,19™ 1

FRAP -0,60™ 0,73 0,21™ 0,98™ 0,98 094" 0,01™ 1
ORAC -0,49™ -0,06™ 081" -0,31™ -0,39™ -057"™ 0,89 -0,38 1

* Correlacdes significativas a 5% de probabilidade de erro (p < 0,05).

**Correlages significativas a 1% de probabilidade de erro (p < 0,01).

ns - correlagdo néo significativa a p < 0,05; AA - 4c. ascorbico; CA — carotendides; CF - clorofila
Fonte: Proprio autor.

Pela correlacdo de Pearson (Tabela 7), observa-se que para 0 DPPH os compostos que
apresentaram correlacao positiva (p < 0,05) foram os carotendides (r = 0,91) e clorofila (r =
0,92). Para 0 ABTS o acido ascorbico (r = 0,98) apresentou uma forte correlacéo positiva (p <
0,05), enquanto para fenodlicos a correlacdo se apresentou negativa (-0,79); neste caso indica
que 0 aumento da capacidade antioxidante esta ligado a uma baixa concentracdo dos
compostos fendlicos. Ja para 0 método FRAP os compostos que apresentaram correlacdo
foram os flavondides (r = 0,73), carotendides (r = 0,98) e clorofila (r = 0,98), apresentando
também forte correlacdo positiva (r = 0,94) com DPPH. O método ORAC apresentou
correlacdo positiva para o acido ascorbico (R = 0,81) e pelo ensaio ABTS (0,89).

Estes resultados indicam que a presenca de acido ascérbico, flavondides, carotendides
e clorofila, sdo os principais contribuintes com correlacdo positiva aos métodos de atividade
antioxidantes aqui mensurados. Estes resultados também concordam com as observagdes
apresentadas para frutos kiwis (TAVARINI et al., 2008).

De modo geral, entre as cultivares avaliadas, as variedades Flor Branca e Junko
apresentaram melhor acdo como antioxidante para todos os ensaios realizados, esses efeitos
podem ser atribuidos as substancias que reduzem radicais livres e que possuem atividades

antioxidantes, principalmente acido ascorbico, flavonoides, carotenoides e derivados fenolicos
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(Singh et al., 2012). Este fato corrobora com os resultados apresentados neste estudo, pois
estas variedades também apresentaram 0s maiores teores para as analises de vitamina C,
flavonoides, carotendides e clorofila. Além disso, o genotipo Costa Rica, que tinha os valores
mais baixos para esses constituintes, também apresentaram menores capacidade antioxidante,
principalmente pelos métodos DPPH e FRAP.

Devido ao grande interesse na busca de fontes de antioxidantes naturais, os quais
podem ser utilizados como adjuvantes no tratamento de diversas patologias e a escassez de
trabalhos quanto a mensuracdo da capacidade antioxidante em diferentes variedades de
acerola, principalmente no estdgio de maturacdo verde utilizando diversos métodos, esses
resultados contribuem de forma positiva com a leitura existente sobre os variados

gendtipos/variedades dessa espécie vegetal.

5.4 Encapsulacédo dos extratos liquidos dos residuos de acerola verde por spray
dryer

Com base nos resultados anteriores, foi determinado que os residuos de acerola verde
contém concentracfes significativas de importantes fitoquimicos como, acido ascorbico,
flavondides, fenolicos, carotenoides e clorofila, o que torna esta matéria-prima como uma
alternativa para extracao e encapsulamento dessas substancias.

Em vista disso, percebe-se a necessidade de preservar estes constituintes, por ser
altamente instaveis, sendo estabelecida a utilizacdo da secagem por atomizacdo em spray
dryer para aumentar a estabilidade desse material, dando assim sequéncia a outra etapa do
trabalho com o objetivo de determinar as condigdes 6timas de microencapsulacao.

O tempo de duracdo das secagens foi em média de 40 minutos. A producdo das
microparticulas foi realizada de acordo com a metodologia descrita no item (4.4.2.1) e foram
caracterizadas quanto aos parametros de processo em relacdo ao rendimento, eficiéncia de
encapsulacdo, atividade de agua, umidade, cor, solubilidade, higroscopicidade e densidade.

Além disso, as microparticulas também foram avaliadas quanto a sua morfologia
(MEV, tamanho de particulas), sendo realizado também a avaliacdo dos compostos fendlicos,

flavonéides e atividade antioxidante.

5.4.1 Caracterizacao das microparticulas

Os ensaios realizados no spray dryer tiveram como objetivo selecionar o melhor

encapsulante e temperatura do ar de entrada de secagem para a obtencdo de microparticulas
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rica em compostos bioativos dos diferentes residuos de acerola verde. Os resultados obtidos
para todas as analises foram processados separadamente por cada residuo para uma melhor

visualizacdo e compreensao dos resultados, 0s quais serdo expostos a seguir.

5.4.1.1 Rendimento do processo de producéo das microparticulas

Os resultados obtidos para o rendimento do processo de encapsulamento estdo
apresentados na Tabela 8.

Tabela 8 — Rendimento de secagem por spray dryer dos extratos do residuo de polpa e semente de
acerola verde.

Amostra Encapsulante Temperatura Rendimento (%)*
(°C)
Polpa decanter
PTIEL Maltodextrina 140 57,63
PT2E1 160 54,52
PT1E2 Goma arabica 140 48,20
PT2E2 160 50,85
PT1E3 . . 140 45,22
PT2E] Maltodextrina : Goma arabica 160 3506
PT1C1 Controle 140 12,20
PT2C1 160 9,59
Semente
ST1E1 . 140 33,19
ST2E1 Maltodextrina 160 4195
STI1E2 Goma arabica 140 38,30
ST2E2 160 38,44
ST1E3 . . 140 32,88
ST2E1 Maltodextrina : Goma arabica 160 40.64
STi1C1 Controle 140 13,96
ST2C2 160 16,02

* Nao houve triplicata.

Rendimento (%) — g de p6 por 100 mL de extrato + encapsulante (10%), exceto para amostra. Controle — g de p6
por 100 mL de extrato sem encapsulante.

P —Polpa; S — Semente; T — Temperatura; E — encapsulante; C — Controle.

Fonte: proprio autor.

Os valores obtidos para o rendimento do processo dos diferentes ensaios para a polpa
estdo compreendidos entre 9,59% e 57,63%. Nota-se que para as amostras controle o
rendimento foi muito baixo, devido ao pouco conteudo de solidos, tendo em vista a auséncia
do encapsulante o que confirma a necessidade de estar utilizando um material de parede,
assim também conhecido, para uma maior recuperagdo do produto final.

Para as amostras da polpa, percebe-se que os maiores rendimentos foram obtidos
quando submetido a temperatura mais baixa (140 °C). Resultado semelhante foi apresentado

por Papadakis et al. (2006), onde os autores mostraram que aumentando a temperatura do ar
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de entrada a recuperacao de sélidos no produto em p6 foi menor. Ja para os encapsulados do
extrato da semente o rendimento das amostras submetidas a 160 °C apresentaram 0s melhores
resultados. Observacdes essas também foram relatadas por outros autores, o que pode estar
relacionado, a um maior efeito do processo de transferéncia de calor e evaporacdo da agua
quando aplicado temperaturas do ar de entrada mais alta (FAZAELI et al., 2012).

Analisando ainda os dados da tabela 8 quanto ao rendimento, verifica-se que as
microparticulas produzidas a partir da maltodextrina apresentaram um melhor rendimento
qguando comparado com o0s demais ensaios, tanto para polpa (57,63% e 54,52%), quanto para
semente (33,19% e 41,95%) nas temperaturas de 140 °C e 160 °C, respectivamente. Can
Karaca, Guzel e Ak (2016) ao encapsularem cereja azeda relataram que a maltodextrina
proporcionou maior rendimento que a goma ardbica. No entanto, Yousefi et al. (2011)
verificaram que a goma ardbica mostrou melhor rendimento em relacdo aos outros materiais
de parede na encapsulacdo de suco de roma.

Vale salientar, que essas diferencas encontradas podem estar relacionadas a diversos
fatores como amostras, propor¢do de encapsulantes e os parametros de secagem utilizados em
cada estudo. Além do que, segundo Davidov-Pardo et al. (2013) o resultado do rendimento

depende também do equipamento utilizado.

5.4.1.2 Eficiéncia de encapsulacéo

A eficiéncia de encapsulacdo refere-se a quantidade do material ativo efetivamente
encapsulado, sendo uma analise interessante para verificar o processo de encapsulacdo quanto
aos efeitos do material ativo ap6s o processo (MATOS-JR et al.,, 2017). Na tabela 9,
encontram-se os valores para a eficiéncia dos diferentes tratamentos.

De acordo com os valores para a eficiéncia de encapsulacéo foi significativamente (p
<0,05) influenciado pelo efeito da temperatura do ar de entrada e o tipo do encapsulante.

Porém, os resultados mostraram que a eficiéncia foi satisfatoria praticamente para
todos os tratamentos variando de 35,70% a 94,17%, sendo que a combinacdo da
maltodextrina: goma arabica nas diferentes temperaturas apresentaram os melhores resultados
para as microparticulas da polpa (77,36% e 77,66%), enquanto para a semente a melhor
eficiéncia foi observada para amostra atomizada com goma arabica na temperatura de 140 °C
(94,17%), sequido da formulacdo contendo maltodextrina e goma arabica (92,27%) quando
submetido a 160 °C, no entanto esses ultimos valores ndo diferiram significativamente
(p<0,05).
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Tabela 9 — Eficiéncia de encapsulacdo dos extratos do residuo de polpa e semente de acerola verde.

Amostra Encapsulante Temperatura Eficiéncia (%)
Q)
Polpa decanter
PT1E1l . 140 53,45+ 1,01°
PT2EL Maltodextrina 160 42,14 + 2,329
PT1E2 Goma ardbica 140 35,70 + 1,57¢
PT2E2 160 67,16 + 2,91°
PT1E3 . - 140 77,36 £ 1,90
PT2E] Maltodextrina : Goma arabica 160 7766 + 1352
Semente
ST1E1l Maltodextrina 140 82,36 £ 1,61°
ST2E1 160 79,75 £ 0,22°
STI1E2 Goma arabica 140 94,17 £ 0,632
ST2E2 160 87,53+ 1,78"
ST1E3 . - 140 80,45 £ 2,04°
ST2E1 Maltodextrina : Goma arabica 160 92.27 +2.02°

abede Médias em uma mesma coluna seguidas por uma mesma letra mintscula ndo diferem entre si ao nivel de 5%
de probabilidade pelo teste de Tukey. EE — Eficiéncia de encapsulacdo: quantidade total dos compostos fendlicos
inicialmente (mg. g1) / quantidade de fendlicos encapsulado (mg. g1). P — Polpa; S — Semente; T — Temperatura;
E — encapsulante; C — Controle.

Fonte: Préprio autor.

Resultados semelhantes foram observados por Silva et al. (2014) os quais concluiram
que os melhores resultados para a microencapsulagéo de antocianinas foi quando utilizaram a
mesma proporcdo (50:50) na combinacdo de maltodextrina e goma ardbica. Lopera et al.
(2009) ao avaliaram a influéncia do encapsulante quanto a eficiéncia de encapsulacdo
verificaram que o uso da mistura da maltodextrina com goma arabica na proporcao de 50:50,
obteve-se maior eficiéncia quando comparando-os individualmente. Moreira et al. (2009) ao
avaliarem a eficiéncia da retencdo dos compostos microencapsulados do residuo de acerola,
0s autores relataram que menores temperatura favoreceram a retencdo dos compostos de
interesse.

A partir dos resultados descritos acima as condi¢des que conseguiram uma melhor
eficiéncia na retencdo de fendlicos totais foram a goma ardbica e a combinacdo entre a

maltodextrina e goma arabica a 140 °C.

5.4.1.3 Atividade de agua

O teor de agua é um fator muito importante no controle da taxa de deterioracéo e
juntamente com a umidade é possivel saber o nivel de perecibilidade do produto final.

Os valores para atividade de agua das diferentes microparticulas podem ser

observados na Tabela 10.
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Tabela 10 — Contedo de atividade de &gua dos extratos do residuo de polpa e semente de acerola
verde microencapsulado.

Amostra Encapsulante Temperatura Atividade de 4gua
(G
Polpa decanter
PT1E1 Maltodextrina 140 0,15 +0,01¢
PT2E1 160 0,15 +0,02¢
PT1E2 Goma ardbica 140 0,16 £ 0,01°
PT2E2 160 0,13 +£0,01¢
PT1E3 . - 140 0,24 +0,02°
PT2EL Maltodextrina : Goma arabica 160 0.23 + 002"
PT1C1 140 0,32 £ 0,042
PT2C1 Controle 160 0.24 +0,01°
Semente
ST1E1 . 140 0,24+ 0,02°
ST2E1 Maltodextrina 160 0,15 + 0,00
ST1E2 Goma arabica 140 0,14 + 0,01%
ST2E2 160 0,11 +0,02¢
STI1E3 . - 140 0,24 +0,01°
ST2E1 Maltodextrina : Goma arabica 160 0.16 £ 0,01°
ST1C1 Controle 140 0,32 £ 0,042
ST2C2 160 0,22 +0,01°

abed \Médias em uma mesma coluna seguidas por uma mesma letra minGscula ndo diferem entre si ao nivel de 5%
de probabilidade pelo teste de Tukey. P — Polpa; S — Semente; T — Temperatura; E — encapsulante; C — Controle.
Fonte: Préprio autor.

De acordo com os dados (Tabela 10), pode-se perceber que os resultados obtidos para
atividade de 4gua foram baixos, variando de 0,32 para o extrato atomizado (controle) até 0,11
nas particulas produzidas nos diferentes tratamentos. De acordo com Reid, Fenemma et al.
(2010) quando os valores forem inferior a 0,3 como mostra a maior parte dos resultados deste
trabalho ndo ha crescimento microbiano, apresentando assim microparticulas mais estaveis
microbiologicamente.

Comparando a relagdo entre o tipo de encapsulante e a temperatura utilizada, verifica-
se que ndo houve diferenga significativa (P<0,05) para os ensaios utilizando maltodextrina e
goma arabica para os p6s do extrato da polpa, diferentemente ao encontrado para os valores
das microparticulas de semente, as quais variaram em funcdo do tipo de encapsulante e
temperatura. Os valores obtidos para as microparticulas produzidas com a mistura da
maltodextrina e goma arabica no presente estudo estdo de acordo com os resultados
apresentados por Rezende, Nogueira e Narain (2018), os quais utilizaram a mesma proporgéo
de encapsulante utilizada nesse trabalho.

De forma geral os p6s obtidos com goma ardbica e maltodextrina foram os que

apresentaram uma menor atividade de agua nas condigdes avaliadas.
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5.4.1.4 Umidade
Os dados para os valores obtidos quanto ao teor de umidade estdo apresentados na
Tabela 11.

Tabela 11 — Teor de umidade dos extratos do residuo de polpa e semente de acerola verde
microencapsulado.

Amostra Encapsulante Temperatura Umidade (%)
9]
Polpa decanter
PT1El Maltodextrina 140 7,68 +0,21¢
PT2E1 160 5,91 £ 0,04¢
PT1E2 Goma arabica 140 8,41 £ 0,25°¢
PT2E2 160 9,72 +0,25°
d
IEEEi Maltodextrina : Goma arabica 128 ;gg i 832“
PT1C1 Controle 140 14,66 + 0,052
PT2C1 160 14,60 + 0,062
Semente
ST1E1 Maltodextrina 140 7,87 £0,11°
ST2E1 160 6,47 £ 0,12
ST1E?2 Goma arabica 140 7,77 £0,22¢
ST2E2 160 7,18 £ 0,04¢
de
§$;Ei Maltodextrina : Goma arabica 128 ngi i 8’,3;“
ST1C1 Controle 140 14,66 * 0,462
ST2C2 160 12,59 + 0,04

abedef Médias em uma mesma coluna seguidas por uma mesma letra minGscula ndo diferem entre si ao nivel de
5% de probabilidade pelo teste de Tukey. P — Polpa; S — Semente; T — Temperatura; E — encapsulante; C —
Controle. Fonte: Proprio autor.

Como pode ser observado o teor de umidade variou de 5,91% a 14,66%, sendo 0s
maiores valores encontrados para as amostras do controle. As microparticulas obtidas com
goma arabica apresentaram maior teor de umidade (8,41% e 9,72%) para ambas as
temperaturas, enquanto para os pos da semente foi observado um maior teor utilizando
também a goma arabica, mas a 140 °C (7,77%), assim como para as microparticulas obtidas
com maltodextrina a 140 °C (7,87%). Verifica-se que, com aumento da temperatura uma
menor umidade foi alcancada. Fato este também observado em outros trabalhos, o que
enfatiza a maior eficiéncia da taxa de transferéncia de calor sobre as microparticulas,
resultando na evaporagdo de maiores quantidades de dgua e consequentemente a obtencéo de
pos com menor teor de umidade (FERRARI et al., 2012; DAZA et al., 2016).

Porém, em geral todos os valores encontrados nas condicBes estudadas foram
satisfatorios, uma vez que apresentaram baixos teores de umidade como esperado para

produtos desidratados.
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5.4.1.5 Solubilidade

A avaliacdo da solubilidade de qualquer pé é uma caracteristica de suma importancia,
uma vez que, esta relacionada com a facilidade de disperséo e propriedades de reconstituicéo,
além de ressaltar o bom resultado na selecdo do material de parede (COSTA et al., 2013).

Em relagdo aos resultados para a solubilidade, na Tabela 12 estdo demonstrados os
valores obtidos para as microparticulas dos diferentes residuos encapsulados.

Tabela 12 - Solubilidade das microparticulas dos extratos dos residuos de polpa e semente obtidos
por spray dryer.

Amostra Encapsulante Temperatura Solubilidade (%)
(WY)
Polpa decanter
PT1E1 Maltodextrina 140 92,19 + 1,84°
PT2E1 160 96,76 + 1,372
PT1E2 Goma arabica 140 96,97 + 0,60°
PT2E2 160 90,99 +0,73P
PT1E3 . - 140 97,37 +1,43
PT2E] Maltodextrina : Goma arabica 160 97.85 + 1.75°
Semente
ST1E1 Maltodextrina 140 89,41 + 0,762
ST2E1 160 94,52 + 0,782
ST1E2 Goma arabica 140 92,16 + 1,252
ST2E2 160 93,76 + 5,962
ST1E3 . - 140 94,98 + 2,112
ST2E1L Maltodextrina : Goma arabica 160 9217 + 5458

® Médias em uma mesma coluna seguidas por uma mesma letra mintscula ndo diferem entre si ao nivel de 5%
de probabilidade pelo teste de Tukey.; P — Polpa; S — Semente; T — Temperatura; E — encapsulante; C —
Controle.

Fonte: Préprio autor.

As microparticulas produzidas nesse estudo apresentaram uma alta solubilidade,
variando de 90,99% a 97,85% para as amostras do extrato da polpa atomizado. Ja para as
microparticulas do extrato da semente, os valores ficaram entre 89,41% a 94,98%, 0s quais
ndo apresentaram diferenca estatistica a 5% de significancia, constatando que os diferentes
tipos de encapsulantes e temperatura neste estudo, ndo apresentaram efeitos significativos
(p<0,05).

De acordo com os dados, a mistura de maltodextrina e goma arabica apresentou maior
solubilidade para os p6s contendo o extrato do residuo da polpa, para ambas as temperaturas
(97,37% - 97,85%). No entanto, os valores foram estatisticamente iguais para as
microparticulas produzidas com maltodextrina a 160 °C (96,76%) e goma arabica a 140 °C
(96,97%). No estudo de Costa et al. (2013), os autores verificaram que combinagdes
utilizando maltodextrina e goma arabica apresentaram uma menor solubilidade (35% - 40%),

0 que pode ter sido relacionado com a natureza hidrofébica da amostra (6leo essencial de
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orégano). Tonon et al. (2009), ao avaliarem a solubilidade de microparticulas produzidas por
maltodextrina e goma arébica, obtiveram valores de solubilidade acima de 90%, corroborando
com os resultados obtidos nesse estudo e assim reforcando a utilizacdo desses materiais

devido a sua alta solubilidade.

5.4.1.6 Higroscopicidade

Além da solubilidade a higroscopicidade é outro importante parametro que deve ser
avaliado, pois estdo relacionados com a estabilidade dos pds durante armazenamento e
incorporagdo em sistemas aquosos (OSTROSCHI et al., 2018).

De acordo com os dados na Tabela 13, nota-se que a higroscopicidade dos pos
microencapsulados foram bem menores quando comparado com 0S extratos Secos
(tratamentos controle) o que reforca a utilizagdo de agente encapsulante para maior
estabilidade do material obtido.

Tabela 13 — Higroscopicidade das microparticulas dos extratos do residuo de polpa e semente de
acerola verde microencapsulado.

Amostra Encapsulante Temperatura Higroscopicidade(%o)
Q)
Polpa decanter
PT1E1 Maltodextrina 140 9,89 +0,21¢
PT2E1 160 8,12 + 0,02¢
PT1E2 Goma ardbica 140 10,63 + 0,25¢
PT2E2 160 11,92 + 0,24°
d
E$;Ei Maltodextrina : Goma arabica 128 ggg i 8311
PT1C1 Controle 140 17,10 + 0,252
PT2C1 160 16,95 + 0,112
Semente
ST1E1 Maltodextrina 140 10,06 + 0,11°¢
ST2E1 160 8,69 +0,12¢
ST1E2 _ 140 10,01 +0,22¢
ST2E2 Goma arabica 160 9,42 + 0,04
cd
§$;Ei Maltodextrina : Goma arabica 128 g;; i gigcd
ST1C1 Controle 140 17,10 + 0,252
ST2C2 160 15,35 + 0,88°
Materiais encapsulantes
Maltodextrina 8,06 +1,16
Goma arabica 12,67 + 0,02

abed Médias em uma mesma coluna seguidas por uma mesma letra mintscula ndo diferem entre si ao nivel de 5%
de probabilidade pelo teste de Tukey. P — Polpa; S — Semente; T — Temperatura; E — encapsulante; C — Controle.
Fonte: Proprio autor.
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De acordo com os dados da Tabela 13, os valores encontrados para a higroscopicidade
variaram de 8,12% a 11,92 % entre os tratamentos para as microparticulas da polpa, sendo 0s
maiores resultados para 0s pos obtidos por goma arabica 11,92% e 10,63% a 140 °C e 160 °C,
respectivamente, resultado semelhante ao encontrado por Tonon et al. (2009). Entretanto, 0s
menores valores foram verificados para a maltodextrina de 9,89% a 140°C e 8,12% a 160 °C.

Para as microparticulas do extrato da semente, os resultados variaram de 8,69% a
10,06%, sendo os pds obtidos com os encapsulantes individuais maltodextrina e goma
arabica, ambos a 140 °C apresentaram os maiores valores de higroscopicidade (10,06% e
10,01%), respectivamente. Porém, quando submetidos a maior temperatura, nesse caso 160
°C observou-se que os valores reduziram (8,69% e 9,42%), respectivamente. Avaliando
guanto aos diferentes tipos de encapsulantes nas microparticulas da polpa e semente
apresentando menor valor de higroscopicidade destacam-se na ordem maltodextrina >
maltodextrina: goma arabica > goma arabica.

Felix et al. (2016) encontraram resultados semelhantes ao enfatizarem que os poés
encapsulados por goma arabica apresentaram maior valor de higroscopicidade, ja a adicdo de
maltodextrina as microparticulas tenderam para um menor valor. Resultados esses esperados
ja que a maltodextrina apresenta baixa higroscopicidade, enquanto a goma arabica por
apresentar elevado nimero de ramificagdes com grupos hidrofilicos tendem a absorver mais
agua (Tonon et al., 2009; Frascareli, 2012); corroborando assim, com os valores encontrados
neste trabalho para maltodextrina (8,06 %) e para a goma arabica (12,67%), enfatizando que a
utilizacdo de um encapsulante favorece a diminuicdo da higroscopicidade dos extratos

atomizados dos diferentes residuos de acerola verde.

5.4.1.7 Densidade aparente e densidade aparente compactada

Os valores para a densidade aparente (pbulk) e densidade aparente compactada
(ptapped) estdo apresentadas na Tabela 14, a seguir.

A avaliacdo da densidade ¢ um parametro que avalia 0 volume que uma determinada
massa de um produto ocupa. Segundo Santana et al. (2013) materiais de baixa densidade
necessitam de espago maior para armazenamento, 0 que pode gerar um maior custo no
produto final.

A partir dos valores de densidade aparente e aparente compactada nas condic¢des
apresentadas, observa-se que os resultados variaram de 0,06 a 0,23 e 0,08 a 0,33 g.mL™,

respectivamente, referente as microparticulas do extrato da polpa atomizada. Ja para os pos
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dos extratos da semente os resultados para a densidade aparente variaram de 0,18 a 0,26

g.mL e para a densidade aparente compactada de 0,29 a 0,42 g.mL™.

Tabela 14 — Valores da densidade aparente e densidade aparente compactada das microparticulas dos
extratos do residuo de polpa e semente de acerola verde microencapsulado.

Amostra Encapsulante Temperatura Densidade
Densidade Densidade
(pbulk) (ptapped)
Polpa decanter
PT1E1 Maltodextrina 140 0,07 + 0,004 0,09 + 0,00°
PT2E1 160 0,06 + 0,004 0,08 + 0,00°
PT1E2 Goma arébica 140 0,19 + 0,00° 0,31 +0,01°
PT2E2 160 0,16 £0,01° 0,25 +0,01°
PTIE3 Maltodextrina; Goma arabica 140 0,23 +0,00° 0,33 +0,01"
PT2E1 ' 160 0,16 £0,01° 0,25 +0,03°
Semente
STI1E1 Maltodextrina 140 0,24 +0,01% 0,42 + 0,012
ST2E1 160 0,21 £0,01° 0,36 + 0,01
ST1E2 Goma arébica 140 0,22 + 0,01 0,36 + 0,01
ST2E2 160 0,18 + 0,004 0,33 +0,00°
ST1ES Maltodextrina;: Goma arabica 140 0,26 +0,15° 0,38 +0,02°
ST2E1 ' 160 0,22 + 0,01 0,29 + 0,024

abed Médias em uma mesma coluna seguidas por uma mesma letra minGscula ndo diferem entre si ao nivel de 5%
de probabilidade pelo teste de Tukey. Densidade (pbulk) — Densidade aparente; Densidade (ptapped) —
Densidade aparente compactada, ambos expressos por g.mL?*. P — Polpa; S — Semente; T — Temperatura; E —
encapsulante; C — Controle. MD — Maltodextrina; GA — Goma ardbica; MD:GA — Maltodextrina+ Goma
arébica. Fonte: Proprio autor.

Analisando os dados da tabela, percebe-se que com o aumento da temperatura ocorreu
uma menor densidade, para ambos os residuos estudados. Concordando com este resultado
Shamaei et al. (2017) ao microencapsularem 6leo de noz por spray dryer, verificaram que a
densidade aparente das microparticulas reduziu quando a temperatura de secagem aumentou.

Tonon et al. (2011) avaliando a influéncia da secagem por atomizacdo de 6leo de
linhaga, concluiram que maiores valores da densidade foi atribuido aos ensaios com maior
temperatura, o que pode ter sido motivado pela a secagem mais rapida, resultando em
microparticulas com tamanhos maiores, o que pode explicar os valores baixos da densidade.

Além disso, o tipo de encapsulante influenciou os resultados, sendo observado que 0s
residuos da polpa encapsulados com maltodextrina apresentaram um menor valor para as
diferentes densidades, quando comparado com 0s outros encapsulantes avaliados.

De acordo com estudo de Kurozawa et al. (2009) o autor enfatiza que ao utilizarem
maiores concentragcbes de maltodextrina (10 a 30%) os valores da densidade aparente
compactada diminuiram de 0,330 para 0,296 g.mL1. Outros estudos também apresentam
resultados semelhantes o que instiga mais estudos utilizando diferentes concentracGes de

encapsulantes, principalmente para a maltodextrina, haja vista que neste estudo a
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concentracdo foi fixada a 10%. Oliveira et al. (2013), ao caracterizar polpa de morango
atomizada com diferentes agentes encapsulante, verificaram que as amostras com
maltodextrina apresentaram valor de densidade aparente menor, sendo que a maltodextrina
5DE apresentou maior densidade do que a maltodextrina 10DE. Os autores relatam que a
maltodextrina é um polissacarideo obtido pela hidrélise do amido e quanto mais hidrolisado o
amido, menor serd sua densidade, uma vez que as ligacbes rompidas resultam em cadeias
menores e mais leves, o que corrobora com o achado nesse estudo.

Levando em consideracdo que a avaliacdo da densidade aparente € a mais utilizada
como critério para estocagem em processos de microencapsulacao, a qual considera o volume
de material e o volume de ar entre as particulas (Barbosa-Canovéas e Juliano, 2005) foi
observado que os melhores valores para as microparticulas do extrato da polpa e semente
foram obtidos utilizando a combinacdo de maltodextrina e goma arabica, sendo os valores

0,23 g.mL' e 0,26 g.mL, respectivamente.

5.4.1.8 Andlises colorimétrica

Na Tabela 15, estdo apresentados os valores dos parametros colorimétricos dos
diferentes p6s obtidos, sendo uma importante caracterizacdo, devido aos aspectos visuais do
produto final, além de permitir analisar os impactos causados pelo processo de secagem.

Em relacdo a luminosidade (L) nas microparticulas obtidas pelo extrato do residuo de
polpa, os resultados variaram de 53,05 a 66,26. Observando que ndo houve diferencas
expressivas (p<0,05) entre os encapsulantes na temperatura de 140 °C. A respeito desse
parametro para as microparticulas produzidas com extrato do residuo de semente, os valores
oscilaram em torno de 41,24 a 71,28. Observa-se que houve diferenca significativa (p< 0,05)

entre todos os tratamentos.
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Encapsulante Maltodextrina Goma arabica Maltodextrina : Goma arabica Controle
Temperatura (°C) 140 160 140 160 140 160 140 160
Polpa decanter
L 53,05+7,24* 66,26 £3,46° 60,28 £4,54%c 50,70 +3,5°  58,12+2,38%° 61,68+2,75® 5559 +0,42° 63,05+1,48%
a* 0,56+ 0,19 0,25+ 0,05" 0,66+ 0,15%" 117 +0,06°6 0,96+ 0,22°® 110+ 0,24* 10,46+0,08 2,46 +0,20°
b* 13,99 £0,64¢ 15,04 £0,62°® 13,66 +0,22° 14,34+0,35® 16,49 +0,34° 15,85+1,25% 33,92+0,09° 24,86+0,13"
Hue 87,65+0,91* 89,02+0,24* 87,31+0,75° 85,27 +0,42* 86,64 +0,70 86,09 +0,56* 72,87 +0,12¢ 84,33 +0,49¢
Chomo 14,01 £0,64¢ 15,04 £0,61% 13,67 +£0,21° 14,39+0,33®  16,51+0,35° 15,89+1,27% 3549+0,090 24,99 +0,11°
Semente

L 46,93 +2,58% 68,04 £4,17% 4124+450° 48,71+1,56* 56,00+0,91° 71,28+1,86% 5559+0,42* 60,09 +1,05°
ax 6,71 +055° 562+0,24° 6,10 £ 0,45 540+0,17¢ 5,83 +0,02° 574+0,12° 10,46 £0,08* 9,97 +0,14°
b* 23,44 +£0,77° 2464+027*° 21,21+1,22¢ 2128+0,25¢ 2453+0,17° 26,11+0,07° 33,92+0,09° 34,37 +0,50°
Hue 74,04 +1,02¢ 77,14+0,66° 73,96+0,23° 7574+040° 76,62+0,62® 77,60+0,29% 72,87+0,12° 73,82+0,96°
Chomo 2440+0,83¢ 2528+0,21* 22,08+1,29¢ 2195+0,26° 2522+0,17° 26,73+0,46° 3549+0,10° 35,79 +0,51°

abedef Médias em uma mesma linha seguidas por uma mesma letra mindscula ndo diferem entre si ao nivel de 5% de probabilidade pelo teste de Tukey.
Fonte: Préoprio autor.
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Foi notado que, quanto maior a temperatura de secagem, maior a luminosidade para
todos os encapsulantes utilizados, constatando que a secagem a 160 °C promoveu
microparticulas mais claras nos diferentes extratos dos residuos atomizados, principalmente
para 0s pos que continham o encapsulante maltodextrina, fato este também observado por
Ahmeda et al. (2010) que ao utilizar a maltodextrina verificaram que os pds produzidos eram
mais claros.

Quanto aos valores de a*, que analisa a variacdo da intensidade de verde (valores
negativo) a vermelho (valores positivo), os pos da polpa apresentaram diferencas entre 0s
tratamentos. No entanto, em todas as microparticulas os valores tenderam mais para o verde,
comparando os resultados com os p6s da semente observa que esses apresentaram valores de
a* mais elevados, indicando maior intensidade da cor vermelha.

Os valores de b*, que estéa relacionado a variacao do amarelo (valores positivo) ao azul
(valores negativo), apresentaram valores relativamente mais altos, sendo que as amostras
controle apresentaram um maior valor. Nota-se que as microparticulas obtidas com a
combinacdo da maltodextrina e goma arabica exibiram maior intensidade.

Foram avaliados também o valor de Croma (C) e o angulo de hue (H), onde o valor de
Croma indica a concentracdo de cor, refere-se ao maior brilho da cor. Um maior valor de C
apresenta uma cor fortemente saturada, o0 que demostra a pureza da cor em relagéo ao branco.

Dentre as amostras as microcapsulas obtidas por maltodextrina: goma arébica
mostraram-se uma maior saturacdo 16,51 a 15,89 para as amostras do extrato do residuo da
polpa e 25,22 a 26,73 para 0s pos da semente. Comparando com as amostras do controle que
forneceram maiores valores indicando cores mais vivas (35,49 a 24,99 e 34,49 a 35,79) todos
0s pds demonstraram ter uma coloragdo mais opaca.

Quanto ao valor de Hue, indicativo de tonalidade mostrou que os extratos de polpa e
semente atomizados apresentaram angulo entre 72,87 a 89,02 e 72,87 a 77,60,
respectivamente, demonstrando que as microcapsulas obtidas independente do tipo de
encapsulante e da temperatura de secagem apresentaram uma coloracdo mais préxima do
amarelo, tendo em vista que o angulo de 90° corresponde a cor amarela, enquanto que o valor
180° representa 0 verde, com tonalidades intermediarias entre esses valores (MINOLTA,
1998).

Nas Figuras 17 e 18 estdo apresentadas as imagens com o0s oito pos dos ensaios
realizado de acordo com o planejamento experimental para cada residuo encapsulado. A
avaliacdo visual da cor ndo mostrou tanta diferenca entre os tratamentos para as

microparticulas da polpa, exceto para as amostras controle, as quais apresentaram coloragao
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mais intensa e amarela dos que os pds encapsulados, o que pode estar relacionado com a
utilizacdo e a concentracdo dos encapsulantes utilizados.

Figura 17 - PGs dos extratos da polpa do decanter obtidas através da microencapsulacao por spray
dryer utilizando diferentes agentes encapsulantes.

A B Cc D

A — Maltodextrina (140°C); B — Goma arabica (140 °C); C — Maltodextrina: Goma arabica (140 °C); D —
Controle (140 °C); E — Maltodextrina (160°C); F — Goma arabica (160 °C); G — Maltodextrina: Goma arabica
(160 °C); H — Controle (160 °C).

Fonte: Préprio autor.

As microparticulas referentes ao residuo da semente (Figura 18) apresentaram cores
mais intensas, devido o extrato liquido apresentar coloracdo mais escura (castanho

avermelhado), o que refletiu no resultado final dos pds microencapsulados.

Figura 18 - P6s dos extratos da semente obtidas através da microencapsulacéo por spray dryer
utilizando diferentes agentes encapsulantes.

A — Maltodextrina (140°C); B — Goma arébica (140 °C); C — Maltodextrina: Goma arabica (140 °C); D —
Controle (140 °C); E — Maltodextrina (160°C); F — Goma arébica (160 °C); G — Maltodextrina: Goma arabica
(160 °C); H — Controle (160 °C). Fonte: Prdprio autor.
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5.4.2 Avaliacdo dos compostos bioativos e da atividade antioxidante nas

microparticulas

Com intuito de manter as propriedades e caracteristicas dos compostos bioativos, a fim
de facilitar na preservacdo, estabilidade e na incorporagcdo em diversas matrizes o processo de
microencapsulacdo foi utilizada. Além das respostas obtidas quanto aos pardmetros de
processo, as microparticulas também foram avaliadas quanto ao efeito das condicdes de
secagem por spray dryer sobre os compostos fenolicos, flavondides e a atividade antioxidante,
0s quais sdo apresentados na Tabela 16.

De acordo com os dados obtidos o valor dos compostos fendlicos no extrato liquido
do residuo da polpa e semente de acerola verde foi de 82,64 e 59,03 mg EAG.g?,
respectivamente. Para os valores desses compostos nas microparticulas variaram de 60,74 a
69,17 mg EAG.g*! para a polpa e em torno de 43,70 a 51,57 mg EAG.g™* para os pds da
semente.

Observa-se que as microparticulas da polpa obtidas com a combinacdo de
maltodextrina e goma arabica a 140 °C apresentou maior valor (69,17 mg EAG.g?), seguido
dos pds atomizados com maltodextrina nas diferentes temperaturas (64,44 a 65,09 mg EAG.g
1. Para as microparticulas da semente, a maior incorporacéo foi observada para goma arabica
a 160 °C (51,57 mg EAG.g}), seguido da maltodextrina a 140 °C com 46,85 mg EAG.g%, a
qual ndo diferiu estatisticamente (p<0,05) para os tratamentos com goma arabica a 140 °C
(46,85 mg EAG.g ) e maltodextrina: goma arabica a 160 °C (46,76 mg EAG.g™Y).

Comparando esses valores com 0s resultados dos seus respectivos extrato liquidos,
observa-se uma reducdo desses compostos, no entanto, mesmo apresentando um menor teor
as microcapsulas ainda mantiveram boas concentracdes de fendlicos totais. Verificou-se
também que os encapsulantes ocasionaram uma maior diluicdo dos compostos quando
comparados com a amostra controle (sem encapsulante). Fendmenos semelhantes também
foram observados por Silva V. M. (2014) e Souza V. B. (2014) que destacaram que o préprio
material encapsulante age como um diluente durante a preparacdo da solucdo para
atomizacéo.

Nota-se que a maior parte dos tratamentos que apresentaram uma reducéo de fenolicos
esta associado a uma maior temperatura. Mishra, Mishra e Mahanta (2014) e Tonon et al.
(2009) enfatizaram que a temperatura de secagem mostrou efeito significativo (p<0,05) sobre
0s compostos fendlicos, ocorrendo uma diminuicdo quando houve um aumento da

temperatura.
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Tabela 16 — Contetdo de fendlicos, flavondides totais e da atividade antioxidante pelos métodos DPPH, ABTS, FRAP e ORAC das microparticulas do
extrato de residuo de polpa e semente.

Eendlicos Flavondides Atividade antioxidante (uM TEAC.g)*
Tratamentos 1 1
(mg EAG.gY) (mg QE.g™") DPPH ABTS FRAP ORAC
MICROPARTICULAS (POLPA)
Maltodextrina (MD)
140 64,44 +0,97¢ 20,01 +0,48¢ 329,16 £ 1,43¢ 10527,92 + 234,55° 311,85 + 4,99% 176,31 + 6,41
160 65,09 + 1,18¢ 17,61 + 0,18%% 332,03 £6,57¢ 8938,43 + 211,15°¢ 330,87 + 1,51 145,47 + 3,40
Goma Arabica (GA)
140 60,74 + 1,12¢f 17,30 + 1,21¢% 281,10 + 8,27¢ 9031,66 + 232,88¢ 351,80 + 10,85°¢ 226,90 + 5,87¢°
160 58,98 + 0,42f 16,68 + 0,33% 295,69 + 5,03 8966,40 + 183,39¢ 256,10 + 6,944 688,88 + 1,32¢
Maltodextrina:
goma arébica
140 69,17 +0,73¢ 15,37 + 0,68¢ 294,02 + 17,67% 8994,37 + 55,94°¢ 306,81 + 5,31 307,85 + 15,58¢
160 62,55 + 0,45% 18,66 + 0,41 326,77 £5,43¢ 9357,94 + 251,71°¢ 328,11 + 4,27 316,02 + 10,03¢
Controle
140 290,69 + 2,29° 81,44 + 0,972 1652,45 +29,11° 16904,39 + 59,932 3019,29 + 76,232 1860,03 + 28,972
160 276,39 +1,27° 78,78 £ 1,65° 1709,12 + 25,222 17463,74 + 419,51° 2487,03 + 12,08° 1436,06 + 11,07°
Extrato Liguido 82,64 +133 33,24+ 0,52 916,22 + 7,43 136,01 +12,73 246,20 + 3,18 3643,98 + 101,78
MICROPARTICULAS (SEMENTE)
Maltodextrina (MD)
140 47,41+0,89% 28,34 + 1,09% 730,40 + 14,08° 5880,11 + 60,50¢ 336,77 + 5,30 466,02 + 13,444
160 43,70 +0,89¢ 26,62 +0,31° 683,78 + 29,60 5976,00 + 205,49¢ 313,75 £ 3,23¢ 301,85 + 6,30¢
Goma Arabica (GA)
140 46,85 + 1,85¢ 28,13 £ 0,39% 624,11 + 51,98¢ 5294,13 + 151,05° 326,40 + 6,89¢ 406,71 £ 8,13¢
160 51,57 +0,70° 29,75 + 0,474 696,83 + 47,58 5757,59+ 60,50« 366,74 + 3,83" 493,21 £ 9,92¢
Maltodextrina:
goma arébica
140 45,28 + 0,56¢ 32,20+ 1,00¢ 482,40 + 44,40¢ 5363,38 + 95,89% 312,99 +5,72¢ 378,49 + 5,34
160 46,76 + 1,70% 30,32 + 0,65 361,57 + 8,55 6114,51 + 95,88¢ 321,30 £ 6,39¢ 368,71 + 10,04f
Controle
140 158,65 + 1,102 119,60 + 0,41° 726,39 + 30,53° 12910,89 + 129,17° 1021,43 + 24,242 1432,81 + 5,842
160 144,44 + 451° 122,85 + 2,032 2230,76 + 37,76° 13544,82 + 237,22° 1042,62 + 18,64° 867,32 + 7,40°
Extrato Liguido 59,03+ 1,45 30,92 + 0,54 596,61 + 4,63 42,34 £ 2,59 236,29 + 2,05 4130,93 + 164,13

Os valores foram expressos em médias + desvio padrdo (n=3). 2°%f Médias seguidas de letras iguais, na coluna, ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de
probabilidade. Controle - p6 obtido sem adicdo de encapsulante; MD - maltodextrina; GA - goma arabica; MD : GA - Maltodextrina + goma arabica; Fendlicos - medido com
Folin-Ciocalteu expresso como mg.g™ equivalentes ao acido galico. Flavondides - expresso como mg.g? equivalentes a Quercetina. * Atividade antioxidante expressa como

equivalente ao Trolox em Micromol por grama de amostra em base seca. Fonte: Proprio autor.
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Ao avaliar os valores de flavonéides totais presentes nas diferentes microparticulas, os
resultados variaram de 15,37 a 81,44 mg QE.g%, para os pds atomizado do residuo da polpa
sendo 0s maiores resultados para as amostras do controle de 78,78 mg QE.g* (160 °C) e
81,44 mg QE.g* (140 °C). Para as microparticulas, referente ao residuo da semente verificou-
se que os valores ficaram entre 26,62 a 122,85 mg QE.g, sendo esses resultados superiores
ao relatado por Rezende, Nogueira e Narain (2018) que verificaram valores de 2,27 e 5,52 mg
QE.g* em polpa comercial e residuo de acerola atomizado.

Apesar do extrato liquido do residuo da polpa apresentar melhor contetdo de
flavonoides (33,24 mg QE.g1), percebe-se que as microparticulas apresentaram uma maior
reducdo do conteddo, quando comparadas com os resultados obtidos para os pos referente ao
residuo da semente, a qual exibiu maiores valores, embora o teor inicial no extrato liquido
tenha sido de 30,92 mg QE.g. Analisando também as amostras controle nas diferentes
temperaturas (140 e 160 °C) verifica-se que os valores para polpa (81,44 e 78,78 mg QE.g?)
sd0 menores ao encontrado nos tratamento controle da semente (119,60 e 122,85),
respectivamente. O que demonstra que os tipos de flavonodides presente na amostra da polpa
apresentaram uma menor estabilidade sobre os parametros de processo da secagem aplicado,
qguando comparado aos constituintes presentes na semente, 0s quais sofreram uma menor
degradacéo pelo processo.

Na Figura 19, fica evidente que ao verificar os resultados para as duas temperaturas do
ar de secagem, observa-se que a maior parte dos experimentos conduzidos na menor
temperatura de entrada de secagem (140 °C) ocasionou em uma maior concentracdo dos
compostos fenolicos e flavonoides.

Levando em consideracdo que nenhum agente encapsulante puro apresenta perfil
melhor de todas as propriedades necessarias, a combinacdo da maltodextrina e goma arabica
torna-se uma boa alternativa, tendo em vista que apresentou resultados relativamente

satisfatorios para os diversos parametros de processo analisado.
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Figura 19 - Resultados para o teor de fendlicos e flavonoides totais nas microparticulas de residuo da
polpa e semente em diferentes temperaturas e encapsulantes.
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PT1E1/ STIE1 — Maltodextrina (140 °C); PT2E1/ ST2E1 — Maltodextrina (160 °C); PT1E2/ STIE2 — Goma
arabica (140 °C); PT2E2/ ST2E2 — Goma arabica (160 °C); PT1E3/ STIE3 — Maltodextrina: Goma arabica (140
°C); PT2E3/ PT2E3 — Maltodextrina: Goma arabica (160 °C); Média - valores de fendlicos e flavondides
expressos por mg equivalente ao acido galico e quercetina por grama de po, respectivamente.

Fonte: Préprio autor.

Devido ao grande interesse do papel dos antioxidantes em extratos vegetais, a
determinacdo da atividade antioxidante, contudo a medi¢cdo deve ser feita utilizando varios
ensaios com diferentes mecanismos para a obtencdo de resultados mais completos
(COPANOGLU et al., 2018). Fundamentado nessa observacdo as microparticulas foram
avaliadas utilizando ensaios baseados em transferéncia de atomos de hidrogénio — HAT
(ORAC), transferéncia de elétrons — ET (FRAP) e através de teste misto - HAT e ET (ABTS e
DPPH).

Em relacdo aos resultados obtidos da otimizacdo para a atividade sequestrante do
radical DPPH os valores variaram de 281,10 a 332,03 uM Trolox.g™ para as microparticulas
do residuo da polpa e entre 696,83 a 730,40 pM Trolox.g™* para os pos do residuo da semente.

As microparticulas obtidas atraves da utilizacdo de maltodextrina apresentaram maior
capacidade tanto para os ensaios com o extrato da polpa (329,16 e 332,03 uM Trolox.g™?)
como para as microparticulas das sementes (730,40 uM Trolox.g™l) ambas a 140 °C.

Comportamento semelhante foi observado em outros estudos quando os autores
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enfatizaram que a maltodextrina foi o melhor quando comparado a outros encapsulantes
(KUCK e NORENA, 2016; SILVA et al., 2018).

Em relacdo aos resultados obtidos referente a atividade sequestrante do radical ABTS,
observou-se que as microparticulas variaram de 9031,66 a 10527,92 uM Trolox.g? para
amostra da polpa, enquanto para os pds da semente os valores variaram de 6114,51 a 5294,13
UM Trolox.g?, valores esses superiores ao encontrado nos extratos liquido (136,01 e 42,34
UM Trolox.gl), respectivamente.

Dentre os tratamentos avaliados o melhor resultado foi para as microparticulas da
polpa formuladas com maltodextrina e temperatura do ar de secagem a 140 °C. No entanto, 0s
demais ensaios ndo apresentaram diferenca estatistica (p<0,05) entre os tipos de encapsulante
e a temperatura. Quanto aos p6s da semente observou-se que 0s maiores valores foram para a
mistura maltodextrina e goma arabica a 160 °C, ndo diferindo (p<0,05) dos tratamentos
submetidos com maltodextrina nas diferentes temperaturas.

Para o ensaio do potencial de reducdo de ferro (FRAP), observa-se que as amostras da
polpa apresentaram valores proximos, oscilando entre 256,10 a 351,80 puM Trolox.g™
enquanto para a semente, os resultados variaram de 312,99 a 366,74 uM Trolox.g™.

Nota-se que independente do tipo de encapsulante e da temperatura as microcapsulas
dos ensaios do residuo da polpa ndo diferiram a nivel de 5% de significancia, apenas com a
excecdo dos pds encapsulados com goma arabica, o qual apresentou um maior potencial
guando o extrato foi submetido a 140 °C. Entretanto para as microparticulas do extrato de
residuo da semente o material encapsulante que forneceu melhor atividade antioxidante foi a
goma arabica na temperatura de 160 °C, seguido da maltodextrina a 140 °C.

Os valores para o conteldo da atividade antioxidante pelo método ORAC variaram de
145,47 a 688,88 e 493,21 a 466,02 UM Trolox.g? para os pos da polpa e semente,
respectivamente. Semelhantemente ao ensaio do FRAP, também foi observado uma maior
capacidade antioxidante para as microparticulas da polpa atomizadas com goma arabica,
porém utilizando a temperatura do ar de secagem a 160 °C, sendo essa mesma condi¢do
adequada para a secagem do extrato do residuo da semente.

Com base ao que foi exposto, verifica-se que os resultados obtidos para atividade
antioxidante apresentaram valores distintos, o0 que ja era esperado devido as particularidades
de cada método.

Além do que os resultados mostraram que a capacidade antioxidante determinada pelo
método ABTS nos diferentes ensaios da atomizagdo, foi consideravelmente maior em relacdo

ao obtido pelos demais métodos. Apak et al. (2007) observaram que o ensaio pelo método
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ABTS determina tanto a capacidade antioxidante hidrofilica como a lipofilica dos diversos
extratos, pois o reagente é solivel em solventes aquosos e organicos, enquanto o método
DPPH, por exemplo, usa um radical dissolvido apenas em solvente organico, sendo assim
aplicavel a sistemas hidrofobicos; o que enfatiza que a capacidade antioxidante esta
relacionada a funcdo do grupo dos compostos bioativos presente na amostra e da sua
solubilidade na fase inserida (COPANOGLU et al. 2018).

Relacionando-se as temperaturas e os diferentes tipos de encapsulantes aplicados,
pode-se observar na Figura 20, que para a capacidade antioxidante mensurada nos diferentes
métodos propostos, a mistura de maltodextrina e goma arédbica a 140 °C proporcionou maior
atividade antioxidante, simultaneamente entre os métodos para as microparticulas da polpa,
enguanto a goma arabica a 160 °C se apresentou como melhor encapsulante para o extrato da

semente atomizada.

Figura 20 - Resultados da atividade antioxidante medida FRAP, ORAC e ABTS nas microcapsulas
da polpa e semente em diferentes temperaturas e encapsulantes.
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PTIEL — Maltodextrina (140 °C); PT2E1 — Maltodextrina (160 °C); PTIE2 — Goma arabica (140 °C); PT2E2 —
Goma arébica (160 °C); PT1E3 — Maltodextrina: Goma arabica (140 °C); PT2E3 — Maltodextrina: Goma arabica
(160 °C); Valores de fenolicos e flavondides expressos por mg equivalente ao &cido galico e quercetina por
grama de po, respectivamente.

Fonte: Proprio autor.
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Nota-se pela anélise (Tabela 16) da avaliagdo dos compostos bioativos e da atividade
antioxidante nas diferentes microparticulas, que em todas as diferentes condi¢des operacionais
realizadas, os teores de fendlicos, flavondides se mantiveram proximos aos dos seus extratos
liquidos ou apresentaram valores superiores como o0os métodos ABTS e FRAP o que
demonstra um baixo impacto do processo de secagem por atomizacdo nestas variaveis
analisadas.

De maneira geral, com base nas respostas obtidas quanto aos parametros de processo e
a preservacdo dos compostos bioativos presente nos diferentes residuos atomizado a
combinacdo da maltodextrina com goma ardbica na propor¢do (50:50) submetida a
temperatura de 140 °C, indicaram as condicdes ideais para a producéo de residuos de acerola
verde em p6 com alto contetdo bioativo. O que garante um processo com menos custo e um
menor risco de degradacdo térmica das substancias encapsuladas.

Esses dados demonstra a efetiva contribuicdo desta pesquisa para 0S processos de
obtencdo de pds dos variados residuos agroindustriais obtidos da producdo de suco
concentrado de acerola verde com propriedades funcionais associados aos diferentes

compostos bioativos.

5.4.3 Distribuicéo de tamanho de particulas

As microparticulas obtidas nos diferentes ensaios foram observadas por microscopia
Optica, onde pequenas quantidades dos encapsulados, individualmente, foram dispersos em
laminas de vidro e visualizados em magnitude de 40x, a fim de realizar a contagem do
tamanho das particulas.

Na Figura 21 esta demonstrada os graficos, os quais podem ser observados diferentes
comparacOes entre as distribuicdes do tamanho das particulas (um) na faixa de 0 a 85 um por

frequéncia acumulada (%).
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Figura 21 - Distribui¢do do tamanho das microparticulas com extrato do residuo da polpa e semente
com diferentes encapsulante submetidas a temperatura de 140 °C e 160 °C.
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Controle — amostra sem encapsulante; MD — Maltodextrina; GA — Goma arabica; MD:GA — Maltodextrina:
Goma arébica.

Fonte: Proprio autor

De acordo com a observacdo do Gréafico 20 (A), as particulas variaram de 0 a 85 um,
porém a grande parte das microparticulas do residuo da polpa apresentou um tamanho médio
de aproximadamente entre 10 a 20 um, sendo que os tratamentos utilizando a combinacgéo de
maltodextrina com goma arabica apresentaram uma maior frequéncia quando comparado com
os demais encapsulantes. Observa-se também que os pds com maltodextrina apresentaram
menores tamanhos de particulas. Quanto a mostra controle apresentou tamanho variando em
torno de 0 a 25 um com didmetro médio de 11,55 pm.

No Grafico 20 (B), que apresenta o tamanho de particula obtida a 160 °C nota-se que
0S poOs apresentaram tamanhos que variaram de 0 a 80 um, sendo a maior parte das
microparticulas concentradas em torno de 10 a 20 um. A maior frequéncia foi observada para
a amostra com maltodextrina: goma arabica. Para a amostra controle o tamanho variou de 0 a

20 pm com didmetro meédio de 11,12 pm.
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Ja no Gréfico 20 (C), que demonstra a distribuicdo do tamanho de particula para os
po6s contendo extrato do residuo da semente, as microparticulas apresentaram tamanho que
varia de 0 a 75 um. Para a amostra controle o tamanho variou de 10 a 20 pm com diametro
médio de 9,61 um. A maior parte das microparticulas apresentou um tamanho médio de
aproximadamente entre 1 a 15 pum e verifica-se que as microparticulas com goma arabica
apresentou uma maior frequéncia que a maltodextrina pura e combinada com goma arabica.

Para os ensaios das microparticulas submetidas a 160 °C, (Figura D), observa-se
variacdo de 0 a 80 um, onde a maior parte das microparticulas se concentrou em torno de 10 a
15 um. A maior frequéncia foi observada para a goma arabica, seguido da maltodextrina.

Na Tabela 17, verifica-se que houve diferenca significativa (p<0,05) entre o0s
tratamentos, indicando que diferentes relagdes como tipo de encapsulante e temperatura

interferiram no didametro médio das particulas.

Tabela 17 — Diametro médio das microparticulas dos extratos do residuo de polpa e semente de
acerola verde microencapsulado e das amostras controle.

Amostra Encapsulante Temperatura Diametro médio das
(°C) microparticulas
(um)
Polpa decanter
PT1E1 Maltodextrina 140 15,61 + 8,14
PT2E1 160 23,72 + 19,56%
PT1E2 Goma arabica 140 21,35+ 14,57%
PT2E2 160 25,00 + 17,442
PT1E3 Maltodextrina : Goma arabica 140 17,46 £13,77°"
PT2E1 ' 160 19,92 + 10,93%°
PT1C1 Controle 140 11,55 + 4,47¢
PT2C1 160 11,12 £ 4,96°
Semente
ST1E1l Maltodextrina 140 11,58 + 9,28b%
ST2E1 160 7,75 + 6,201
STI1E2 Goma arabica 140 10,11 + 8,22«
ST2E2 160 11,79 + 10,66
ab
g¥;§i Maltodextrina : Goma arabica igg 114%77051 1112%%&1
ST1C1 140 9,61 + 3,72
ST2C2 Controle 160 13,14 £ 6,77

Os resultados sdo a média + desvio padrdo (n = 150). % Médias em uma mesma linha seguidas por uma mesma
letra mindscula ndo diferem entre si ao nivel de 5% de probabilidade pelo teste de Tukey. P — Polpa; S —
Semente; T — Temperatura; E — encapsulante; C — Controle. Fonte: Préprio autor.

As formulagOes contendo o agente encapsulante com o0s respectivos extratos dos
residuos de acerola verde atomizado apresentaram didametro médio que variaram de 15,61 pm
a 25,00 um e de 7,75 um a 17,75 um para polpa e semente, respectivamente. Segundo
Comunian e Favaro-Trindade (2016), o didmetro médio das particulas produzidas por spray
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dryer varia entre 10 a 120 um, o que esta de acordo com a maior parte dos valores obtidos

neste trabalho.

5.4.4 Caracterizacao morfoldgica das microparticulas

Para a avaliacdo da estrutura morfolégica quanto a superficie e forma das diferentes
microparticulas dos residuos de acerola verde encapsulados, apenas foram avaliados os pds
que apresentaram os melhores resultados nas anélises anteriores.

A saber, as microparticulas obtidas a partir da combinacdo da maltodextrina e goma
arabica, assim como para a maltodextrina, ambas submetidos a temperatura do ar de secagem
de 140 °C, as Figuras de 22 a 24 e 25 a 27 ilustram as fotomicrografias das microparticulas da
polpa e semente, respectivamente, bem como do extrato seco (amostra controle sem
encapsulante) com diferentes magnitudes.

Avaliando as imagens obtidas das particulas dos diferentes residuos, verifica-se que o
processo de spray drying promoveu, no geral, a formacdo de capsulas relativamente esféricas
com uma superficie lisa, que sdo caracteristicas das microparticulas obtidas por este método
de secagem (FERRARI et al., 2012). Além do mais, € possivel observar que apesar dos
diferentes encapsulantes, as particulas apresentaram uma morfologia bastante semelhante; no
entanto, as microparticulas das sementes apresentaram mais aglomeragdo quando comparadas
as amostras da polpa. Os ensaios controle tiveram-se formas irregulares e superficie murcha e

rugosa.



94

Figura 22 - Morfologia das microcapsulas de pds provenientes do extrato de residuo de polpa de
acerola verde. Tratamento (PT1EL).

15kV  X3,000

(© (D)
Microscopia eletronica de varredura do tratamento (PT1E1 — Maltodextrina 140 °C): (A) 50x; (B) 500x; e (C)
3000x. Microscopia 6ptica do tratamento (PT1E1 — Maltodextrina 140 °C): 40x. Fonte: Proprio autor.

Figura 23 — Morfologia das microcapsulas de pds provenientes do extrato de residuo de polpa de
acerola verde. Tratamento (PT1E3).

16kV  X3,000

©) (D)
Microscopia eletr6nica de varredura do tratamento (PT1E3 — Maltodextrina: Goma arabica 140 °C): (A) 50x; (B)
500x; e (C) 3000x. Microscopia 6ptica do tratamento (PT1E3 — Maltodextrina: Goma arabica 140 °C): 40x
Fonte: Proprio autor.
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Figura 24 — Morfologia do extrato de residuo de polpa de acerola verde atomizado (amostra controle).
Tratamento (PT1C1).
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S 15kV X500  50pm
(A) (B)

©) (D)

Microscopia eletronica de varredura do tratamento (PT1C1 — Controle 140 °C): (A) 50x; (B) 500x; e (C) 3000x.
Microscopia Optica do (PT1C1 — Controle 140 °C): 40x
Fonte: Proprio autor.

Figura 25 — Morfologia das microcapsulas de pds provenientes do extrato de residuo de semente de
acerola verde. Tratamento (ST1E1).

(D)

Microscopia eletronica de varredura do tratamento (ST1E1 — Maltodextrina 140 °C): (A) 50x; (B) 500x; e (C)
3000x. Microscopia Optica do tratamento (ST1E1 — Maltodextrina 140 °C): 40x
Fonte: Proprio autor.
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Figura 26 — Morfologia das microcapsulas de pds provenientes do extrato de residuo da semente de
acerola verde. Tratamento (ST1E3).
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Microscopia eletronica de varredura do tratamento (ST1E3 — Maltodextrina: Goma arabica 140 °C): (A) 50x; (B)
500x; e (C) 3000x. Microscopia 6ptica do tratamento (ST1E3 — Maltodextrina: Goma arabica 140 °C): 40x
Fonte: Proprio autor.

Figura 27 — Morfologia do extrato de residuo da semente de acerola verde atomizado (amostra
controle). Tratamento (ST1C1).
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Microscopia eletr6nica de varredura do tratamento (ST1C1 — Controle 140 °C): (A) 50x; (B) 3000x.
Microscopia Optica do tratamento (ST1C1 — Controle 140 °C): 40x
Fonte: Proprio autor.



97

6. CONCLUSOES

As andlises fisico-quimicas demostraram que tanto as polpas, quanto aos residuos in
natura e desidratado apresentaram resultados satisfatérios, constituindo fontes significativas
de importantes constituintes quimicos como, acido ascorbico, carotenodides e clorofila,
principalmente para o residuo do decanter, enquanto que dentre as variedades de acerola, a
cultivar Junko apresentou maior concentracdo de carotendides e clorofila, porém a Flor branca
melhor se destacou em relagéo ao &cido ascorbico.

Os residuos agroindustriais de acerola verde apresentaram como uma boa fonte de
compostos bioativos, principalmente empregando a combinacdo entre 0 método de extracdo
assistida por ultrassom e a utilizacdo de solugéo aquosa de etanol acidificado exibindo uma
maior eficiéncia de extracdo, principalmente dos flavonoides.

Os extratos liquidos dos diferentes residuos agroindustrial apresentaram elevada
atividade antioxidante pelos diferentes métodos utilizados destacam-se na ordem DPPH,
FRAP, ABTS e ORAC, em relacdo as polpas de acerola verde, as variedades Flor Branca e
Junko apresentaram melhor acdo como antioxidante para todos os ensaios realizados.

Foram microencapsulados pelo processo de atomizacdo por spray dryer 0s compostos
bioativos presentes nos extratos liquidos otimizados de residuo agroindustrial de acerola
verde, sendo que as condi¢des 6timas do processo foram alcangadas com a combinagéo entre
os encapsulantes maltodextrina e goma arabica e a temperatura de 140 °C.

Quanto a avaliacdo da caracterizacdo das microcapsulas obtidas na melhor condicdo
apresentaram caracteristicas desejaveis, em relacdo as analises morfologicas 0s pos
apresentaram particulas esféricas com superficies lisas, no entanto, os p6s das sementes
apresentaram mais aglomerag@o quando comparadas as amostras da polpa e com um tamanho
de diametro médio dentro do estabelecido para particulas obtidas por spray dryer.

Além disso, os resultados obtidos na condi¢do escolhida para todos os compostos
avaliados nos diferentes residuos encapsulados e atividade antioxidante demostraram que a
técnica utilizando spray dryer é viavel, causando baixos impactos nos teores dos compostos
bioativos. Evidenciando a utilizagdo desses para o desenvolvimento de produtos diferenciados
como para fins nutricionais, sendo a teécnica de microencapsulacdo uma alternativa
interessante e promissora garantindo a eficiéncia e viabilidade dos compostos de interesse

para posterior utilizacao.
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7. SUGESTOES PARA PESQUISAS FUTURAS

De acordo com os resultados e o trabalho desenvolvido, propdem-se para uma futura

investigacao os seguintes topicos:

e Estudar o perfil fendlico nos extratos liquidos e a p6s o processo de encapsulacao
utilizando LC-MS;

e Avaliar a estabilidade das microcapsulas e o armazenamento em diferentes condicdes;

e Avaliar outros tipos de materiais encapsulantes;

e Determinar a incorporagdo das microcapsulas em sistemas alimentares e avaliar o
perfil de libertacéo.

e Estudar a composicao volatil das diferentes variedades de acerola.
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