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SANTOS, J. M. Oleo de Semente de Roma (Punica granatum L.): Métodos de Extracio e
Perfil de Acidos Graxos [Dissertacdo]. Sao Cristovdo: Programa de POs-graduacdo em
Ciéncia e Tecnologia de Alimentos, Universidade Federal de Sergipe; 2021.

RESUMO

A roma (Punica granatum L.), considerada uma das frutas mais antigas, pertence a familia
Lythraceae e é originaria da Asia. Seu cultivo é amplamente estendido em muitos paises
tropicais e subtropicais. As suas propriedades nutracéuticas tém atraido a atencdo de muitas
pesquisas em especial as do 6leo obtido das sementes, um residuo gerado pelas indudstrias
processadoras de suco. Dessa forma, a presente reviséo teve por intuito discorrer sobre o teor
de &cidos graxos presentes no 6leo de semente da romd bem como oferecer uma visdo geral
dos principais métodos de extracdo como 0s que envolvem o uso de solvente orgénico,
prensagem a frio, assistidos por ultrassom e fluido supercritico. Este estudo trata de uma
revisdo narrativa, cuja pesquisa foi realizada a partir de artigos cientificos e trabalhos
académicos no Portal da Capes, nas bases de dados Science Direct, PubMed e Scopus e
Google Académico. Foram utilizados alguns descritores como: “pomegranate seed oil” AND
“extraction”, “pomegranate seed oil” AND “fatty acids” e “pomegranate seed oil”. A sele¢do
foi realizada considerando apenas trabalhos disponibilizados na integra e que tivessem sido
publicados entre os anos de 2011 a 2021. De acordo com o0s estudos avaliados p6de-se
verificar o alto teor do acido puanico, ismero geométrico e posicional do acido linolénico, o
qual representou mais de 80% do total de acidos graxos em alguns trabalhos. De acordo com a
literatura a extracdo que emprega o uso de solventes organico é desvantajosa em relacéo a
alguns aspectos como degradacdo térmica, alteracdes quimicas e na qualidade do oOleo
extraido e problemas ambientais. As técnicas que utilizam o fluido supercritico, ondas
ultrassdnicas e prensagem a frio sdo bem avaliadas nesses aspectos em compara¢do com a
anterior.

Palavras-chaves: Punica granatum L. Acido linolénico conjugado. Extracdo lipidica.



SANTOS, J. M. Pomegranate Seed Oil (Punica granatum L.): Extraction Methods and Fatty
Acid Profile [Dissertacdo]. S&o Cristovao: Programa de Pds-graduacdo em Ciéncia e
Tecnologia de Alimentos, Universidade Federal de Sergipe; 2021.

ABSTRACT

The pomegranate (Punica granatum L.), considered one of the oldest fruits, belongs to the
Lythraceae family and is originally from Asia. Its cultivation is widely spread in many
tropical and subtropical countries. Its nutraceutical properties have attracted the attention of
many researches, especially the oil obtained from seeds, a residue generated by the juice
processing industries. Thus, this review aimed to discuss the content of fatty acids present in
pomegranate seed oil as well as to provide an overview of the main extraction methods such
as those involving the use of organic solvent, cold pressing, assisted by ultrasound and
supercritical fluid. This study is a narrative review, whose research was carried out from
scientific articles and academic works on the Capes Portal, in the Science Direct, PubMed and
Scopus and Academic Google databases. Some descriptors were used, such as: “pomegranate
seed oil” AND “extraction”, “pomegranate seed oil” AND “fatty acids” and “pomegranate
seed oil”. The selection was made considering only works available in full and that had been
published between the years 2011 to 2021. According to the evaluated studies, it was possible
to verify the high content of punic acid, geometric and positional isomer of linolenic acid,
which represented more than 80% of the total fatty acids in some works. According to the
literature, extraction using organic solvents is disadvantageous in relation to some aspects
such as thermal degradation, chemical and quality changes in the extracted oil and
environmental problems. Techniques using supercritical fluid, ultrasonic waves and cold
pressing are well evaluated in these aspects compared to the previous one.

Palavras-chaves: Punica granatum L. Conjugated linolenic acid. Lipid extraction.
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1. INTRODUCAO

A Punica granatum, popularmente conhecida como roméd é uma fruta bastante antiga e
apreciada em todo o mundo. Pertence a familia Lythraceae e tem como provavel origem o
continente Asiatico. Seu cultivo tem-se estendido para diversas partes do planeta por ser um
arbusto adaptavel, na maioria das vezes, a diversos climas (COSTA; SILVA; TORRES,
2019).

Dentre os produtos naturais, os 6leos vegetais tém ganhado atencdo ocasionada pelos
seus potenciais biolégicos (FERREIRA et al., 2016a). As sementes de roma, um precioso
subproduto das industrias, principalmente as que processam sucos, destacam-se em pesquisas
relacionadas ao seu conteudo lipidico visto que o 6leo obtido desse residuo agroindustrial
apresenta um alto teor do &cido punico, um isdomero do &cido linolénico e que apresenta
diversos atributos que podem agregar beneficios a saude humana (MELO et al., 2016;
YOSHIME et al., 2019).

Entre os acidos graxos oriundos do éleo de semente de roma podem ser mencionados
os acidos oléico, linoléico, palmitico, estearico, araquidico e gadoléico, além do acido punico
ja mencionado (GHORBANZADEH; REZAEI, 2017). O teor do acido punico, &cido
majoritario no 6leo, pode ultrapassar 80% nessa matriz lipidica de acordo com alguns estudos
avaliados (NATOLINO; DA PORTO, 2019; DE OLIVEIRA SILVA et al., 2019; SANTOS et

al., 2021a) a depender do cultivar analisado.

As técnicas de extracdo tratam-se de operacOes unitdrias que visam separar as
substancias de interesses. Particularmente, a extracdo de 6leos de diversas fontes alimenticias
com € o caso das sementes de roma pode ser realizada de diferentes formas, seja por métodos
quimicos que empregam solventes organicos (hexano), métodos mecanicos que utilizam a
pressdo (prensagem), métodos que utilizacdo ondas ultrassdnicas (assistidos por ultrassom) e

métodos que aplicam fluidos em seu estado supercritico como o diéxido de carbono (COy).

Diante do exposto, a presente revisdo tem por intuito discorrer sobre o teor de acidos
graxos, em especial o &cido punico, presente no 6leo de semente de roma bem como oferecer
uma visdo geral das principais técnicas de extracdo como as quem envolvem o uso de

solventes organicos, prensagem, ultrassom e fluido supercritico.

12



2. METODOLOGIA

Foi realizada uma revisao bibliografica com foco nas diferentes técnicas de extracao
de 6leo de semente de romd (Punica granatum L.) bem como a composi¢do de &cidos graxos
provenientes dessa matriz lipidica. Este estudo propde uma revisdo narrativa que de acordo
com Casarin et al. (2020) é uma forma ndo sistematizada de revisar a literatura, a qual é
importante para buscar atualizagOes a respeito de um determinado assunto dando ao revisor
um suporte tedrico em curto periodo, sendo Util na descri¢do do estado da arte de um assunto
especifico, sob o ponto de vista tedrico ou contextual.

A pesquisa foi realizada a partir de artigos cientificos e trabalhos académicos que
tratassem principalmente da extracao e perfil de acidos graxos de 0leo de semente de roma.
Para tanto foram realizadas buscas do tipo avancadas no Portal da Capes e nas bases de dados
Science Direct, PubMed e Scopus. Foram utilizados os seguintes descritores para a busca:
“pomegranate seed oil” AND “extraction”, “pomegranate seed oil” AND “fatty acids” e
“pomegranate seed oil”. A selecdo foi realizada considerando apenas trabalhos
disponibilizados na integra e que tivessem sido publicados entre os anos de 2011 a 2021.
Alguns trabalhos tambem foram incluidos a partir de pesquisas no Google Académico, com

0s seguintes descritores “extragdo de 6leo de semente de roma e perfil de acidos graxos”.

A busca no Portal da Capes resultou em um total de 768 trabalhos sendo 316 para 0s
descritores “pomegranate seed oil” AND “extraction” e 452 para os descritores “pomegranate
seed oil” AND “fatty acids”. Nessa busca foi especificado “¢ (exato)” para os descritores
citados anteriormente. No Science Direct, PubMed e Scopus foi utilizado o descritor
“pomegranate seed oil”, com filtro para “no titulo, no resumo e palavras-chave”, resultando

em 91, 109 e 372 respectivamente. No Google académico foram 416 resultados.

Para a selecdo dos artigos foram usados critérios de incluséo e exclusdo. Inicialmente
foi realizada a leitura do titulo, em seguida a dos resumos e por Gltimo a leitura do texto
completo. Trabalhos duplicados foram excluidos e selecionados aqueles que estudaram o0s

temas propostos para a elaboracdo dessa revisao.
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3. DESENVOLVIMENTO

3.1. Romé (Punica granatum L.)

A romd tem ganhado destaque devido as suas caracteristicas organolépticas (multiplas
cores, sabor agridoce, semente macia) e suas propriedades nutracéuticas (ZHANG et al.,
2020). Nas culturas asiaticas, a roma é empregada na medicina tradicional para o tratamento
de diferentes doengas (SHABAN et al.,, 2017). Semelhantemente, as sementes da mesma
foram usadas para o tratamento de diversos tipos de disturbios, na medicina popular e na
antiga Ayurveda (HUBER et al., 2017).

E considerada uma das frutas mais antigas e que carrega, tradicionalmente, registro
medicinal e ayurvédica em virtude das diversas propriedades terapéuticas, antioxidantes,
antiproliferativas,  antimicrobianas,  antiinflamatorias,  protetoras  cardiovasculares,
antidiabéticas e antiobesidade que influenciam na saude humana (SHAYGANNIA et al,,
2016; MOLLAZADEH et al., 2017; STAWARSKA et al., 2020).

Pertence ao género Punica e nos ultimos anos, a filogénese foi revisada pertencendo
agora a familia Lythraceae, antiga Punicaceae (ZAREI; SAHRAROQOO, 2018; FARIA; DE
FARIA PEREIRA, 2019; STAWARSKA et al., 2020; ZHANG et al., 2020; TOPALOVIC et
al., 2021). Acredita-se que sua origem seja na Asia (Ird) e no Mediterraneo (FERREIRA et
al., 2016b; ZAREI; SAHRAROO, 2018).

No Afeganistdo, Ird, leste da india e China as frutas foram inseridas ha cerca de um
milénio para serem cultivadas pela primeira vez (VIYAR et al., 2017). J4 na América latina
foram trazidas no século 18 (COURSODON-BOYIDDLE et al., 2012). Os portugueses foram
0s responsaveis pela introducdo da fruta no Brasil, se adaptando as condi¢bes para
crescimento vegetativo, florescimento e frutificacdo de forma satisfatdria, porém o seu
consumo é muito restrito pela baixa producdo (SCHVEITZER; FENILI, 2020).

Na regido Nordeste, a maior parte da producdo ainda é de pequenos pomares que na
maioria das vezes sdo sem procedéncia de melhoramento genético, sendo comercializada
principalmente nas feiras livres, contudo o cultivo tem tornado-se uma perspectiva promissora
para expansao e uma possibilidade economicamente relevante para fruticultura local, em

especial para as condi¢es do semiarido (ATAIDE et al., 2018).
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A planta (Figura 1) é um arbusto ramoso ou arvoreta que pode atingir 1,5 a 5 metros
de altura, ramos mais ou menos irregulares e espinhosos, com folhas simples e brilhantes,
cartaceas, dispostas em grupos de 2 ou 3, de 4 a 8 cm de comprimento, contém flores
solitérias, constituidas de corola vermelho-alaranjada e um célice esverdeado, duro e coridceo
(SHAYGANNIA et al., 2016; SCHVEITZER; FENILI, 2020).

Figura 1 - Arbusto de roma

Fonte: https://pxhere.com/pt/photo/1431015

Embora possa se adaptar a diversas condi¢des de climaticas e tipos de solos, a planta é
sensivel a solos de baixa drenagem tornando o crescimento e a qualidade da mesma
prejudicada, assim o maior crescimento, desempenho e qualidade ocorrem em regiées com
verdes quentes e longos e os solos argilosos arenosos profundos (SHAYGANNIA et al.,
2016). Por esse motivo que o cultivo das romas se da em regides tropicais e subtropicais, pois
a epoca de temperaturas elevadas ocorre no mesmo tempo do amadurecimento das frutas
(ALCARAZ-MARMOL et al., 2017; GARCIA-PASTOR et al., 2020). Segundo Zarei e
Sahraroo (2018) as arvores sdo moderadamente tolerantes a condi¢cBes de clima e solo
desfavoraveis, sendo popular em regibes aridas e semi-aridas com alta salinidade do solo e

recursos hidricos limitados.

A romd pode ser apreciada como granada fresca, componente de saladas e sobremesas,

na forma de sucos, licores, geléias, doces, condimentos, na fabricacdo de concentrados;
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utilizada como aromatizante e corante na composicdo de outros produtos da industria
cosmética e téxtil (ATAIDE et al., 2018; BADR et al., 2020).

A fruta (Figura 2) possui formato de granada, casca brilhante e coriacea, coroada por
célice e dividida, internamente, em suculentos cachos contendo muitos arilos envoltos de suco
vermelho (SINGH et al., 2018; BADR et al., 2020).

Figura 2 - Romd inteira e partida

Casca
Arilos

Mesocarpo

Fonte: Proprio autor

A Tabela 1 mostra algumas caracteristicas fisicas de romas comercializadas em feira
livre e agroecoldgica e supermercado em Serra Talhada, semiarido pernambucano, resultados
da pesquisa de Ataide et al. (2018).

Tabela 1- Meédias de massa fruto (MF), comprimento fruto (CF), diametro fruto (DF),
espessura da casca (EC), rendimento da casca (RC), rendimento de sementes (RS) e
rendimento de suco (RS) de romas. Serra Talhada-PE.

Tratamentos MF CF DF EC RC RS RS
(@) (mm) (mm) (mm) (%) (%) (%)
Feira Agroecol6gica 161,43 b 7882b 7163a 3,29a 37,77c 1352a 47,71a

Supermercado 220,56ab 76,60b 77,82a 3,02a 3847bc 11,69a 49.81a

Feira Livre 232,70 a 102,10a 77,10a 4,04a 4823a 1493a 36,84a

CV(%) 16,84 6,48 6,07 19,80 19,67 19,67 23,22
Fonte: Ataide et al. (2018)

3.2. Oleo de Semente de Roma

Os 6leos podem ser classificados em essenciais (substancias volateis extraidas das
plantas aromaticas, sendo consideradas matérias-primas importantes para as industrias

medicinais, cosméticas, farmacéuticas e de alimentos) e 6leos fixos ou vegetais (sdo produtos
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constituidos principalmente de glicerideos de &cidos graxos de especies vegetais e ndo séo
volateis a temperatura ambiente) (LIN; ZHONG; SANTIAGO, 2018; BRUNO; ALMEIDA,
2021). As principais matérias-primas para a producdo de 6leos vegetais sdo as sementes,
leguminosas, nozes e polpa de frutas (SIANO et al., 2015).

Apesar da riqueza de beneficios para a saide proveniente do 6leo vegetal de semente
de romd, as sementes ainda sdo consideradas residuos gerados pelas indUstrias durante o
processamento das frutas em suco e outros produtos (COMUNIAN et al., 2020; KASEKE;
OPARA; FAWOLE, 2020), compreendendo de 6,63 a 20% de teor de 6leo (SPILMONT et
al., 2013; MOLLAZADEH et al., 2017; LEPIONKA et al., 2021; SAHAFI et al., 2021).

Ao 0Oleo de semente de roma sdo atribuidas propriedades promotoras de salde
(anticancerigenas e cardiovasculares) e aplicabilidade industrial (produtos farmacéuticos e
producéo de cremes) (KHODDAMI; ROBERTS, 2015).

A composicdo do Oleo de semente de roma consiste em Vvarios compostos
biologicamente ativos, por exemplo, compostos fenolicos (quercetina e acidos fendlicos
incluindo vanilico, 3,4-dihidroxifenilacetico, singico, feralico, m-cumarico e p-
hidroxibenzbico), tocoferdis (a, y e & tocoferdis), carotendides (B-caroteno) e fitoesterdis
(campesterol, estigmasterol, sitosterol, AS5-avenasterol e citrostadienol), fosfolipidios,
tocotriendis, triterpenos, acidos graxos poliinsaturados em destaque o &cido punico (&cido 9-
cis, 11-trans, 13-cis, octadecatriendico) (SHAYGANNIA et al., 2016; MOLLAZADEH et al.,
2017; COMUNIAN et al., 2020; LEPIONKA et al., 2021; SAHAFI et al., 2021).

3.2.1. Perfil de Acidos Graxos

Os éacidos graxos sdo 0s componentes principais dos lipideos (6leos e gorduras),
costumam ser classificados como saturados (ligac6es simples) e insaturados (apresentam uma
ou mais ligacdes duplas), cerca de 99% dessas substancias sdo encontrados na forma
esterificada com glicerol (DAMODARAN; PARKIN; FENNEMA, 2019).

Os 4acidos graxos que apresentam ligacdes duplas em sua cadeia alifatica séo
considerados insaturados e a configuracdo natural dessas ligacdes é a configuracdo cis, ou
seja, os carbonos da cadeia estdo do mesmo lado da ligagdo diferentemente da configuracéo
trans, onde os carbonos estdo em lados opostos (DAMODARAN; PARKIN; FENNEMA,
2019).
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As estruturas quimicas a seguir (Figura 3) sdo de alguns &cidos graxos saturados e
insaturados bastante conhecidos na literatura, o acido palmitico (C16:0), o acido estearico
(C18:0), o acido oléico (C18:1), o &cido linoléico (C18:2) e &cido linolénico (C18:3).

Figura 3 - Estruturas quimicas de diferentes acidos graxos
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Fonte: https://cantinhodoazeite.com.br

Os é&cidos palmitico e estearico sdo considerados acidos graxos saturados (SFA). O
acido oleico, também conhecido como dmega 9 apresenta apenas uma ligagdo dupla por isso é
considerado &cido graxo monoinsaturado (MUFA), ja o linoléico (6mega 6) e o linolénico
(6mega 3) apresentam duas e trés ligacdes duplas respectivamente por isso sdo considerados
acidos graxos poliinsaturados (PUFASs). Os trés acidos graxos insaturados mencionados

anteriormente possuem configurac@es do tipo cis.

Os PUFAs sdo classificados de acordo com o nimero e a posicao das ligagdes duplas
na cadeia de carbono apresentando, em sua maioria, ligacdes duplas separadas por um grupo
metileno (-CH2-) (VERMONDEN et al., 2021).

e Acidos Linolénicos Conjugados

Acidos linolénicos conjugados (CLnAS) é o termo comumente utilizado para os &cidos
graxos isdmeros geométricos e posicionais do acido octadecatrienoico (C18:3) 0s quais
apresentam trés ligac6es duplas conjugadas (ligac6es simples e duplas alternadas) (BIALEK
et al.,, 2017; HOLIC et al., 2018; NOURI et al., 2018).

Poucas sementes sdo capazes de produzir acidos linolénicos conjugados ou acidos
octadecatriendicos conjugados 0s quais sdo acidos graxos incomuns e com estruturas
quimicas especiais (SBIHI; NEHDI; AL-RESAYES, 2014).
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O interesse por esses &cidos graxos conjugados (CFA) tem aumentado em decorréncia
dos diversos resultados promissores de estudos em animais e humanos referentes as suas
atividades biologicas, como propriedades antidiabéticas e anticancerigenas, anti-aterogénica,
anti-obesidade, regulacdo do metabolismo lipidico e atividade antioxidante (BIALEK et al.,
2016; BIALEK et al., 2017). A Figura 4 apresenta algumas plantas que possuem &cidos

linolénicos conjugados na composi¢édo de suas sementes.

Figura 4 - Acidos linolénicos conjugados presentes em 6leos de sementes de plantas.
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e Acido Punico

O écido puanico (PA) é considerado um valioso nutracéutico presente no 6leo de
semente de romd@ de grande interesse visto que possui diversos beneficios a saude
(MANTERYS et al., 2016; KHAJEBISHAK et al., 2019a). Esse isomero do &cido linolénico
é 0 mais importante e dominante no 6leo (MANTERYS et al., 2016; NOURI et al., 2018;
DRINIC et al., 2020).

Apesar da romd ser a principal fonte de acido punico, os éleos de sementes de algumas
espécies da familia Cucurbitaceae também apresentam o &cido graxo e incluem Ecballium
elaterium (22%), Fevillea trilobata (30%) (HOLIC et al., 2018), Trichosanthes kirilowii
(33,09 a 39,15%) (YANG et al., 2012) e Trichosanthes anguina (40,1%) (SAHA et al., 2012).

Alguns estudos mostram os efeitos promissores do &cido punico como a sua influéncia
na capacidade quimiopreventiva do cancer (TANAKA et al., 2011), a prevencdo da perda
Ossea em camundongos com osteoporose atraves da estimulacdo e inibicdo osteoclastica e
diminuicdo do estado inflamatério (SPILMONT et al., 2013), sua promissora relevancia
nutracéutica para o diabetes via expressdo aumentada de GLUT-4 e secrecdo de adiponectina
(ANUSREE et al., 2014), o uso potencial para o tratamento de glioma maligno (FERREIRA
et al, 2016b), o efeito da suplementacdo na expressdo do gene GLUT-4 e controle glicémico
em pessoas obesas com diabetes tipo 2 (KHAJEBISHAK et al., 2019b) e é altamente
citotoxico e desencadeia morte celular ferroptotica em células de carcinoma (VERMONDEN
et al., 2021).

A nomenclatura sistematica do &cido punico é cis-9, trans-11, cis-13-octadecatriendico
(GUPTA et al., 2012; XU et al., 2020). Na préatica o acido panico apresenta duas ligacGes
duplas com configuracGes do tipo cis nos carbonos 9 e 13 e uma ligacdo dupla com
configuracdo trans no carbono 11. Na Figura 5 pode-se observar a estrutura quimica do

referido acido graxo.

Figura 5 - Estrutura quimica do acido punico (Cig Hz O,).
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Fonte: Khajebishak et al. (2019a)
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Os é&cidos graxos com ligacbes duplas na configuracdo cis sdo mais curvados e
possuem pontos de fusdo menores em comparagcdo com aqueles que apresentam a
configuragdo trans, esses sdo mais lineares e apresentam pontos de fusdo mais elevados
(DAMODARAN; PARKIN; FENNEMA, 2019). Dessa forma, o &cido graxo linolénico (cis-
9, cis-12, cis-15-octadecatriendico), embora tenha 0 mesmo nimero de insaturacdes que o seu
isdmero, 0 &cido punico (cis-9, trans-11, cis-13-octadecatriendico), possui maior curvatura e

menor ponto de fusdo em compara¢do com 0 mesmo.

Outros &cidos graxos fazem parte do conteudo total do 6leo de semente de roma, além
do &cido punico. Podem ser citados os acidos oléico (C18:1), linoléico (C18:2), palmitico
(C16:0), estearico (C18:0), araquidico (C20:0) e gadoleico (C20:1). A Tabela 2 exibe a
composicao desses acidos graxos estudados por alguns autores. Os teores verificados foram
dispostos em razdo do método de extracdo empregado para a obtengdo do 6leo de semente de

roma.

Tabela 2 - Composicao dos principais acidos graxos de 6leo de semente roma (%).

Extracéo por Solvente (Hexano)

Acidos graxos Tianetal. (2013)  Ghorbanzadeh e Natolino e da
: Rezaei (2017) Porto (2019)
Acido palmitico (C16:0) 5,34 £0,22 3,91+£0,16 3,7+0,1
Acido esteérico (C18:0) 465 +0,21 2,61 +0,04 1,73 £0,02
Acido oléico (C18:1) 10,08 + 0,17 8,01 +0,12 42+0,1
Acido linoléico (C18:2) 14,89 £ 0,12 6,81 +0,11 6,1+0,3
Acido punico (C18:3) 65,04 + 0,08 77,23 +0,34 84,2+0,4
Acido araquidico (C20:0) - 0,58 + 0,00 -
Acido gadoléico (C20:1) - 0,86 +0,01 -

Extracdo por Prensagem a Frio

Acidos graxos Khoddami, Mane  Ghorbanzadeh e  de Oliveira Silva
: Roberts (2014) Rezaei (2017) et al. (2019)
Acido palmitico (C16:0) 4,61 +0,23 4,00 £0,28 1,17 £ 0,03
Acido esteérico (C18:0) 2,64 + 0,06 2,40+0,14 1,85+0,11
Acido oléico (C18:1) 7,62+0,14 7,80+0,14 4,15+0,24
Acido linoléico (C18:2) 8,20 £ 0,16 7,45 +0,35 3,84 £0,23
Acido punico (C18:3) 76,10 £ 0,62 77,05 +0,91 75,9 £ 3,09
Acido araquidico (C20:0) 0,20 + 0,02 0,50 + 0,01 0,43 +0,17
Acido gadoléico (C20:1) 0,65 £ 0,02 0,75 £ 0,07 0,65 £ 0,07
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Tabela 2 (Continuacdo) - Composicao dos principais &cidos graxos de 6leo de semente roma
(%).

Extracdo por Fluido Supercritico (CO,)

Acidos graxos Tian et al. (2013)  de Oliveira Silva Natolino e da
: et al. (2019) Porto (2019)
Acido palmitico (C16:0) 5,58 + 0,08 0,98 +0,10 3,3+0/4
Acido estearico (C18:0) 4,23 + 0,06 0,76 £ 0,03 1,49 £0,03
Acido oléico (C18:1) 10,34 £ 0,05 1,58 +0,07 39+0,.2
Acido linoléico (C18:2) 12,99 + 0,06 3,43+0,16 59+0,2
Acido punico (C18:3) 66,88 + 0,05 80,7 +1,45 85,4+04
Acido araquidico (C20:0) - 0,21 0,02 -
Acido gadoléico (C20:1) - 0,48 0,02 -

Extracéo Assistida por Ultrassom

Acidos graxos Tianetal. (2013)  Kaseke, Oparae  Kaseke, Opara e
: Fawole (2020) Fawole (2021a)
Acido palmitico (C16:0) 5,97 £ 0,05 5,66 + 0,35 8,10+ 0,38
Acido estearico (C18:0) 3,85+ 0,07 234+0,11 2,32 +0,07
Acido oléico (C18:1) 9,45 + 0,04 7.43 + 0,30 10,17 0,42
Acido linoléico (C18:2) 12,87 £ 0,10 12,09 + 1,25 15,95 + 0,72
Acido punico (C18:3) 67,85 + 0,04 70,51 +1,96 62,60 + 0,83
Acido araquidico (C20:0) - 0,53 + 0,02 0,73+0,04

Acido gadoléico (C20:1) - - -

Analisando o percentual do acido punico obtido pelos estudos empregando diferentes
métodos de extracdo do 6leo de semente de roma (Tabela 2), a extracdo utilizando o solvente
hexano apresentou teores variados (65,04%, 77,23% e 84,2%). Ja na prensagem a frio pode-se
observar, de forma geral, semelhancas nos teores 76,10%, 77,05% e 75,9%. Na extracdo com
o fluido supercritico (CO,) nota-se os maiores valores (80,7% e 85,4%) embora haja um teor
relativamente baixo (66,88%). Na extracdo assistida por ultrassom verifica-se 0s menores

percentuais, de forma geral, para o acido punico (67,85%, 70,51% e 62,60%).

Vale ressaltar que, embora tenham sido relacionadas as técnicas de extracdo, ndo seria
conveniente, em primeiro momento, afirmar qual ou quais técnicas sdo mais relevantes e/ou
mais eficazes para obter maiores teores de &cido punico, pois o teor de acidos graxos pode
variar com o cultivar (ELFALLEH et al., 2011).

Fernandes et al. (2015) relataram em seu estudo sobre a caracterizagdo dos principais
constituintes presentes nos 6leos de sementes de nove variedades de roma de origem européia,

coletadas na Espanha, as diferencas no teor de &cido punico em relacdo as variedades de
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rom&. Na pesquisa foram avaliadas os seguintes cultivares: CG8, Cis 127, Mollar de Elche,
Parfianka, Katirbasi, Valenciana, White, Wonderful 1 e Wonderful 2. O cultivar Wonderful 2
apresentou o maior teor de &cido punico no 6leo (83,6%); entretanto, o cultivar Katirbasi
apresentou a maior concentracao do referido acido nas sementes. Na Figura 6 tem-se 0s nove
cultivares avaliados no estudo citado.

Figura 6 - Diferentes tipos de cultivares de roma

~ Mollarde

Fonte: Fernandes et al. (2015)

3.2.2. Métodos de Extracéo de Oleo de Semente de Roma

Diversos métodos de extracdo tém sido empregados para obter 6leo de semente de

roma. Entre as varias técnicas serdo mencionadas as extragdes com solvente, prensagem a
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frio, fluido supercritico, assistida por ultrassom, assistida por microondas, enzimética, aquosa

e hexano superaquecido.

3.2.2.1. Extragao por Solvente Organico

A extracdo utilizando solventes organicos para a obtencdo de 6leos de sementes é uma
das técnicas mais empregadas para esse fim. E considerada uma técnica de extragio

convencional ou tradicional.

O hexano, um derivado de petrdleo, é o solvente mais aplicado na industria por
algumas vantagens a principal delas é o seu baixo ponto de ebulicdo que contribui para
minimizar a decomposicdo do 0leo e sua caracteristica de extrair quase a totalidade do dleo
desejado (RAMALHO; SUAREZ, 2013; SILVA, 2013).

As principais desvantagens da extracdo sdo tempo relativamente alto associado, na
maioria das vezes, a altas temperaturas, elevada utilizacdo de solventes, extratos com tracos
de solvente e degradados termicamente com alteracbes quimicas e na qualidade, além de
problemas ambientais como perda do solvente e poluicdo (ROSA, 2017; GOULA et al., 2018;
NATOLINO; DA PORTO, 2019).

A secagem e a moagem das sementes fazem necessarias, previamente, para aumentar o
rendimento do processo de extracdo do 6leo, durante essas etapas ocorre a ruptura das paredes
das celulas do material tornando possivel o contato do solvente com o soluto, ou seja,

aumentando a area de contato dos mesmos (CUNHA et al., 2020).

O 6leo pode ser solubilizado no solvente por duas maneiras: através da dissolucdo por
simples contato entre as células vegetais destruidas durante a prensagem ou moagem, ou por
intermédio da difusdo, onde o 6leo passa lentamente as paredes semipermeaveis das células
intactas para o meio liqguido (RAMALHO; SUAREZ, 2013).

A extracdo com solvente utilizando o extrator Soxhlet é a principal técnica utilizada
como referéncia para comparacdo com outros métodos, sendo baseada na reutilizacdo do
solvente por meio de refluxo em um processo intermitente, contribuindo para a transferéncia
do 6leo da amostra para o solvente (CUNHA et al., 2020). A Figura 7 mostra um processo de

extracdo de Gleo utilizando o extrator Soxhlet.
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Figura 7 - Extracdo de dleo com extrator Soxhlet

Fonte: Lorenzo et al. (2011)

Outro método que utiliza solvente para extracdo de 6leo € a extracdo a frio proposta
por Bligh e Dyer (Figura 8). Na extracdo ocorre a formacdo de um sistema bifasico baseado
pela teoria liquido-liquido de trés componentes (cloroférmio/metanol/agua) em proporcoes
diferentes e que possui a vantagem de extrair todas as classes de lipideos sem a utilizacdo de
aquecimento e equipamentos sofisticados (RIPKE; PALEZI; NOBRE, 2016).

Figura 8 - Extracdo pelo método Bligh e Dyer

Fonte: Leite e Souza (2019)
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3.2.2.2. Prensagem a Frio

O metodo de prensagem a frio € um muito utilizado na extracdo de 6leo de sementes,
proporciona um 0Oleo de alta qualidade em decorréncia de ndo utilizar tratamentos térmicos ou
quimicos, contudo o processo possui taxa de extracdo baixa além de consumir elevadas
quantidades de energia, em grande parte dos casos (PURBEVIC et al., 2017; LIN; ZHONG;
SANTIAGO, 2018).

E um tipo de extragdo que utiliza a pressdo para obtencio de 6leo de diversas fontes.
Destaca-se por ser um método simples, rapido e que pode ser combinado com outras técnicas
de extracdo como as que fazem uso de solventes (processo misto de extracdo) (BENTO et al.,
2017). A maior vantagem do método, quando utilizado sozinho, é a ndo necessidade de
remocdo de solvente, dessa forma, torna-se um processo ambientalmente correto em
comparacdo com a extracdo com solventes orgéanicos (KHODDAMI; MAN; ROBERTS,
2014).

Industrialmente, a extracdo por prensagem € realizada através das prensas continuas
tipo parafuso onde um eixo helicoidal gira num cesto formado por barras de aco retangulares
espacadas através de laminas que variam sua espessura, a depender da semente empregada
(SILVA, 2013). Na Figura 9 sdo mostrados uma prensa continua e um filtro prensa para

extracdo de Gleos vegetais.

Figura 9 - Prensa continua para extracgéo de oleo (a) e filtragem do 6leo em filtro-prensa (b)

Fonte: Ramalho e Suarez (2013)

Nesses equipamentos ha a compressao e movimentos da matéria-prima para frente, na

saida ha um cone regulavel (aumenta ou diminui a abertura para saida do material); ao final
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da extracdo sdo obtidos dois materiais: a torta (parte sélida) e o 6leo ou gordura na forma
bruta, esses sdo encaminhados para a filtragem das particulas solidas presentes num
equipamento denominado filtro-prensa e posteriormente para etapas de purificacdo, ja a torta
é conduzida para a extragcao com solvente (RAMALHO; SUAREZ, 2013).

3.2.2.3. Extragao Assistida por Ultrassom

A extracdo assistida por ultrassom tem tornado-se uma possibilidade promissora para
obtencdo de dleos em comparacdo com o método de extragdo convencional por solvente
organico. E baseada na emissdo de ondas ultrassénicas que causam mudangas fisicas e
quimicas devido a variacdo de pressdo, gerando a cavitacdo e microjatos nos liquidos;
aquecimento, descamacdo da superficie, erosdo e ruptura nos sélidos e instabilidade na
superficie da interface de sistemas liquido-liquido e liquido-gas (GOULA, 2013; PEREIRA;
SOARES DIAS; TERRA CREXI, 2017).

Tem como principais vantagens a simplicidade do equipamento, a economia do custo
inicial, a possibilidade de usar diferentes solventes, a diminuicdo do tempo e o aumento do
rendimento. Os equipamentos mais usados para 0S processos de extracdo sdo 0s banhos
ultrassonicos (Figura 10) no qual s@o acoplados transdutores na base de um tanque de aco
inoxidavel conectados a um equipamento elétrico nas condi¢cdes necessarias para excitacdo e
os do tipo sonda (Figura 11) que transmitem a energia ultrassénica produzida por um

transdutor através de uma sonda metalica ao meio (ROSA, 2017).

Figura 10 - Banho ultrassénico: visao obliqua do equipamento tampado e vertical do mesmo aberto.

Fonte: proprio autor
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Figura 11 - Sonicador ultrassonico tipo sonda

Fonte: http://www.splabor.com.br

3.2.2.4. Extragao com Fluido Supercritico

A extracdo com fluido supercritico apresenta uma das técnicas limpas e eficientes que
foram desenvolvidas nas ultimas décadas (BPURPEVIC et al., 2017). Surgiu como uma
alternativa para ser empregada em substituicdo aos solventes organicos e satisfazer as
exigéncias das industrias alimenticias e farmacéuticas por produtos ultra puros, pois apresenta
caracteristicas vantajosas como a obtencdo de extratos de alto valor agregado e composicao
atrativa, isentos de solventes organicos, ndo degradados termicamente, além de contribuir

com o meio ambiente por se tratar de uma tecnologia limpa e seletiva (COSTA, 2013).

Entretanto, em virtude dos onerosos custos da utilizacdo dessa tecnologia, 0s produtos
obtidos possuem valores elevados acarretando em baixa competitividade e limitacGes na
aplicabilidade da tecnologia supercritica (GOMES; BRITO, 2014)

Resumidamente, uma extracao supercritica consiste em duas etapas, a primeira delas é
a extracdo, onde 0s compostos a serem extraidos sdo solubilizados no gas solvente (pode ser
empregado vaso com ou sem agitacdo, colunas de pratos ou de recheio e outro tipo de
extrator) e a segunda, a separacdo, constituida pela utilizacdo de métodos adequados
(mudanca na pressdo e/ou temperatura e uso de material separador auxiliar que pode adsorver
ou absorver o produto) (COSTA, 2013).
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Uma substancia no estado supercritico estd numa fase intermediaria entre o estado
liquido e gasoso, dessa forma, engloba as melhores caracteristicas das duas fases (GOMES;
BRITO, 2014). As principais caracteristicas de fluidos supercriticos sdo que apresentam alta
difusividade, baixa viscosidade, baixa tensdo superficial e pequenos acréscimos nas variaveis
temperatura e pressdo contribuem para elevadas mudancgas na densidade (NATOLINO; DA
PORTO, 2019).

Diversos fluidos podem ser utilizados como solventes em estado supercritico podendo
ser citados o dioxido de carbono, etano, etanol, etileno, propano, propileno, ciclohexano,
benzeno, tolueno, clorotrifluormetano, triclorofluormetano, aménia e 4gua (ROSA, 2017).

O fluido comumente empregado nas extracdes supercriticas é o dioxido de carbono
(COy), o qual ¢ inerte, ndo toxico, ndo inflamavel, pode ser recuperado como um subproduto
de muitos processos, permite a extragdo em temperatura mais baixa (31,1 °C) e pressao critica
relativamente baixa (7,38 MPa), baixo custo e disponibilidade (PURBEVIC et al., 2017;
NATOLINO; DA PORTO, 2019). Na extracdo de 6leo de semente de romad com didxido de
carbono o resultado € um produto altamente concentrado em acido linolénico conjugado
(CLnA), em compostos fendlicos e tocoferois (DE OLIVEIRA SILVA et al., 2019).

Na Figura 12 tem-se a ilustracdo de uma planta de extracdo de Oleo essencial por
fluido supercritico. Em sequéncia, na Figura 13, o fluxograma da planta piloto também de

extracdo empregando fluido supercritico.

Figura 12 - Planta de extracdo de 6leo essencial por fluido supercritico

Fonte: Patel et al. (2011)

29



Figura 13 - Fluxograma da planta piloto para extragdo com fluido supercritico

CO;

Fonte: Natolino e da Porto (2019)

3.2.2.5. Outras Técnicas de Extracdo

e Extracdo Assistida por Microondas

A extracdo assistida por microondas € um processo que surgiu como mais um método
promissor e alternativo de extracdo de compostos nos ultimos anos. As pesquisas tém sido
cada vez mais aprofundadas para a utilizacdo dessa tecnologia no lugar das técnicas
convencionais de extracdo de compostos naturais como pectina, 6leo essencial e compostos
fendlicos (CAVDAR et al., 2017).

Na extracdo assistida de Oleos vegetais 0 uso de radiacdo de microondas oferece
tempos de processamento reduzidos e economia de energia, pois a mesma € fornecida
diretamente aos materiais por meio da interacdo molecular com o campo eletromagnético
resultante da geracdo de calor em todo o material. A umidade restante das sementes, mesmo
passando por uma prévia secagem, serve como foco para 0 aquecimento que promove uma
pressdo na membrana celular da semente (PURDEVIC et al., 2017). Na Figura 14 tem-se um

reator de microondas.
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Figura 14 - Reator de microondas

Fonte: https://www.manualslib.com

e Extracdo com Solvente Superaquecido

E um processo que combina temperatura e pressio com solventes para obter uma
extracdo rapida e eficiente de diversos compostos, onde 0s solventes pressurizados
permanecem no estado liquido, mesmo acima de seus pontos de ebulicdo a presséo
atmosférica normal, permitindo a extragdo em alta temperatura (EIKANI;
GOLMOHAMMADA; HOMAMI, 2012). A Figura 15 apresenta um fluxograma esquematico

para a extracdo com solvente superaquecido.

Figura 15 - Diagrama esquematico do sistema de extracdo de hexano superaquecido

a4 !
|
P P
4
2 Q ?
Wo
0 1l
il wm
[\

Fonte: Eikani, Golmohammada e Homami (2012)
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Outras técnicas de extragdo de compostos, incluindo 6leos, tém ganhado destaque
como a extracdo alcodlica (DE OLIVEIRA SILVA et al, 2019), a extracdo aquosa
(GHORBANZADEH; REZAEI, 2017), extracdo enzimatica assistida por ultrassom (GOULA
et al., 2018; SANTOS et al. 2021b), extracdo com fluido supercritico com pré-tratamento de
microondas (PURBEVIC et al., 2017) e extragdo com ultrassom com pré-tratamento
enzimatico (KASEKE; OPARA; FAWOLE, 2021b).

A tabela 3 expde alguns estudos onde o dleo de semente de roma foi extraido por
diferentes técnicas de extracdo. Sdo relatadas as condi¢cGes operacionais do processo

empregado e algumas observacGes quanto a rendimento e teor de acidos graxos.
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Tabela 3 — Métodos de extracdo de 6leo de semente de roma

Tipo de Extracdo / Condic6es Utilizadas

* Preparo da amostra:

Cultivar: Siahdaneh Shirazi.

As sementes foram secas a 105 °C por
24 h com teor de umidade de 1,7% em
peso (base seca). Para SHHE foram
moidas e peneiradas (0,25 a 1,00 mm),
para a SE foram somente trituradas e na
CP as sementes foram utilizadas sem
trituracao.

» Extracdo com Hexano Superaquecido
(SHHE):

Massa da amostra: 3 g;

Temperatura: 80 °C a 120 °C;

Tamanho da particula: 0,25 a 1,00 mm;
Fluxo: 0,5 a 2,0 mL/min;

Pressdo: 20 bar;

Tempo: 20 minutos.

* Preparo da amostra:

As sementes foram secas em secador de
bandeja de ar circulante a 45 °C por 3
dias, moidas e peneiradas (60 mesh).

* Extracao por Soxhlet (SE):
Massa da amostra: 20 g;
N-hexano: 200 mL;

Tempo: 24 horas.

* Prensagem a Frio (CP):

Massa da amostra: 20 g;

Tempo: 72 horas;

Pressdo: menor que 10 toneladas.

» Extragdo Assistida por Ultrassom
(UAE):

Poténcia ultrassonica: 140 a 180 W;
Temperatura: 35 a 45 °C;

Tempo: 20 a 40 min;

Relacdo S/S: 9a 11 mL/g.

Rendimento e Composi¢ao de
Acidos graxos

A temperatura 6tima de extracdo, o
tamanho médio de particula e a taxa
de fluxo foram selecionados em 80
°C, 0,25 mm e 1 mL/min,
respectivamente.

A SHHE mostrou uma maior
eficiéncia de extragdo (22,18% em
peso) em 2 h do que a SE (17,94%
em peso) por 24 horas e CP (4,29%
em peso) por 72 h.

O perfil de acidos graxos para
SHHE foi mais semelhante ao
obtido pela CP.

Os rendimentos foram 25,11% para
a UAE (condicdes otimizadas: 140
W, 40 °C, 36 minutos e 10 mL/g);
20,50% para a SE e 15,72% para
SFE.

Referéncia
Eikani,

Golmohammada e
Homami (2012)

Tian et al. (2013)
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Tabela 3 (Continua) — Métodos de extracao de 6leo de semente de roma

* Extragdo por Soxhlet (SE):
Massa da amostra: 5 g;
N-hexano: 150 mL;

Tempo: 3 horas;
Temperatura: 60 °C.

* Preparo da amostra:

Cultivar: Wonderful.

As sementes foram secas a 60 °C por 48
h e moidas (0,2, 1,0, 1,8, 2,6 e 3,4 mm).

* Extragdo Convencional (CE):
Massa da amostra: 5 g;
Hexano: 20 mL;

Agitacdo magnética;

Tempo: 4 horas.

« Extracdo com Fluido Supercritico
(SFE):

Massa da amostra: 250 g;

Fluido empregado: CO,;

Presséo: 38 MPa;

Temperatura: 47 °C;

Fluxo: 21 L/h;

Tempo: 2 horas.

» Extracdo Assistida por Ultrassom
(UAE) (condic@es otimizadas):

Tamanho de particula: 0,2 mm;

Tempo: 20 minutos;

Temperatura: 20 °C;

Proporcao solvente/sélido: 20/1;

Nivel de amplitude: 60%;

Relacdo duracdo do pulso/intervalo do
pulso: 5/15.

O éter de petréleo foi o solvente
mais eficaz para a extracdo de 6leo,
seguido por n-hexano, acetona, éter
dietilico, acetato de etila e iso-
propanol.

As composicBes de acidos graxos
foram significativamente diferentes
entre o 6leo extraido por SE, SFE e
UAE, com o acido punico (> 65%)
sendo o0 mais dominante usando a
UAE.

Rendimentos de 302,3 a 446,3 g de
o6leo/kg de sementes (em
comparagédo com 0  método
convencional).

Nas condi¢fes 6timas o rendimento
da extracéo foi de cerca de 60%.

Tian et al. (2013)

Goula (2013)
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Tabela 3 (Continuando) — Métodos de extracdo de 6leo de semente de roma

Tipo de Extracdo / Condic6es Utilizadas

* Preparo da amostra:

Cultivar: Torshe Malas e dois oOleos
comerciais do Ird e da Turquia.

As sementes foram secas a 37 °C até
atingir um teor de umidade constante.

* Prensagem a Frio (CP):
Um expulsor foi usado para extrair o
6leo das sementes.

* Preparo da amostra:

Cultivar: Hicaznar.

As sementes foram secas até um teor de
umidade de 3,5% em estufa a vacuo a 35
°C por 3 horas, moidas e peneiradas
atraves de malhas (0,125 a 0,450, 0,450
a 0,530 e 0,530 a 0,800 mm).

* Extra¢do Soxhlet (SE):
Massa da amostra: 10 g;
N-hexano: 220 mL;
Temperatura: 110 °C;
Tempo: 8 horas.

» Extragao com Solvente Frio (CSE):
Massa da amostra: 40 g;

N-hexano: 400 mL;

Agitacdo magnética;

Tempo: 8 horas.

Temperatura: 25 °C.

* Extracdo Assistida por Microondas
(MASE):

Poténcia: 176 a 300 W;

Tempo: 5 a 20 minutos;

Tamanho de particula: 0,1250, 800 mm;
Solvente: n-hexano;

Relacdo solvente e amostra: 2:1, 6:1 e
10:1, em massa.

Rendimento e Composicéo de
Acidos graxos

O uso do expulsor de prensa fria
resultou na perda de 46% do Gleo
em comparagdo com o método de
extragdo com éter.

A andlise de acidos graxos indicou
que todas as amostras de o6leo
tinham um &cido graxo dominante, o
acido punico (75,23 a 78,23%), com
0S outros acidos graxos
proeminentes sendo o0s &cidos
linoléico (6,63 a 8,68%) e oléico
(7,12 a 8,04%).

O maior rendimento de extragdo
previsto (35,19%) foi obtido usando
poténcia de microondas de 220 W,
tamanho de particula na faixa de
0,125 a 0,450 mm e razdo solvente
para amostra de 10:1 em 5 minutos.

A  MASE resultou em maior
rendimento de extracdo do que SE
(34,70% em 8 h) ou CSE (17,50%
em 8 h).

Referéncia

Khoddami, Man e
Roberts (2014)

Cavdar et al.
(2017)
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Tabela 3 (Continuando) — Métodos de extracdo de 6leo de semente de roma

Tipo de Extracdo / Condic6es Utilizadas

* Preparo da amostra:

As sementes foram pulverizadas com
um moedor e passadas por uma peneira
de 40 mesh.

* Extra¢do Aquosa (AQE):

Relagdes A/S: 1,0 a 3,0 (mL/g);

pH: 3,0a11,0;

Temperatura: 10 a 70 °C;

Tempo: 30 a 390 minutos;

Taxa de agitagdo: 100 rpm;
Centrifugacao: 5000 x g por 10 minutos.

* Preparo da amostra:

As sementes foram secas ao ar em
temperatura ambiente (4 a 6 dias),
moidas e peneiradas (malhas de 0,2, 0,5
e 1 mm).

* Extracao por Soxhlet (SE):
Massa da amostra: 10 g;
N-hexano: 250 mL;
Temperatura: 68 °C;
Tempo: 6 horas.

* Prensagem a Frio (CP):
Temperatura: 26 = 2 °C;
Fluxo: 6,25 kg/hora.

* Prensagem a Quente (HP):
Temperatura: 50 °C;
Fluxo: 6,25 kg/hora.

« Pré-tratamento com Microondas:
Frequéncia: 2,450 MHz;

Poténcia: 100, 250 e 600 W;
Temperatura: 63 a 136 °C
Tempo: 2 e 6 min.

Rendimento e Composicéo de
Acidos graxos

A AQE resultou na recuperacdo
maxima de Oleo de 19,3% (p/p),
obtida sob o0s seguintes valores
criticos: relacdo agua/solido
(2,2:1,0, mL/g), pH 5,0, temperatura
de extracdo = 63 °C e tempo de
extracdo = 375 min. Este rendimento
é inferior ao obtido pela SE (26,8%,
p/p) e maior do que os rendimentos
da CP (7,0%, p/p) e HP (8,6%,
wiw).

A comparacdo das caracteristicas
dos dleos com base no metodo de
extracdo revelou que o teor de
acidos graxos insaturados foi maior
para o Oleo obtido por extracdo
aquosa: 81,40% (punico), 6,14%
(oléico), 5,89% (linoléico) e 0,84%
(Gadoléico).

Com o pré-tratamento com
microondas 0S rendimentos
aumentaram até 31% (SE) e até 26%
(SFE).

Referéncia

Ghorbanzadeh e
Rezaei (2017)

Purdevic et al.
(2017)

36



Tabela 3 (Continuando) — Métodos de extracdo de 6leo de semente de roma

Tipo de Extracdo / Condic6es Utilizadas

« Extracdo com Fluido Supercritico
(SFE):

Massa da amostra: 10 g;

Fluido empregado: COy;

Pressdo: 37,9 MPa;

Temperatura: 47 °C;

Fluxo: 0,3 kg/h;

Tempo: 8,3 horas.

* Preparo da amostra: Variedade mista.
As sementes limpas foram secas ao sol e
trituradas por 20 segundos.

« Extracdo com diferentes Solventes:
Solventes: hexano, éter de petréleo,
cloroférmio, cloroférmio:metanol (2:1
v/Vv) e etanol,

Proporcdo amostra e solvente: 1:5;
Temperatura: 28 a 30 °C;

Agitacdo: 460 rpm.

* Preparo da amostra:
As sementes foram liofilizadas por 48
horas, moidas e peneiradas (< 30 mesh).

* Extracao por Soxhlet (SE):
Massa da amostra: 20 g;
N-hexano: 250 mL;

Tempo: 8 horas.

* Extra¢do por Soxhlet (SE) — Efeito do
tempo e da temperatura:

Temperaturas: 28 a 30, 40, 50 e 60 °C;
Tempo:5,10,15e30minel, 2,4e8h.

* Extra¢do por Soxhlet (SE) — Efeito do
Tamanho da Particula:

Tamanho da particula: 1600 - 118 pum;
Malhas: 14GG (1600 mm), 16GG (1320
mm), 20GG (1000 mm), 456WM (0,400
mm), 9XXX (0,150 mm), 11XXX (0,118
mm);

Tempo: 8 h.

* Extragdo Alcoolica (AE):

Solvente: alcool anidro;

Propor¢do de solvente e amostra: 6:1
(V/p);

Agitacdo orbital: 100 rpm;

Temperatura: 75 °C;

Tempo: 2 h.

Rendimento e Composicéo de
Acidos graxos

O maior rendimento de 6leo para a
SE foi de 36,3% nas seguintes
condicbes de pré-tratamento de
microondas: 6 min e poténcia de 600
W. J4 para a SFE foi de 27,2% nas
seguintes  condicbes de  pré-
tratamento de microondas: 250 W e
6 min.

A fracdo de p6 de semente de roma
(9XXX)  forneceu o0  maior
rendimento de Oleo de semente de
romd do que as outras, rendendo
39% (p/v) de O6leo extraido a
temperatura ambiente (28 - 30 °C, 8
h).

Os oOleos da CP e da SFE
apresentaram maiores teores de
acido linolénico conjugado.

Referéncia

Purdevic et al.
(2017)

Aruna, Manohar e
Singh (2018)

de Oliveira Silva
et al. (2019)
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Tabela 3 (Continuando) — Métodos de extragdo de 6leo de semente de roma

Tipo de Extracdo / Condic6es Utilizadas

* Extracdo com Fluido Supercritico
(SFE):

Fluido empregado: COy;

Massa da amostra: 20 g;

Temperatura: 40 °C;

Pressdo: 200 bar;

Fluxo: 2 mL/min.

* Preparo da amostra:

As sementes foram secas a temperatura
ambiente com umidade final de 7,3
0,2% (p/p), moidas e as particulas
classificadas em tamanhos variados (<
0,5; 0,8 a 1,0; 1,0 a 1,25; 1,25 a 1,50;
1,50a1,75; 1,75a 2,0; > 2,0 mm).

* Extracdo por Soxhlet (SE):
Massa da amostra: 15 g;
N-hexano: 200 mL;
Temperatura: 70 °C;
Tempo: 6 horas.

* Preparo da amostra:
Cultivares:  Wonderful,
Acco.

As sementes foram secas em estufa a 55
+ 2 °C por 24 h.

Herskawitz,

* Prensagem por Expulséo (CP):
Prensagem das sementes liofilizadas e
moidas em prensa de expulsao.

« Extracdo com Fluido Supercritico
(SFE):

Massa da amostra: 100 g;

Fluido empregado: CO,;

Fluxo: 8 kg/h;

Tempo: 180 minutos;

Pressdo: 240, 280 e 320 bar;
Temperatura: 40, 50 e 60 °C.

* Pré-tratamento com microondas:

30 g da amostra (< 1 mm) foram
expostas a irradiagdo de microondas a
2.450 MHz e 261 W por 102 segundos.

Rendimento e Composi¢ao de
Acidos graxos

A eficiéncia da SFE (0,18 + 0,01 ¢
sleo/ 9 sslido insolvel) TOI Semelhante a SE
(0,19 + 0,01 g s1eo/9 ssiido insolavel)-

A SFE foi mais rapida (2 horas) do
que a SE (8 horas), para atingir o
rendimento de extracao assintotica.

O teor de é&cido punico (854 =+
0,4%) obtido pela SFE apresentou
diferenca significativa em
comparacdo com a SE (84,2 =
0,4%).

Os éacidos graxos identificados nos
6leos foram acido palmitico, acido
estearico, acido oléico, acido
linoléico e A4&cido puanico, que
representaram 5,64 a 7,74%, 2,34 a
3,08%, 7,43 a 9,62%, 1159 a
16,54% e 62,75 a 70,51%,
respectivamente.

Referéncia

de Oliveira Silva
et al. (2019

Natolino e da
Porto (2019).

Kaseke, Opara e
Fawole (2020)
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Tabela 3 (Continuando) — Métodos de extracao de 6leo de semente de roma

» Extracdo Assistida por Ultrassom
(UAE):

Massa da amostra: 20 g;

Solvente: 100 mL de etanol;

Poténcia do ultrassom: 700 W;
Temperatura: 40 £ 5 °C;

Tempo: 40 minutos.

* Preparo da amostra: 3 variedades de
roma tunisianas: Jebali, Testouri e
Gabsi.

As sementes foram secas ao ar natural
para obter um teor de umidade constante
(7,97 a 8,30%) e moidas em um pa fino.

» Extracdo Assistida por Ultrassom
(UAE):

Massa da amostra: 10 g;

Solvente: 100 mL de éter de petréleo;
Poténcia do ultrassom: 130 W;
Frequéncia: 20 kHz;

Temperatura: 40 °C;

Tempo: 30 minutos

O pré-tratamento com microondas
aumentou  significativamente o
rendimento de 6leo entre 10% e
14%. 'Acco' exibiu rendimento de
6leo  significativamente  maior
(17,10%) (dw) do que 'Wonderful'
(15,77%) (dw) e 'Herskawitz'
(13,10%) (dw) ap6és o pré-
tratamento de microondas nas
sementes.

Os rendimentos foram 14,24%,
16,12% e 20,94% para as variedades
Gabsi, Jebali e Testouri
respectivamente.

A composicao dos acidos graxos foi:
4,96%, 4,73% e 7,03% (oléico),
5,56%, 5,66% e 4,62% (linoléico) e
83,23%, 81,53% e 86,41% (pUnico)
respectivamente para as variedades
Jebali, Testouri e Gabsi.

Kaseke, Opara e
Fawole (2020)

Khemakhem et al.
(2021)
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Tabela 3 (Conclusdo) — Métodos de extracdo de 6leo de semente de roma

Tipo de Extracéo / Condic6es Utilizadas

* Preparo da amostra: As Ssementes
foram secas a 40 °C até atingir umidade
aproximada de 10%, moidas e
armazenadas a temperatura ambiente (25
°C).

* Preparo da amostra: As sementes
foram secas a 40 °C até atingir umidade
aproximada de 10%, moidas e
armazenadas a temperatura ambiente (25
°C).

* Extra¢do Soxhlet (ES):
Massa: 5 g;

Solvente: n-hexano;

Volume de solvente: 100 mL;
Temperatura: 90 °C;

Tempo: 6 horas.

* Prensagem a Frio
Prensagem em prensa hidraulica sob 50
toneladas por 2 horas.

« Extracdo Enzimatica Assistida por
Ultrassom (EEAU):

Frequéncia ultrassénica: 40 kHz;
Poténcia ultrassénica: 135 watts;
Enzima: Flavourzyme™ (complexo de
protease/peptidase fungica);

Tempo: 10 a 60 minutos;

Volume da enzima: 3 a 30 uL;

Razdo agua/semente: 2,6 a 19,4 mL/g.
Temperatura: 50 °C;

pH: 6.

Rendimento e Composi¢ao de
Acidos graxos

A composicao dos acidos graxos foi:
3,33 a 4,30% (oléico), 4,07 a 4,28%
(linoléico) e 85,1 a 86,98% (punico).

O rendimento para a ES foi de 10,39
g de 06leo/100 g de sementes de
roma e 13,59% (m/m) para a EEAU
nas condi¢des otimizadas (16,5 uL
de enzima, razdo agua/semente de
19,4 mL/g e 10 minutos).

A recuperacdo de Gleo para a EEAU
foi de 130,8%, quando comparada
com a extracdo convencional com
hexano.

As produtividades foram
equivalentes a 815,4 g/kg.h e 17,3
o/kg.h para a EEAU e ES
respectivamente.

Referéncia

Santos et al.
(2021a)

Santos et al.
(2021b)
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Eikani, Golmohammada e Homami (2012) avaliaram os efeitos de algumas condi¢Ges
operacionais na eficiéncia da extracdo de 6leo de semente de roma pelo método com hexano
superaquecido. O perfil de acidos graxos do 6leo obtido com hexano superaquecido foi
comparado com a extragdo por Soxhlet e prensagem a frio.

Tian et al. (2013) caracterizaram a eficacia de varios solventes usados na extragdo de
6leo de semente de roma. Otimizaram 0s parametros criticos da extracdo assistida por
ultrassom usando a metodologia de superficie de resposta e compararam o rendimento do 6leo
e a composicdo de &cidos graxos obtidos pela extracdo assistida por ultrassom com a extracdo
com fluido supercritico e Soxhlet.

Goula (2013) determinou o0s parametros cinéticos que descrevem o mecanismo de
extragdo por ultrassom de Gleo de semente de romd e os efeitos de varios pardmetros no

rendimento e na cinética de extracao.

Khoddami, Man e Roberts (2014) analisaram as propriedades fisicas (comportamento
térmico, viscosidade, cor e sabor) e propriedades quimicas (fenolicos totais, estabilidade de
oxidacao, valor de insaturacdo e conteudo de acido graxo) de 6leos extraidos por prensagem a

frio do cultivar Torshe Malas e dois outros 6leos comerciais de roma.

Cavdar et al. (2017) otimizaram os efeitos do tempo de extracdo, razdo
solvente/sélido, tamanho de particula e poténcia do microondas no rendimento de éleo de
semente de roma da extracdo assistida com microondas (MASE) e compararam o rendimento
e 0s parametros de qualidade como propriedades fisicas, quimicas e bioativas do éleo obtido

por MASE e extracdo por solvente a frio.

Ghorbanzadeh e Rezaei (2017) desenvolveram um método de extracdo aquosa para
obtencdo de 6leo de sementes de roma. Otimizaram o processo de extracdo de dleo de
semente de romd usando a metodologia de superficie de resposta para estudar os efeitos do
tempo, temperatura, pH e proporcao agua/sélido no rendimento de 6leo de semente de roma.
Os indices de qualidade e composicdo de &cidos graxos do Oleo obtido pelo método de
extracdo aquosa foram comparados com os dos Oleos extraidos por prensagem a quente,

prensagem a frio e extragcdo por Soxhlet.

Durdevi¢ et al. (2017) avaliaram os efeitos do pré-tratamento com microondas no
Soxhlet, bem como a eficiéncia de extragdo com fluido supercritico de éleo de semente de
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roma e compararam a composicao qualitativa e quantitativa de acidos graxos no 6leo obtido
tendo em mente o uso potencial do dleo no tratamento de doengas cardiovasculares, certos

tipos de cancer e diabetes mellitus tipo II.

Aruna, Manohar e Singh (2018) compararam a eficiéncia de diferentes métodos de
extracdo de dleo de semente de roma e transferéncia de massa detalhada e estudos
termodinamicos foram apresentados para a extracdo do Gleo pelo método de solvente
(hexano). A contribuicdo dos é&cidos graxos individuais para a variabilidade total dos
componentes principais foi estudada com base no método de analise de componentes
principais (PCA).

De Oliveira Silva et al. (2019) investigaram a influéncia de diferentes técnicas de
extracdo (prensagem por expulsdo, extracdo com alcool e extracdo com CO, supercritico) na
composicdo quimica, capacidade antioxidante e estabilidade oxidativa do 6leo de semente de
romd e determinaram, por meio de planejamento experimental, melhores condicbes de
extracdo de CO, supercritico com co-solvente polar adicionado para obter 6leo de semente de

roméa concentrado em compostos bioativos naturais.

Natolino e da Porto (2019) estudaram a cinética de extracdo de éleo de semente de
romd em diferentes condicbes de pressdo e temperatura utilizando o modelo de células
quebradas e intactas, avaliaram a solubilidade do 6leo em CO, supercritico e compararam a
composicao do 6leo extraido por fluido supercritico com o obtido por Soxhlet em termos de

perfil de &cidos graxos e estabilidade a oxidacgéo.

Kaseke, Opara e Fawole (2020) investigaram o efeito do pré-tratamento de sementes
por microondas sobre a qualidade e capacidade antioxidante do éleo de semente de roma

extraido pelo método assistido por ultrassom de trés cultivares de roma.

Khemakhem et al. (2021) utilizaram a extracdo assistida por ultrassom para obter
Oleos de semente de romd de trés cultivares da Tunisia. Caracterizaram 0s principais
componentes dos 6leos de sementes, incluindo sua composicdo de acidos graxos e perfis de
esterdis, e compararam seus parametros de qualidade e estabilidade. Além disso, compostos
fendlicos foram extraidos dos residuos das sementes remanescentes. Foram investigados a

caracterizacdo quimica, as propriedades antioxidantes e o perfil fendlico dos extratos.
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Santos et al. (2021a) avaliaram, por Cromatografia Gasosa/Espectrometria de Massas
(CG/EM), o perfil de acidos graxos, em especial 0 &cido punico, oriundos de 6leos de semente
de roma obtidos por prensagem a frio e compararam com 0s resultados obtidos por outros

autores que tambeém empregaram a técnica de extragéo por prensagem.

Santos et al. (2021b) otimizaram a extragdo enzimatica assistida por ultrassom de 6leo
de semente de romd (Punica granatum L.) a partir da metodologia de superficie de resposta
(MSR) utilizado um delineamento composto central rotacional (DCCR) e verificaram 0s
efeitos do tempo, volume de enzima e a razdo agua/semente em relacdo ao teor de éleo, além

da comparagéo dos resultados obtidos com a extragdo convencional (Soxhlet).
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4. CONSIDERACOES

A extragdo do 0Oleo de semente de roma € uma alternativa sustentavel de promover o
reaproveitamento desses residuos provenientes das industrias processadoras de suco. O 0Oleo
apresenta um alto teor do acido panico, um isémero do &cido linolénico, o qual tem sido
pesquisado em decorréncia dos seus beneficios a satde. E importante ressaltar que dentre os
vegetais que apresentam o referido acido graxo em sua composicdo, a semente da Punica
granatum destaca-se no elevado teor em compara¢do com as demais matérias-primas.

Com relacdo aos métodos de extracdo novas possibilidades tém sido aplicadas para a
obtencdo de 6leo visando eliminar, na maioria das vezes, o uso dos solventes organicos como
é 0 caso do hexano, bastante utilizado nas extragcBes convencionais. Essas técnicas envolvem
principalmente o uso de fluidos em seu estado supercritico, como o CO; e assistidos por
ultrassom. S&o técnicas que ndo deixam residuos no Oleo extraido contribuindo para as
caracteristicas de qualidade dos mesmos. A prensagem a frio, embora seja considerada um
método convencional, também tem essa caracteristica favoravel.

Outras técnicas também tem se apresentado promissoras para obtencdo de dleos de
semente de roma como a assistida por microondas, aquosa, alcodlica, enzimatica assistida por
ultrassom, fluido supercritico com pré-tratamento por microondas e extra¢cdo com ultrassom e

pré-tratamento enzimatico.
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