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RESUMO

GOMES, Barbara Teixeira. Microencapsulados de extrato do residuo de acerola:
aspectos fisico-quimicos e compostos bioativos. 2020. Dissertacdo (Mestrado em
Ciéncia e Tecnologia de Alimentos) - Universidade Federal do Espirito Santo, Alegre
— ES. Orientadora: Profé. Dra. Pollyanna Ibrahim Silva. Coorientadores: Prof2. Dra.
Daniela da Silva Oliveira e Prof. Dr. André Gustavo Vasconcelos Costa.

As industrias alimenticias produzem grandes quantidades de residuos, principalmente
guando se utiliza frutas como matéria prima. Na maioria dos casos esses subprodutos
ndo tem destino especifico e geralmente séo subutilizados ou descartados de forma
inadequada, representando um grande problema de poluicdo ambiental. Bagacos,
cascas e sementes, sdo subprodutos da industria de frutas, ricos em compostos
bioativos, podendo apresentar maiores teores que suas respectivas polpas. Espera-
se gue o presente estudo incentive o aproveitamento, novas pesquisas e valorize os
subprodutos de frutas. O objetivo desse estudo foi obter e microencapsular o extrato
de residuo do despolpamento de acerola e promover sua aplicacdo em um sistema
modelo alimenticio. O extrato do residuo foi obtido pela extracdo com etanol 80% (v/v)
assistida por ultrassom de banho, e apresentou elevadas concentracdes de bioativos,
4646,57 mg de quercetina e 2111,93 mg de acido p-cumarico por litro de extrato, alta
capacidade antioxidante e cor vermelha intensa. O extrato foi encapsulado por spray
dryer (SD) e liofilizacdo (FD), utilizando como agentes a maltodextrina (MD), goma
arabica (GA) e proteina isolada do soro de leite (PIS). Os pos foram caracterizados
guanto a umidade, higroscopicidade, solubilidade, cor, teor de compostos fendlicos,
flavonoides e antocianinas, capacidade antioxidante, eficiéncia da microencapsulacéo
e morfologia. O melhor po, definido pela funcdo desejabilidade, foi aplicado em um
sistema modelo de gelatina e as analises de cor, contetudo fendlico total, flavonoides
totais, antocianinas totais, capacidade antioxidante ABTS, DPPH e FRAP, foram
realizadas nos tempos zero, 12, 24, 36 e 48 horas de armazenamento. As
microparticulas secas por spray drying exibiram estruturas esféricas com
concavidades e por liofilizacdo apresentaram formato irregular, superficie porosa e
rugosa. As condicbes de microencapsulacdo influenciam significativamente e
diferentemente nas variaveis analisadas, de modo que cada condicdo possui
vantagens e desvantagens. Observou-se que as condi¢cdes SD/MD e FD/GA foram as
mais vantajosas para se obter corantes naturais, sendo que a condicdo SD/MD
apresentou no geral melhores caracteristicas fisicas e o maior teor de acido p-
cumarico, 170,61 pg/g de p6. O teor de compostos fendlicos dos pds obtidos variou
de 1013,88 a 1855,11 mg de acido galico equivalente/100 g de pd, o teor de
flavonoides esteve entre 67,95 e 274,31 mg de catequina equivalente/100 g de p6 e
as antocianinas totais foram de 20,19 a 33,85 mg de cianidina-3-glicosideo/100 g de
po. A capacidade antioxidante ABTS e DPPH dos p6s variou de 21,89 a 85,35 e 19,27
a 66,91 micromol de Trolox equivalente/g de po, respectivamente e FRAP de 103,17
a 256,56 micromol de sulfato ferroso equivalente/g de pd. O tratamento SD/GA se
mostrou eficaz para obtencdo de compostos fendlicos e flavonoides, com maior
capacidade antioxidante FRAP e maior concentracao de quercetina, 289,38 ug/g de
po. Para obtencédo das antocianinas o melhor tratamento foi FD/GA, apresentando
maiores capacidades antioxidantes DPPH e ABTS. O pé SD/PIS foi incorporado a
gelatina, em que se verificou que 0s compostos bioativos seguiram a cinética de
degradacédo de primeira ordem e foram sensiveis ao tempo de armazenamento e a
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presenca de luz. Ocorreram reducbes nas capacidades antioxidantes durante o
armazenamento devido a degradagcdo dos compostos fendlicos. A gelatina manteve
a cor original durante o armazenamento, o que € desejavel para futura utilizacdo desse
pd em produtos alimenticios. Conclui-se que a reutilizacdo do residuo de acerola é
uma alternativa promissora e sustentavel a ser incluida em produtos alimenticios.

Palavra-chave: Subproduto; Acerola; Microencapsulacédo; Extracdo; Compostos
Bioativos.



ABSTRACT

GOMES, Béarbara Teixeira. Acerola residue extract microencapsules: physical-
chemical aspects and bioactive compounds. 2020. Dissertation (Master in Food
Science and Technology) - Federal University of Espirito Santo, Alegre - ES. Advisor:
Profa, Dr. Pollyanna Ibrahim Silva. Co-advisors: Prof2. Dra. Daniela da Silva Oliveira
and Prof. Dr. André Gustavo Vasconcelos Costa.

The food industries produce large amounts of waste, especially when using fruit as
raw material. In most cases, these by-products have no specific destination and are
usually underused or disposed of inappropriately, representing a major environmental
pollution problem. Pomace, peels and seeds are by-products of the fruit industry, rich
in bioactive compounds, and may present higher contents than their respective pulps.
It is expected that the present study will encourage the use, new research and value
fruit by-products. The objective of this study was to obtain and microencapsulate the
residue extract from the pulping of acerola and promote its application in a food model
system. The residue extract was obtained by extraction with 80% (v/v) ethanol assisted
by bath ultrasound, and showed high concentrations of bioactive, 4646,57 mg of
quercetin and 2111,93 mg of p-cuméric acid per liter of extract, high antioxidant
capacity and intense red color. The extract was encapsulated by spray dryer (SD) and
lyophilization (FD), using as agents maltodextrin (MD), gum arabic (GA) and whey
protein isolate (PIS). The powders were characterized in terms of humidity,
hygroscopicity, solubility, color, content of phenolic compounds, flavonoids and
anthocyanins, antioxidant capacity, efficiency of microencapsulation and morphology.
The best powder, defined by the desirability function, was applied in a model gelatin
system and the color analysis, total phenolic content, total flavonoids, total
anthocyanins, ABTS, DPPH and FRAP antioxidant capacity were performed at zero
times, 12, 24, 36 and 48 hours of storage. The spray-dried microparticles exhibited
spherical structures with concave and lyophilization presented irregular shape, porous
and rough surface. Microencapsulation conditions significantly and differently influence
the analyzed variables, so that each condition has advantages and disadvantages. It
was observed that the conditions SD/MD and FD/GA were the most advantageous to
obtain natural dyes, being that the condition SD/MD presented in general better
physical characteristics and the highest content of p-cumaric acid, 170,61
micrograms/gram of powder. The content of phenolic compounds in the powders
obtained varied from 1013,88 to 1855,11 mg of gallic acid equivalent/100 g of powder,
the content of flavonoids was between 67,95 and 274,31 mg of equivalent catechin/100
g of powder and the total anthocyanins were from 20,19 to 33,85 mg of cyanidin-3-
glycoside/100 g of powder. The ABTS and DPPH antioxidant capacity of the powders
varied from 21,89 to 85,35 and 19,27 to 66,91 micromol of equivalent Trolox/g of
powder, respectively and FRAP of 103,17 to 256,56 micromol of ferrous sulfate
equivalent/g of powder. The SD/GA treatment proved effective for obtaining phenolic
compounds and flavonoids, with greater antioxidant capacity FRAP and higher
concentration of quercetin, 289,38 ug/g of powder. To obtain anthocyanins, the best
treatment was FD/GA, with greater antioxidant capacities DPPH and ABTS. The
SD/PIS powder was incorporated into gelatin, in which it was found that the bioactive
compounds followed the first order degradation kinetics and were sensitive to storage
time and to the presence of light. Reductions in antioxidant capacities occurred during

Xi



storage due to the degradation of phenolic compounds. Gelatine retained its originais
color during storage, which is desirable for the future use of this powder in food
products. It is concluded that the reuse of acerola residue is a promising and
sustainable alternative to be included in food products.

Key-words: By-product; Acerola; Microencapsulation; Extraction; Bioactive
Compounds.
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1. INTRODUCAO

O residuo industrial pode ser mais de 50% do total de lixo produzido pelos
paises, sendo que 60% é constituido de matéria organica (LIN et al., 2013). As
industrias de alimentos geram milhdes de toneladas de residuo por ano,
principalmente nos casos onde se utiliza por exemplo, frutas como matéria prima
(MILDNER-SZKUDLARZ et al., 2016). No mundo, o processamento de frutas gera
grande quantidade de residuos e a maioria ndo tem destino especifico, podendo ser
descartados de forma inadequada, representando um grande problema, tanto em
termos ambientais quanto econémicos.

Bagacos, cascas e sementes, sdo subprodutos de frutas gerados apds
processamento, possuem vida Util curta e séo geralmente inutilizados e descartados,
gerando grande volume de residuo agroindustrial. Estudos comprovam que 0S
subprodutos de frutas apresentam maiores concentracdes de compostos bioativos
antioxidantes que suas respectivas polpas, portanto apresentam potencial de
aproveitamento, mostrando ser um desperdicio a sua ndo utilizacdo (CASTRO-
VARGAS et al., 2019; DARRA et al., 2018; FERRENTINO et al., 2018).

A acerola (Malpighia emarginata DC) € uma das mais ricas fontes naturais de
acido ascoérbico e possui diversos fitoquimicos (BELWAL et al., 2018). Em
contraponto, estima-se que em torno de 40% do volume da acerola ndo € aproveitado
apos o processamento de sucos e polpas, obtendo assim grande quantidade de
subprodutos (SILVA; DUARTE; BARROZO, 2019).

Os subprodutos da acerola possuem maiores concentracdes de antocianinas
(SILVA et al., 2014), flavonoides (REZENDE; NOGUEIRA; NARAIN, 2018; SILVA et
al., 2014), acido ascorbico (REZENDE; NOGUEIRA; NARAIN, 2018; SILVA et al.,
2014), carotenoides (REZENDE; NOGUEIRA; NARAIN, 2017) e compostos fenélicos
(REZENDE; NOGUEIRA; NARAIN, 2018) que a polpa, que geralmente é a parte da
fruta consumida e valorizada.

Neste contexto, torna-se interessante a reutilizagdo dos subprodutos de
acerola, de modo a reduzir os impactos negativos da geracdo de residuos,
favorecendo a sustentabilidade, valorizando comercialmente esse residuo e

despertando o interesse de novos estudos.



Para o aproveitamento do residuo de acerola pode-se utilizar tecnologias de
extracdo, como por exemplo a assistida por ultrassom e elaborar produtos em po a
partir do extrato, por meio da microencapsulacdo. Os extratos de residuo do
despolpamento de acerola podem ser utilizados em formulagbes e quando
incorporados fornecem beneficios, por causa do aumento do conteudo bioativo e por
agir como corante natural.

Os pos obtidos a partir da encapsulagdo do extrato, poderiam ser aplicados
facilmente em sistemas alimenticios, como iogurtes, sorvetes, gelatinas, sucos e
biscoitos, para torna-los mais ricos em compostos bioativos e consequentemente

maior capacidade antioxidante ou para tornar a cor mais atrativa.
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2. OBJETIVOS

2.1. Geral

Microencapsular os compostos bioativos do extrato de residuo do
despolpamento de acerola, caracterizar os pos obtidos e analisar a estabilidade em

sistema modelo alimenticio.

2.2. Especificos

¢ Realizar uma reviséo na literatura cientifica sobre a composi¢cao de compostos
bioativos e capacidade antioxidante, usos e métodos de reaproveitamento dos
subprodutos de frutas;

e Realizar a caracterizacao fisico-quimica do extrato de residuo de acerola;

e Secar por spray drying e por liofilizacdo o extrato de residuo de acerola, com
diferentes agentes encapsulantes MD, GA e PIS;

e Determinar o teor de compostos fendlicos totais e individuais, flavonoides,
antocianinas, a capacidade antioxidante, a higroscopicidade, a solubilidade, a
umidade, a cor, a eficiéncia da microencapsulacdo e a morfologia por
microscopia eletrénica de varredura dos pos;

e Incorporar o p6 de melhor qualidade em sistema-modelo de gelatina, para
analisar a estabilidade da cor, dos compostos bioativos e da capacidade

antioxidante.


https://www-sciencedirect.ez43.periodicos.capes.gov.br/topics/food-science/bioactive-compound

3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Subprodutos agroindustriais de frutas: uma revisao sobre suariqueza em
compostos bioativos antioxidantes e suas possibilidades de aproveitamento*

RESUMO

Background

Partes néo utilizadas de frutas como bagacos, cascas e sementes, sdo subprodutos
da indastria, comumente descartados gerando no mundo mais de 0,6 bilhdes de
toneladas de residuos agroindustriais/ano. A quantidade de subprodutos obtida
compreende aproximadamente 10 a 90% das frutas, dependendo do tipo de fruta e
das condicBes tecnologicas. Como a maioria ndo tem destino especifico, podem ser
descartados de forma inadequada, representando um grande problema, tanto em
termos ambientais, quanto econdmicos. Estudos relatam que os subprodutos contém
compostos bioativos e em alguns casos podem apresentam um maior teor destes
compostos que a polpa da fruta.

Scope and Approach

Essa revisdo fornece informacdes sobre a composicéo e recuperacdo de compostos
bioativos antioxidantes de subprodutos de frutas, atualiza sobre os usos e métodos
de reaproveitamento ja existentes, incentivando o aproveitamento integral das frutas
e valorizando os seus subprodutos.

Key findings and conclusions

Os subprodutos de frutas se mostram ricos em compostos bioativos e apresentam
elevada capacidade antioxidante. Tecnologias de extragcdo convencionais e nao
convencionais tem sido aplicadas para obtencdo de extratos a partir destes. A
secagem e microencapsulacdo apresentam boa aplicabilidade para as partes nao
utilizadas de frutas e influenciam na bioatividade e capacidade antioxidante do produto
final. Os subprdutos de frutas podem ser utilizados para desenvolvimento de
ingredientes funcionais, na formulacéo de alimentos, cosméticos e nutracéuticos, em

filmes e embalagens alimenticias e como aditivos alimenticios.

! Este artigo de revis&o sera submetido a revista: Trends in Food Science & Technology
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1. Introducéo

Partes ndo utilizadas de frutas como bagacos, cascas e sementes sao
subprodutos da industria de processamento de frutas descartados das plantas de
producdo de alimentos, gerando grande quantidade de residuos agroindustriais
(Castro-vargas, Baumann, Ferreira, & Parada-Alfonso, 2019; Crizel, Hermes, Rios, &
Flores, 2016; Yilmaz, Karaaslan, & Vardin, 2015).

No mundo, o processamento de frutas gera mais de 0,6 bilhdes de toneladas
de residuos/ano, as industrias de bebidas, por exemplo, geram de 5 a 9 milhdes e de
3 a 4,2 milhdes de toneladas de bagaco/ano a partir de uvas e macas,
respectivamente (Castro-vargas et al., 2019; Lin et al., 2013). As frutas frescas
processadas inteiras na industria, geram subprodutos que consistem principalmente
de cascas e sementes de diferentes formas e tamanhos e de polpa nao utilizada. A
quantidade de subproduto pode compreender de 10 a 90% do peso total da fruta,
dependendo do tipo de fruta e das condi¢des tecnoldgicas, podendo se aproximar ou
mesmo exceder a quantidade de polpa (Ayala-Zavala et al., 2011; Crizel et al., 2016;
Hernandez-Carranza et al., 2016; Saad et al., 2019).

Os subprodutos de frutas possuem vida util curta, sédo gerados em diferentes
etapas do processamento, principalmente para producdo de sucos e de outros
produtos como geleias, concentrados, coberturas, compotas e doces (Crizel et al.,
2016; Tatar, Sumnu, & Oztop, 2019). Nos ultimos anos, estudos relataram que nao
apenas a polpa das frutas contém compostos bioativos, mas também cascas e
sementes, considerando entdo um desperdicio a ndo utilizacdo de milhdes de
toneladas de subprodutos de frutas, o que representa uma perda consideravel em
termos de nutrientes (Crizel et al., 2016; Gargouri et al., 2017; Rojas-Bravo et al., 2019;
Yilmaz et al., 2015).

Dessa forma, existe uma tendéncia crescente na valorizacédo dos subprodutos
de frutas, atribuida a expressiva quantidade de compostos bioativos valiosos que
permanecem apds 0 processamento, como acidos organicos, acidos graxos poli-

insaturados, fitoesteréis e polifendis, tocoferodis, flavonoides, carotenoides e



antocianinas, que sao antioxidantes naturais e pelo fato dos subprodutos poderem
apresentar alto teor de fibras alimentares e 6leos essenciais (Crizel et al., 2016;
Ferrentino, Morozova, Mosibo, Ramezani, & Scampicchio, 2018; Gargouri et al., 2017;
Saad et al., 2019).

Em muitos casos os subprodutos de frutas, como por exemplo acerola, uva e
jabuticaba, apresentam maior teor de compostos bioativos como fendlicos,
flavonoides, &cido ascérbico, carotenoides como o licopeno, antocianinas e
capacidade antioxidante em comparacdo as as suas respectivas polpas (Yara
Rafaella Ribeiro Santos Rezende, Nogueira, & Narain, 2018; L. M. R. da Silva et al.,
2014; A. C. P. Souza, Gurak, & Marczak, 2017).

Como a maioria dos residuos obtidos em larga escala no processamento de
alimentos ndo tem destino especifico e possuem muito pouco ou nenhum valor
econdbmico (Paraman, Sharif, Supriyadi, & Rizvi, 2015), podem ser descartados de
forma inadequada, representando um grande problema, tanto em termos ambientais
guanto econdmicos (Carpes et al., 2020; Castro-vargas et al., 2019; Darra et al., 2018;
Ferrentino et al., 2018). A avaliacao e reutilizacdo de subprodutos alimentares se torna
interessante, de modo a reduzir os impactos negativos da geracdo de residuos
industriais (Darra et al.,, 2018). Atualmente, os Orgdos de gestdo de residuos
recomendam fortemente que as industrias invistam em novos usos finais para esses
subprodutos alimentares, extensivamente tratados como um desperdicio de alimentos
(Darra et al., 2018; Mildner-Szkudlarz et al., 2016).

O armazenamento, a transformacéo e o destino adequado dos subprodutos
também sdo um impasse. O bagaco de frutas contém grande quantidade de agua e
acucares fermentaveis, de forma que o seu descarte direto no solo cria preocupacdes
ambientais devido a fermentacé@o descontrolada e alta demanda quimica de oxigénio
durante a sua degradacdo (Paraman et al., 2015). J& a inddstria de sucos de frutas
citricas geram residuos que sofrem deterioracdo microbiana, representando um
problema de gerenciamento, poluicdo e questdes ambientais (Gargouri et al., 2017,
Papoutsis et al., 2018).

Os bagacos de frutas sdo geralmente reutilizados para produzir racdo animal
(Paraman et al., 2015), biogas e biofertilizante do solo, ou séo tratados como um

residuo sem utilidade de dificil gerenciamento, levando a perda de recursos e



problemas de poluicdo ambiental (Crizel et al., 2016; Ferrentino et al., 2018; Zhu et
al., 2019).

Dessa forma é necesséria e interessante a busca de novos fins para os
subprodutos de frutas, de modo a valoriza-los comercialmente, gerando ganhos
ambientais e econémicos ao produtor e processador de frutas (Carpes et al., 2020;
Huc-mathis, Journet, Fayolle, & Bosc, 2019; Yara Rafaella Ribeiro Santos Rezende et
al., 2018). Neste contexto, este estudo tem como objetivo fornecer informagdes
atualizadas sobre os usos e métodos de reaproveitamento dos subprodutos de frutas
provenientes do processamento industrial, sua composi¢cao bioativa e capacidade
antioxidante. Este levantamento é importante para a compreensao do potencial
funcional dos subprodutos e aplicacdo futura na industria de alimentos e farmacéutica,
agregando valor aos produtos, incentivando o aproveitamento integral das frutas e

valorizando os seus subprodutos, numa perspectiva de desenvolvimento sustentavel.

2. Compostos bioativos e capacidade antioxidante de subprodutos de frutas

Os compostos bioativos encontrados em alimentos trazem efeitos beneficios a
saude (Guaadaoui, Benaicha, Elmajdoub, Bellaoui, & Hamal, 2014). Os compostos
fendlicos frequentemente denominados "polifendis”, sdo o maior grupo de compostos
organicos bioativos encontrado nas frutas e nos vegetais. Pertencem a um dos grupos
de fitoquimicos amplamente encontrados, sdo de consideravel importancia fisiologica
e morfolégica nas plantas (Balasundram, Sundram, & Samman, 2006). Esses
compostos sdo metabdlitos secundario presentes em frutas, que estdo geralmente
envolvidos na defesa contra diferentes tipos de estresse e contribuem para sua
qualidade sensorial como amargor, adstringéncia, sabor e cor (Ferrentino,
Asaduzzaman, & Scampicchio, 2018; Mojzer, Hrncic, ékerget, Knez, & Bren, 2016;
Packer et al., 2015). S0 responsaveis pela estabilidade oxidativa e apresentam efeito
na protecdo da saude (Ferreira, Siqueira, Boas, Hermes, & Rios, 2016). Possuem um
ou mais grupo hidroxila (OH) ligados a um ou mais anéis aromaticos e sao
classificados em fungdo dessa estrutura quimica (Ignat, Volf, & Popa, 2011). As
principais classes sao os acidos fendlicos, flavonoides, estilbenos, taninos e lignanas
(D’Archivio et al., 2007).



Desenvolvimentos substanciais em pesquisas focadas nha extracdo,
identificacdo e quantificacdo de compostos fendlicos como moléculas de aplicacéo
medicinal e/ou alimentar ocorreram nos ultimos 25 anos (Khoddami, Wilkes, &
Roberts, 2013). Os flavonoides sd&o o maior grupo de compostos fendlicos das
plantas, possuem baixo peso molecular, consistindo de um esqueleto de carbono
comum de difenilpropanos (C6 — C3 — C6), ou seja, dois anéis benzénicos unidos por
uma cadeia linear de trés carbonos que forma um heterociclo oxigenado
(Balasundram et al., 2006; Ramos, 2007). A diversidade entre os flavonoides exige
divisdo em subclasses e as mais importantes sdo as antocianinas, chalconas,
flavandis (catequinas), flavanonas, flavonas, flavonois e isoflavonas (Mojzer et al.,
2016).

Pertencentes ao grupo dos flavonoides, as antocianinas representam um grupo
importante, responsavel pela pigmentacéo das frutas. Sado altamente instaveis e sao
afetadas pelo pH, temperatura, oxigénio e luz (Bicudo et al., 2015). A estabilizac&o
desses pigmentos € de grande interesse para uso como corantes naturais na industria
de alimentos e para beneficios a satude (Bicudo et al., 2015).

Outro fitoquimico de importancia na saude e frequentemente presente em
residuos de frutas € o acido ascorbico, que € um antioxidante natural com alta
biodisponibilidade e portanto, um dos mais importantes antioxidantes nas células
(Ferreira et al., 2016).

A capacidade antioxidante, geralmente elevada em residuos agroindustriais de
frutas e vegetais, esta relacionada a presenca de compostos bioativos que fornecem
protecdo contra oxidacdo descontrolada no meio aquoso, devido ao seu alto poder
redutor (Yara Rafaella Ribeiro Santos Rezende et al.,, 2018). A capacidade
antioxidante pode estar relacionada ao conteudo fendlico total, podendo ser
proporcional a concentracdo destes (Bouayed, Hoffmann, & Bohn, 2011), ou de algum
composto individual.

Cada método de analise da capacidade antioxidante tem sua propria
especificidade e atua em um determinado local de acéo (Yara Rafaella Ribeiro Santos
Rezende et al., 2018). Os métodos ABTS e DPPH medem a capacidade de eliminagéo
de radicais por meio de uma reagao simples e direta, onde os radicais séo reduzidos
na presenca de antioxidantes doadores de hidrogénio (Cheng, Moore, & Yu, 2006; Re
et al., 1999). Entretanto, podem gerar resultados diferentes devido a seletividade da



reacao entre os radicais e 0s antioxidantes presentes no meio (Rigon & Norefia, 2016).
Ja o método FRAP se baseia na capacidade dos antioxidantes reduzirem o Fe3* para
0 Fe?*, pela doacdo de elétrons e mede diretamente a capacidade redutora da
substancia (Firuzi, Lacanna, Petrucci, Marrosu, & Saso, 2005).

Os resultados de muitos autores indicam que os subprodutos de frutas
considerados residuos industriais sdo uma fonte rica de compostos bioativos
(Ferrentino et al., 2018) e possuem compostos fendlicos, flavonoides, antocianinas e
vitamina C, apresentados nas Tabelas 1 e 2. Além disso, apresentam elevada

capacidade antioxidante, apresentada na Tabela 1.
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Tabela 1. Compostos fendlicos, flavonoides, antocianinas totais e capacidade antioxidante de subprodutos de frutas.

Subproduto da Fruta

Fenolicos Totais
(mg AGE/q)

Flavonoides Totais

Antocianinas Totais

Capacidade Antioxidante

Autores

Bagaco de cereja
(Prunus cerasus L.)

45
(b.s)

4,3 mg cianidina-3-
glicosideo/g
(b.s)

DPPH: 0,11 ECs,
ABTS: 0,03 ECs,

(Ciccoritti, Paliotta, Centioni,
Mencarelli, & Carbone, 2018)

Semente de Mamao
(Carica papaya L.)

34,23
(b.s)

IC50: 2,29 mg/mL

(Castro-vargas et al., 2019)

Bagaco de maga

8,76

5,63 mg Trolox Equivalente/g

(Ferrentino, Morozova, et al.,
2018)

Cascas de manga
(Mangifera indica)

25,01
(b.s)

DPPH: 70,31%
ABTS: 91,46%

Inibicdo da oxidac¢do lipidica: 86,46%

(Rojas et al., 2015)

Bagaco de lim&o

18,30
(b.s)

5,45 mg catequina
equivalente/g
(b.s)

CUPRAC: 46,31 mg Trolox

Equivalente/g
FRAP: 10,83 mg Trolox
Equivalente/g

(Papoutsis et al., 2018)

Bagaco de uva
(Vitis labrusca L)

19,38

3,61 mg cianidina-3-
glucésido/g

ABTS: 186,41 umol de Trolox

Equivalente/g

FRAP: 129,18 umol de FE2/g

(Carpes et al., 2020)

Casca de Uva

18,96 mg quercetina
equivalente/g

3,51 mg cianidina-3-
glicosideo/g

(Brezoiu et al., 2019)

Bagaco de kiwi

421
(b.s)

DPPH: 27,27%.

Eliminacéo do radical hidroxil: 21,1%
FRAP: 0,26 mmol de FeSO4/g

(Zhu et al., 2019)

Bagaco de framboesa
(Rubus idaeus L.)

27
(b.s)

(Saad et al., 2019)

Casca de roma
(Punica granatum L.)

0,07

0,04 mg cianidina-3-
glicosideol/g

FRAP: 405,37 ymol Fe/L

DPPH: 65,11%
IC50: 0,56 mg/mL

(Azarpazhooh, Sharayei,

Zomorodi, & Ramaswamy, 2019)

Bagaco de péssego
(Prunus persica L.)

0,72
(b.s)

0,35 mg catequina/g
(b.s)

DPPH: 6,82%

(Darra et al., 2018)
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Bagaco de groselha

FRAP: 29,8 mmol Trolox/100 g

(b.s)

(Michalska, Wojdyto, Lysiak,
Lech, & Figiel, 2017)

(Ribes nigrum L.)
Bagaco de jabuticaba
(Myrciaria cauliflora (Mart.)

128,60
(b.s)

5,10 mg cianidina-3-
glicosideol/g
(b.s)

ABTS: 39,59 mM Trolox
Equivalente/100 g
(b.s)

(A. C. P. Souza et al., 2017)

O. Berg)
Bagaco de goiaba

3,41
(b.s)

DPPH: 4,35 mg Trolox/mL
ABTS: 5,79 mg Trolox/mL

(Packer et al., 2015)

Semente e casca de
acerola
(Malphigia emarginata DC)

10,53

5,52 mg quercetina
equivalente/g

0,11 mg antocianinas
totais/g

ABTS: 151,19 uM Trolox
Equivalente/g
DPPH:155,24 uM Trolox
Equivalente/g
FRAP: 378,85 pM Trolox
Equivalente/g
ORAC: 756,96 pM Trolox
Equivalente/g

(Yara Rafaella Ribeiro Santos
Rezende et al., 2018)

b.s: Base Seca.
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Tabela 2. Composicao individual em fendlicos, flavonoides, antocianinas e dosagem de vitamina C de subprodutos de frutas.

Subproduto da
Fruta

Fenodlicos Individuais

Flavonoides Individuais

Antocianinas Individuais

Vitamina C

Autores

Bagaco de cereja
acida
(Prunus cerasus
L.)

Acido neoclorogénico
Acido siringico
Acido vanilico
Acido cafeico

Acido p-cumarico
Acido galico
Acido sinapico

Epicatequina
Quercetina-3-glucosido
Rutina
Galato de epicatequina
Catequina

canidin-3-glucosilrutinésido

cianidin-3-soporosido

cianidina-3-glucosideo

cianidin-3-rutinosideo

(Okur, Baltacioglu,
Aggam,
Baltacioglu, &
Alpas, 2019)

Semente de
mamao
(Carica papaya L.)

acido clorogénico
acido cafeico
acido ferdlico
acido p-hidroxibenzéico
acido p-cumarico
kaempferola
kaempferol-3-O-glycosidea

Quercetina
Quercetin 3-O-glycosidea
Myricetina

(Castro-vargas et
al., 2019)

Residuo de limao
citrico
(Citrus limon L.)

Hexose do acido hidroxibenzéico
Hexosideo de acido ferulico
Acido sinapico hexosideo | Il

Hexose do acido 3- (2-hidroxi-4-

metoxifenil) propandico
Dimero do acido cafeico-O-
hexosideo

Quercetina-glucosideo-ramnoésido-

glucosideo
Quercetina-rutinosideo
Rutina
Imocitrina-Neo

Limocitrina-glucosideo-HMG-glicosideo
Limocitrina-O-glucosideo- HMG

Limocitrol-O-glucésideo

Limocitrol-O-glucosideo-HMG
Isorhamnetina-3-O-neohesperidosideo
Spinacetina-glucosideo-HMG-glucosideo
Eriodictyol-7-O-rutinoside-4-O-glucoside
Hesperetina-di-hidrochalcone-4-3-

celobiosideo
Eriocitrina
Naringina

13
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(mg/g)
(b.s)

(Gargouri et al.,
2017)



Hesperidina
Neohesperidina

Bagaco de uva
(Vitis labrusca L)

Acido galico
(8,59 mg/100 g)
Acido cafeico
(0,41 mg/100 @)
Acido vanilico
(2,04 mg/100 @)
Acido ferdlico
(2,99 mg/100 g)
Acido cumarico
(2,45 mg/100 g)
Trans-resveratrol
(7,84 mg/100 @)

(Carpes et al.,
2020)

Bagaco de uva
(Vitis amurensis)

Quercetina Peonidina-3-galactosido
Quercetina-3-0Oglucésido Cianidina-3-galactosido
Quercetina-3-O-ramnésido
Quercetina-3-0O-galactosideo
Quercetina 3-O-glucuronideo
Catequina
Epicatequina
Procianidina

(Zhu et al., 2019)

Bagaco de macga

Hexosideo de acido ferdlico

Acido dihidroxibenzoico
Acido galico
Acido benzéico p-OH

Quercitrina
Catequina
Quercetina
Epicatequina
Miricetina
Florizina
Floretina

(Ferrentino,
Morozova, et al.,
2018)

Bagaco de kiwi

Acido quininico

Acido cafeico e seus derivados

Kaempferol e derivados

Derivados de quercetina

(zZhu et al., 2019)
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Bagaco de
péssego
(Prunus persica L.)

Acido galico
(220 pg/g)
Acido cafeico

(328 ug/g)
(b.s)

16 (mg/L)

(Darra et al., 2018)

Bagaco de
groselha
(Ribes nigrum L.)

Acido clorogénico
(489,2 mg/kg)
Acido neoclorogénico
(111,5 mg/kg)
(b.s)

Miricetina-3-O-rutinosideo
(2063,5 mg/kg)
Quercetina-3-O-rutinosideo
(372 mg/kg)
Quercetina-3-0O-glucosideo
(747,6 mg/kg)
Kaempferol-3-O-rutinosideo
(349,1 mg/kg)
Miricetina-3-O-galactosideo
(208,4 mg/kg)
Derivado de quercetina
(125,5 mg/kg)

Quercetina-3-O-malonilglucésideo

(84,2 mg/kg)

Cianidina-3-O-rutinosideo
(12321,5 mg/kg)
Definidina-3-O-rutinosideo
(9250,4 mg/kg)
Definidina-3-O-glucosideo
(3238,8 mg/kg)
Peonidina-3-O-rutinosideo
(364,7 mg/kg)
Petunidin-3-O-glucosideo
(139 mg/kg)
Cianidina-3-O-(6’-coumaroil)-
glucosideo
(227,3 mg/kg)
Cianidin-3-O-glucosideo

(Michalska et al.,
2017)

(b.s) (57,5 mg/kg)
(b.s)
Bagaco de Acido elagico Quercetina-3-O-arabinosideo Cianidina-3-O-sophorosideo (Mildner-Szkudlarz
framboesa (30,03 mg/100 g) (4,39 mg/100 g) (1,00 mg/g) et al., 2016)
(Rubus idaeus L.) (b.s) Quercetina-3-0O-glucuronida Cianidina-3-O-glucosil-
(6,29 mg/100 g) rutinosideo
(b.s) (0,39 mg/g)
Cianidina-3-O-glucésido
(0,42 mg/qg)
Cianidina-3-O-rutinosideo
(0,17 mg/g)
(b.s)
Bagaco de oxicoco Micricetina 3-O-galactosido Cianidina 3-O-galactosideo (Mildner-Szkudlarz
(Vaccinium (112,85 mg/100 g) (2,63 mg/g) et al., 2016)

Micricetina 3-O-arabinosideo

Cianidina 3-O-arabinosideo
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macrocarpon
Aiton)

(33,45 mg/100 g)
Quercetina 3-O-galactésido
(124,09 mg/100 g)
Quercetina 3-O-glucdsido
(20,49 mg/100 g)
Quercetina 3-O-xilosido
(20,19 mg/100 g)
Quercetina 3-O-arabinosideo
(21 mg/100 Q)
Quercetina 3-O-ramnosideo
(63,04 mg/100 g)
Syringetina 3-O-galactosideo
(25,79 mg/100 g)

(b.s)

(1,94 mg/g)
Peonidina 3-O-galactosideo
(3,13 mg/g)
Peonidina 3-O-arabinosideo
(1,27 mg/g)

(b.s)

Bagaco de ameixa

Acido clorogénico
(2,20 mg/100 g)
3-p-coumaroilquinico
(0,95 mg/100 @)
3-o-feruloilquinico
4-p-coumaroilquinico
Neoclorogénico
(6,42 mg/100 g)
3-o-cafeoilshikimico
(b.u)

Quercetina-ramnosilgalactosideo
Quercetina-galactosideo
(0,75 mg/100 @)
Quercetina-glucosideo e rutinésido
(2,60 mg/100 @)
Keampferol-rutindsido
(0,32 mg/100 g)
Isorhamnetina-desoxihexose-hexosideo
Isorhamnetina-rutindsido
(0,36 mg /100 @)
Kaempferol-coumaroilhexosideo
Procianidinas

Cianidina-glucosideo
(0,09 mg/100 g)
Cianidina-rutinosideo
(0,27 mg/100 g)
Peonidina-glucosideo
(0,01 mg/100 g)
Peonidina-rutindideo
(0,28 mg/100 g)
(b.u)

(Séjka et al., 2015)

Bagaco de goiaba

Acido isovanilico
Acido m-cumaérico
Acido galico

Epicatequina
Quercetina

(Packer et al.,
2015)

Semente e casca
de acerola
(Malphigia

emarginata DC)

462,86
(mg/100 g)

(Yara Rafaella

Ribeiro Santos

Rezende et al.,
2018)

b.s: Base Seca.

b.u: Base Umida.
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Crizel et al. (2016) desidrataram os residuos de abacaxi, maméao Formosa e
mirtilo (Vaccinium spp.) e encontraram um teor de compostos fenodlicos de 12,28,
15,35 e 23,59 mg de AGE/g de amostra seca, respectivamente. O pd de casca de
mamao apresentou o maior conteido de carotenoides totais na amostra seca (15,56
mg/100 g) e o po do residuo de mirtilo exibiu um teor de antocianinas de 2063,4
mg/100 g de amostra seca, esse elevado teor contribuiu com sua elevada capacidade
antioxidante, que foi superior a os outros pés analisados no estudo.

Silva et al. (2014) quantificaram o0s compostos bioativos de subprodutos de
frutas tropicais do Brasil, obtidas durante o processo de producéo de polpa. Os niveis
de fendlicos totais foram determinados e o subproduto da pitanga (126,96 mg AGE/Q)
foi 0 que apresentou os maiores niveis. As antocianinas foram detectadas em maiores
concentracbes nos subprodutos de pitanga (1021,22 mg/100 g) e acerola (245,90
mg/100 g). Os subprodutos da pitanga (207,87 mg/100 g), acerola (98,05 mg/100 g) e
mamao (97,30 mg/100 g), apresentaram flavonoides amarelos em concentracdes
mais elevadas. O subproduto da pitanga (1110,85 pg/100 g) se mostrou uma
excelente fonte de 3-caroteno. Além disso, foram identificados licopeno e resveratrol
em alguns subprodutos, demonstrando, desta forma sua riqueza em compostos
bioativos.

Hernandez-Carranza et al. (2016) realizaram a extracdo de compostos
antioxidantes de bagaco de macéd, casca de laranja e banana, em diferentes
condicdes. De forma geral, a casca de laranja foi uma melhor fonte de vitamina C e
de compostos fendlicos e a casca de banana foi a principal fonte de flavonoides.

Peixoto et al. (2018) avaliaram o perfil fendlico do bagaco de uva (Vitis vinifera
L.) (casca, sementes e sua mistura) e propuseram correlagdes com suas capacidades
antioxidantes. As sementes apresentaram a maior concentragdo de compostos
fendlicos (10216 pg/g de extrato), seguido da mistura (5380 pg/g de extrato) e da
casca (3903 ug/g de extrato). As cascas apresentaram os mais altos niveis de
antocianinas (7,9 ug/g de extrato), seguidos das misturas e por ultimo das sementes.
As sementes apresentaram as maiores capacidades antioxidantes, seguida da
mistura e da casca. Vinte e oito compostos fendlicos foram identificados na mistura
de bagaco de uva, sementes e casca, dentre eles onze flavan-3-ols, sete antocianinas,
seis flavondis, acidos como hidroxibenzodico, hidroxicinamico e p-cumarico e

catequina.

17



Com base nas composi¢des descritas, verifica-se, portanto, o grande potencial

de utilizac&o dos residuos de frutas.

3. Tecnologias de extragdo dos compostos bioativos utilizadas em

subprodutos de frutas

A extragdo consiste de um procedimento de separagcdo dos compostos
fitoquimicos, com o objetivo de recuperar e purificar o material vegetal, tornando-o Util
para diversas aplicacbes (Medina-Torres, Ayora-Talavera, Espinosa-Andrews,
Sanchez-Contreras, & Pacheco, 2017). As técnicas de extracdo afetam
significativamente os compostos bioativos e a capacidade antioxidante dos extratos
obtidos e devem ser r4pidas, de baixo custo, com menor gasto de solucdes extratoras
e com menor uso de calor (Hernandez-Carranza et al., 2016).

Atualmente, os residuos agroindustriais sdo considerados fontes atrativas de
compostos fendlicos antioxidantes e pigmentos como carotenoides e antocianinas, e
para que ocorra sua exploracao e valorizacdo, diferentes métodos de extracao estdo
disponiveis (Castro-vargas et al., 2019).

A extracdo de fitoquimicos pode ser realizada utilizando os métodos
convencionais como extracdo por solventes (Tatar et al., 2019; Zhu et al., 2019) ou
nao convencionais, como extracado supercritica de fluidos (Castro-vargas et al., 2019;
Ferrentino et al.,, 2018), extracdo assistida por micro-ondas (Kurek, Hlupi, Scetar,
Bosiljkov, & Gali, 2019; Okur et al., 2019), extracdo ultrass6nica (Azarpazhooh et al.,
2019; Ciccoritti et al., 2018; Persic, Mikulic-Petkovsek, Slatnar, & Veberic, 2017) e
extracao assistida por enzimas (Macedo, Robrigues, Pinto, & Brito, 2015; Saad et al.,
2019).

A extracdo por fluido supercritico € caracterizada pelo uso de diéxido de
carbono (C0,), que € incolor, inodoro, ndo toxico, ndo inflamavel, seguro, altamente
puro e facilmente removivel (Ferrentino et al., 2018). Proporciona baixa degradacao
térmica de compostos antioxidantes, obtém extratos livres de solvente e possui
seletividade variavel na recuperacao dos compostos (Castro-vargas et al., 2019). No
entanto, como o C0, € ndo polar, ndo € ideal para polifendis polares (Ferrentino et al.,

2018), tornando-se necessaria adicdo de cossolventes organicos como etanol,
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metanol, acetona para aumentar o poder de solvatagdo do €0, e o rendimento da
extracao desses compostos (Ferrentino et al., 2018).

A alta presséao hidrostatica € um método que melhora a eficiéncia da extracédo
sobre o rendimento, tempo e qualidade, além de ser uma boa alternativa para
materiais termossensiveis (Prasad, Yang, Yi, Zhao, & Jiang, 2009). Esse método
consiste em submeter o material a pressfes variando de 100 a 800 MPa ou até mais
de 1000 Mpa, dentro de um vaso cheio principalmente de agua que atua como meio
transmissor, onde a pressao é transferida para a amostra de maneira isostatica e
qguase instantanea (Okur et al., 2019; Prasad et al., 2009).

A extragdo assistida por ultrassom leva a uma melhor recuperagdo dos
compostos bioativos do contetdo celular vegetal e qualidade do extrato obtido, reduz
o0 tempo e aumenta o rendimento da extracdo (Carrera, Ruiz-Rodriguez, Palma, &
Barroso, 2012; Chemat, Zill-E-Huma, & Khan, 2011; Vinatoru, 2001). Durante a
sonicacado, o processo de cavitagdo provoca altas for¢cas de cisalhamento no meio e
provoca a imploséo de bolhas, levando ao inchaco das células e a quebra das paredes
celulares, o que proporciona altas taxas de difusdo (Chemat et al., 2011; Vinatoru,
2001). Para melhores resultados, as condi¢cdes de extracdo (tempo, temperatura e
poténcia ultrassdnica) devem ser otimizadas (Papoutsis et al., 2018).

Os métodos convencionais de extragdo por solvente apresentam boa
recuperacdo dos compostos fendlicos com capacidade antioxidante (Wijngaard &
Brunton, 2010) e de carotenoides. No entanto, o uso de grande quantidade de
solventes, o tempo de extracéo longo (Fragoso, Mestres, Busto, & Guasch, 2010) e a
possivel degradacdo dos compostos-alvo sdo desvantagens desse processo
(Ferrentino et al., 2018). Existem diferentes procedimentos de extracdo, baseados na
maceracdo das partes vegetais, em diferentes tempos, concentracfes de solucdes
extratoras e pH (Okur et al., 2019). Varios parametros afetam a eficiéncia de extracao,
incluindo tempo, temperatura, razdo amostra/ solvente, tipo de solvente (Khoddami et
al., 2013; Papoutsis, Pristijono, Golding, Stathopoulos, Scarlett, et al., 2016),
influenciando a composigéo, que por sua vez determina as caracteristicas dos extratos
(Brezoiu et al., 2019).

A extracdo por solvente organico é o principal método usado para extrair
fendlicos (Khoddami et al., 2013). Os solventes organicos, incluindo metanol, etanol,

acetona e suas misturas com agua sao comumente e eficientemente utilizados
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(Castro-vargas et al., 2019; Papoultsis, Pristijono, Golding, Stathopoulos, Bowyer, et
al., 2016). No entanto, seu uso deve ser limitado e analisado quanto a toxicidade em
sistemas alimenticios, aos custos de compra e descarte, requisitos especiais de
armazenamento e residuos de solventes no produto final e no meio ambiente
(Papoutsis et al., 2018; Papoutsis, Pristijono, Golding, Stathopoulos, Bowyer, et al.,
2016; Papoutsis, Pristijono, Golding, Stathopoulos, Scarlett, et al., 2016). A agua deve
ser considerada como uma solucdo alternativa. E um solvente seguro e barato,
minimizando assim o custo de produc¢do, atoxico e acessivel (Dahmoune et al., 2013;
Papoutsis, Pristijono, Golding, Stathopoulos, Bowyer, et al., 2016). No entanto, pode
levar a menores rendimentos de recuperacéo de polifendis em comparacdo com 0s
obtidos por solventes organicos (Dahmoune et al., 2013).

Ha uma demanda crescente nos ultimos anos por alternativas mais baratas,
seguras e ecoldgicas aos solventes organicos (Darra et al., 2018). Como a extracéo
baseada em ciclodextrinas (Darra et al., 2018), a extracdo assistida por micro-ondas
que usa baixas temperaturas, pouco tempo, € livre de solvente (Kurek et al., 2019),
ndo degrada compostos termolabeis e muito usada para extrair compostos fendélicos
(Okur et al., 2019) e a extracdo assistida por enzimas usada para extrair compostos
bioativos lipofilicos e hidrofilicos de residuo de fruta (Saad et al., 2019).

Os fitoquimicos presentes em fontes naturais, como residuos de frutas, tém
propriedades estruturais e fisico-quimicas variadas, possuem polaridades diferentes
e realizam diferentes interacées com outros constituintes, portanto, ndo existe um
anico método de extracao ideal, além de que, os parametros empregados originam
efeitos diferenciados (Yilmaz et al., 2015). Dessa forma, é um desafio encontrar a
técnica e as condicBes mais adequadas para extracdo dos compostos bioativos de
diferentes materiais vegetais. A Tabela 3 sumariza resultados de extracdo dos

subprodutos de frutas.
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Tabela 3. Processos de extracdo dos subprodutos de frutas.

Subproduto da Fruta Processo de Extracéo Solvente Utilizado Autores

Bagaco de cereja Ultrassom (30 minutos) Metanol 80% (v/v) e acido cloridrico 0,1% (v/v) (Ciccoritti et al., 2018)
(Prunus cerasus L.)

Bagaco de cereja acida Convencional Etanol 50% (v/v) (Petrovic et al., 2018)
(Prunus cereasus L.)

Bagaco de maca Fluido supercritico C0,-Etanol (5%) (Ferrentino, Morozova, et al., 2018)
Fluido supercritico €O,
Soxhlet Etanol
Maceragao Agua fervente
Bagaco e casca de maca Ultrassom Metanol (Persic et al., 2017)
Bagaco de lim&o Ultrassom Agua (Papoutsis et al., 2018)
Convencional Agua quente
Convencional Etanol 50% (v/v)
Bagaco de kiwi Convencional Etanol 70% (v/v) (Zhu et al., 2019)
Casca de roma Ultrassom (24 kHz/10 minutos) Etanol 96% (v/v) (Azarpazhooh et al., 2019)
(Punica granatum L.)
Bagaco de jabuticaba Ultrassom (750 W/15 min/20 °C) Agua e &cido citrico1% (v/v) (A. C. P. Souza et al., 2017)
Bagaco de morango Maceragdo / Banho com agua (30 °C/70 rpm/24 horas) Etanol:dgua 1:1 (v/v) (Tatar et al., 2019)
Bagaco de uva vermelha Assistida por micro-ondas (90 °C/5 minutos/500 W) Etanol 40% (v/v) e acido acético 0,04% (v/v) (Kurek et al., 2019)
(Vitis Vinifera)
Bagaco de mirtilo Assistida por micro-ondas (50 °C/10 minutos/600 W) Etanol (Kurek et al., 2019)
(Vaccinium corymbosum L.)
Bagaco de goiaba Ultrassom (15 minutos) Etanol 80% (v/v) (Packer et al., 2015)
Bagaco de ameixa Convencional Agua (Séjka et al., 2015)
Semente e casca de acerola Ultrassom (30 °C/49,3 minutos) Etanol 46,5% (v/v) (Yara Rafaella Ribeiro Santos Rezende
(Malphigia emarginata DC) et al., 2018)
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Castro-Vargas et al. (2019) utilizaram a extracao supercritica de fluidos para a
recuperacado de antioxidantes fendlicos a partir de residuos de mamao (Carica papaya
L.) e também a extragcdo convencional com etanol para comparagdo. A maior
capacidade antioxidante e teor de compostos fendlicos foi exibida pelo extrato
etandlico, seguido pelos extratos obtidos pela extracdo de fluido supercritico, com
C0,-etanol e do extrato obtido na melhor condicéo de extracao de fluido supercritico,
com CO,. A extragdo supercritica de fluidos usando C0,-etanol foi considerada uma
técnica atraente de extracdo verde para a recuperacédo de antioxidantes fenélicos dos
residuos de mamao.

Saad et al. (2019) investigaram um processo ecologico usando extracdo
aguosa assistida por enzima, para recuperar simultaneamente e efetivamente
compostos lipofilicos e polifendis hidrofilicos do bagaco de framboesa (Rubus idaeus
L.) e compararam com métodos de extracdo utilizando solventes. Os resultados
mostraram que a extragdo com a protease alcalina aumentou significativamente o
rendimento de extracdo de 6leos e polifendis. A extragdo com enzimas permitiu um
aumento de 48% no rendimento de polifendis, de 25% na capacidade antioxidante
DPPH e de 20% na capacidade antioxidante ORAC quando comparado a extracao
com solventes organicos. Logo, o uso de uma protease alcalina oferece uma
alternativa favoravel ao meio ambiente para a recuperacao simultanea de compostos
fitoquimicos lipofilicos e hidrofilicos.

Okur et al. (2019) avaliaram diferentes técnicas de extracdo etandlica do
bagaco de cereja acida (Prunus cerasus L.), a extracao assistida por micro-ondas, alta
pressao hidrostética, assistida ultrassénica e a convencional, realizada em banho-
maria. Todas as tecnologias emergentes possibilitaram aumento no rendimento dos
compostos fendlicos e da capacidade antioxidante em relacdo ao método
convencional de extracdo. Entre as novas tecnologias, o micro-ondas (90 segundos)
destacou-se por possibilitar maior conteado fendlico total, individual e também maior
capacidade antioxidante.

Darra et al. (2018) investigaram um método ecolégico usando a B-ciclodextrina,
para a recuperacdo de polifendis de bagaco de péssego (Prunus persica L.),
comparada a extragdo convencional com etanol. O extrato obtido pela extragdo com
50 mg/mL de B-ciclodextrina apresentou as maiores concentracdes de polifendis,

taninos, B-caroteno, flavonoides e capacidade antioxidante DPPH. O extrato em
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guestdo apresentou maiores teores dos acidos galico e cafeico, e para atingir os
mesmos rendimentos, seria necessario utilizar o etanol em concentracédo dez vezes
maior. Foi evidenciado, portanto, que a utilizagcdo de [B-ciclodextrina se apresenta

como um método alternativo verde para a extracao fendlica de residuos de alimentos.

4, Processos de secagem e microencapsulacdo dos subprodutos de frutas

Durante o periodo de colheita e processamento das frutas, sdo produzidas
grandes quantidades de subprodutos, podendo ser encontrados problemas de
armazenamento e deterioracdo destes, tornando-se necessario procurar métodos que
permitam a conservacao desses materiais, como a secagem e microencapsulacao,
para usé-los posteriormente de maneira eficaz (Carmona-Jiménez, Garcia-Moreno, &
Garcia-Barroso, 2018; Gargouri et al., 2017), como mostrados na Tabela 4.

A secagem € um dos métodos mais antigos de preservacédo de alimentos, que
tornam o manuseio mais facil, diminuem a degradacéo quimica e tornam os produtos
mais estaveis durante o processamento (Papillo et al., 2018; Ribeiro, Costa, & Afonso,
2016). Do ponto de vista industrial, a maneira mais pratica e conveniente de aplicar
bagaco de groselha processada € na forma de pés obtidos pela secagem do material
da fruta (Michalska et al., 2017).

Estdo disponiveis no mercado diferentes técnicas de secagem e como 0S
processos sao realizados em diferentes condi¢des de tempo e temperatura, resultam
em produtos com caracteristicas e qualidade diferentes (Kuck & Norefia., 2016).

A secagem por atomizac¢ao ou spray drying € o método mais comum e rentavel
de encapsulacéo de ingredientes alimenticios, mantendo as caracteristicas fisicas e
quimicas, preservando a qualidade sensorial e nutricional, ndo causa degradacao
térmica, mesmo das substancias sensiveis ao calor, devido a secagem rapida e a
exposicao a elevadas temperaturas ser relativamente curta (Leite Neta et al., 2019;
Kh; Sarabandi, Peighambardoust;, Mahoonak;, & Samaei., 2018), obtendo p6s com
elevada qualidade e capacidade antioxidante (Kuck & Norefia., 2016; Yara Rafaella
Ribeiro Santos Rezende et al., 2018).

A liofilizac@o ou freeze drying consiste em um processo de remocao de agua
por meio da sublimacgéo, ou seja, na transformacéo do gelo para o vapor sem passar
pela fase liquida (Krumreich, D’Avila, Freda, Chaves, & Chim, 2016; A. C. P. Souza et
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al., 2017), e possui vantagens como: (i) a estrutura do produto liofilizado apresenta
caracteristica esponjosa permitindo rapida reconstituicdo e (i) manutencdo das
caracteristicas do produto original como sabor, aroma, cor, textura, estrutura e
atividade biologica (Agudelo, Igual, Camacho, & Martinez-Navarrete, 2017; Bando,
Kansha, Ishizuka, & Tsutsumi, 2017; Krumreich et al., 2016). Devido a baixa atividade
de 4gua e baixas temperaturas exigidas no processo, a maioria das deterioracoes e
reacBes microbiolégicas sdo interrompidas, o que resulta em um produto final de
excelente qualidade (Ratti, 2001). E uma técnica indicada para a secagem de vegetais
e frutas que contém compostos termossensiveis e instaveis em solucdes aquosas,
como vitaminas, constituintes volateis, compostos fitoquimicos antioxidantes, como
tocoferdis, acido ascorbico, carotenoides e compostos fendlicos, pelo fato da
utilizacdo de temperaturas que preservam esses compostos (Agudelo et al., 2017,
Bando et al., 2017; Krumreich et al., 2016). Os p0s obtidos ap6s a liofilizacdo séo
geralmente caracterizados por sua baixa densidade aparente e alta porosidade
(Horszwald, Julien, & Andlauer, 2013). Apesar de muitas vantagens, a liofilizacdo é
um processo longo e de alto custo, ndo sendo economicamente viavel para a secagem
de subprodutos de baixo valor (Agudelo et al., 2017; Ciccoritti et al., 2018). Silva et al.
(2014) liofilizaram a - 50 °C, sob vacuo de 5 mtorr (9,67 x 10~° psi) por 48 horas, 0s
subprodutos de abacaxi, acerola, caju, goiaba, graviola, mamao, manga, maracuja,
pitanga e sapoti, com objetivo da maxima preservacao de fitoquimicos.

A secagem por conveccao, convencionalmente também denominada secagem
em estufa, € um dos métodos mais simples e baratos para a estabilizacdo de matrizes
alimentares, com reidratacdo limitada e, ao mesmo tempo, é um processo de facil
expansao (Ciccoritti et al., 2018). Além disso, a técnica apresenta aspectos negativos,
como uma duracao relativamente longa e alta temperatura, que em alguns casos
podem comprometer a qualidade do produto final e perda de componentes bioativos
(Jung, Cavender, & Zhao, 2015; Michalska et al., 2017). A qualidade de um produto
obtido por secagem convectiva por ar quente é drasticamente reduzida em relagéo a
qualidade do alimento original (Ratti, 2001). A secagem com ar quente é muito mais
barata, mas fornece resultados variaveis, dependendo da temperatura e da
metodologia aplicada (Carmona-Jiménez et al., 2018).

A secagem por impacto utiliza fluxos de alta velocidade de ar quente atraves

do produto que estd sendo seco, que sédo entdo circulados de volta através do
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elemento de aquecimento (Jung et al., 2015). Esses fluxos intensivos de ar quente
resultam em uma secagem muito eficiente e rapida, diminuindo drasticamente o tempo
de secagem e também inibe 0 escurecimento enzimético (Jung et al., 2015).

Na secagem por micro-ondas a vacuo, a energia das micro-ondas é absorvida
pela agua localizada em todo o volume do material que esta sendo seco (Michalska
et al., 2017). Isso cria alta presséo de vapor no centro do material, permitindo a rapida
transferéncia de umidade para o vacuo ao redor, evitando o colapso estrutural
(Michalska et al., 2017).

A maior preocupacdo com a secagem de bagaco de frutas é que os compostos
bioativos presentes, sédo sensiveis a fatores ambientais (Jung et al., 2015). O bagaco
de macgd, quando fresco e umido, é altamente perecivel devido a sua alta umidade
(Joshi & Attri, 2006) e por meio da secagem a umidade e a atividade de &agua
diminuem, proporcionando uma maior seguranca microbiolégica e um periodo de
armazenamento mais longo, reduzindo o espaco de armazenamento e 0s custos de
transporte (Jung et al., 2015). O bagaco de uva é suscetivel a degradacédo microbiana
devido a umidade residual, dessa forma a secagem é considerada um método
essencial para conservacao (Carmona-Jiménez et al., 2018).

A microencapsulacdo € uma alternativa de preservacao desses compostos que
se degradam facilmente durante o processamento e armazenamento, protegendo-o0s
da luz, umidade, altas temperaturas e oxigénio, aumentando a estabilidade,
preservando as propriedades antioxidantes e facilitando a introdugéo nos alimentos
(Carpes et al., 2020; Crizel et al., 2018; Jyothi et al., 2010; Tatar et al., 2019). Também
possui finalidade de mascarar as propriedades sensoriais desagradaveis (Crizel et al.,
2018), fornecer uma liberagao controlada do composto bioativo no meio, prolongando
assim a vida util dos produtos (Jyothi et al., 2010) e melhorar a funcionalidade
tecnoldgica das fibras (Crizel et al., 2018).

A microencapsulacao consiste de um processo pelo qual pequenas particulas
ou goticulas do agente ativo a ser encapsulado sdo envolvidas ou incorporadas em
um material de parede (agente encapsulante), para protegé-lo das condi¢cbes
ambientais adversas e assim produzir pés com muitas propriedades Uteis e de facil
manipulagdo (Fang & Bhandari, 2010; Gharsallaoui, Roudaut, Chambin, Voilley, &
Saurel, 2007; Mahdavi, Jafari, Ghorbani, & Assadpoor, 2014; Tatar et al., 2019).
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Diferentes métodos podem ser empregados no encapsulamento como, spray
drying, extrusdo, revestimento em leito fluidizado, complexacdo por inclusao,
separacdo por suspensao centrifuga, liofilizagdo (A. C. P. Souza et al., 2017),
emulsdo, dentre outros (Fang & Bhandari, 2010). Os agentes encapsulantes sdo
utilizados individualmente ou combinados, com o objetivo de melhorar as
propriedades fisicas dos produtos em po, como diminuir a higroscopicidade, a adesao
das particulas, o grau de aglomeracao, transformacdes estruturais, como colapso e
cristalizacdo e aumentar a temperatura de transicdo vitrea e a solubilidade para
posterior reconstituicdo (Gagneten et al., 2019; Yara Rafaella Ribeiro Santos Rezende
et al., 2018; Shishir & Chen, 2017). Os pos resultantes podem apresentar diferentes
propriedades fisico-quimicas, dependendo da estrutura, concentracdo e das
caracteristicas do agente encapsulante (Mahdavi, Jafari, Assadpoor, & Dehnad, 2016;
Shishir & Chen, 2017).
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Tabela 4. Processos de secagem e microencapsulacdo aplicados em subprodutos de frutas.

Subproduto da Fruta

Condicdo de Secagem

Agente Encapsulante

Proporgcao
Material a ser
encapsulado:

Agente
Encapsulante

Autores

Extrato de bagaco de
cereja acida (Prunus
cereasus L.)

Liofilizag&o (- 40 °C/24 horas)
(microencapsulacao)

Proteina de soro de leite e de soja

2:1 (v/im)

(Petrovic et al.,
2018)

Extrato de cascas de
mamao

Secagem por pulverizacao
(microencapsulacao)

Residuos de capsulas de gelatina (1, 1,5 € 2%) e
Tween 80 (0,1%)

(Crizel et al., 2018)

Bagaco de maca

Secagem por Impacto (110 °C/3 horas)
Secagem por circulacao forgada de ar (40 °C/24 horas)
Liofilizag&o (-55 °C/60 horas)

N.A

N.A

(Jung et al., 2015)

Casca de abacaxi e
Bagaco de mirtilo
(Vaccinium spp)

Secagem por circulacdo forgada de ar (55 °C/24 horas)

N.A

N.A

(Crizel et al., 2016)

Residuo de limao
(Citrus limon L.)

Secagem em um secador com ventilacao
(25 °C/48 horas)

N.A

N.A

(Gargouri et al.,
2017)

Extrato de casca de Uva

Extrato de bagaco de uva
Cabernet Saugvinon

Secagem sob vacuo (4 a 6 horas)
(microencapsulacao)

Silica mesoporosa do tipo MCM-41 (comercial)

Silica MCM-41 modificada com Zn e Mg

(Brezoiu et al.,
2019)

Extrato de casca de roma
(Punica granatum L.)

Liofilizag&o (- 55 °C/0,15 mmHg/48 horas)
(microencapsulacao)

Maltodextrina
(5, 10 e 15%) com alginato de calcio (0,1%)

1:5 (m/m)

(Azarpazhooh et
al., 2019)

Extrato de bagaco de
jabuticaba (Myrciaria
cauliflora (Mart.) O. Berqg)

Liofilizac&o (96 horas/-54 °C/230-300 Hg)
(microencapsulacao)

Maltodextrina (20%)
Mistura de 15% de maltodextrina com 5% de pectina
Mistura de 15% de maltodextrina com 5% de isolado
de proteina de soja

1:9 (vIv)

(A. C. P. Souza et
al., 2017)
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Mistura de 10% de maltodextrina com 5% de pectina
e 5% de isolado de proteina de soja

Extrato de bagaco de Liofilizagédo (-52 °C/72 horas) Maltodextrina e goma arabica (10:0, 8:2 e 6:4) 1:20 (m/m) (Tatar et al., 2019)

morango (microencapsulacéo)

Bagaco de framboesa Secagem por circulacdo for¢cada de ar N.A N.A (Mildner-Szkudlarz
(Rubus idaeus L.) (55 °C/16 horas) et al., 2016)
Bagaco de oxicoco

(Vaccinium macrocarpon
Aiton)
Extrato de semente e Spray Drying (T2 entrada: 170 °C/T? saida: 82 °C) Goma ardbica e maltodextrina 10:1 (v/m) (Yara Rafaella

casca de acerola Liofilizagcéo (-58,8 °C/presséo de 6,11 mbar/vacuo de
(Malphigia emarginata 0,42 mbarr/48 horas)
DC) (microencapsulacao)

(1:1 m/m)

Ribeiro Santos
Rezende et al.,
2018)

N.A: Nao se aplica.
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Rodrigues, Januario, Santos, Bergamasco, & Madrona (2018) liofilizaram o
extrato de casca de jabuticaba e também encapsularam com maltodextrina e a mistura
de maltodextrina com goma xantana. Os autores concluiram que em relacédo a cor e
aos compostos bioativos, as microcapsulas apresentaram menor degradacdo que o
extrato liofilizado sem agente encapsulante, concluindo que o encapsulamento
protegeu os compostos bioativos das condicdes ambientais adversas durante o
armazenamento.

Ciccoritti et al. (2018) descreveram a influéncia de dois métodos diferentes de
secagem, secagem por conveccao versus liofilizacdo do bagaco de cereja acida
(Prunus cerasus L.). A liofilizacdo foi o0 método mais eficiente para preservar o
conteudo original de antocianina, vitamina C e fendlicos totais.

Michalska et al. (2017) avaliaram as relagdes entre o conteddo de fitoquimicos,
a capacidade antioxidante e as condi¢cdes de secagem do bagaco de groselha (Ribes
nigrum L.). Foi estudado o efeito da secagem por conveccao, por micro-ondas, por
liofilizacdo e sua combinac&o. Todos 0s processos de desidratacao levaram a uma
reducd@o no teor total de fendlicos e na capacidade antioxidante. A desidratacdo de
bagaco de groselha usando conveccao a 50 °C ou micro-ondas a 480 W foram os
meétodos de secagem recomendados, pois essas condi¢cfes garantiram a preservacao
satisfatoria dos componentes quimicos presentes no material fresco e a mais alta
capacidade antioxidante do produto final.

Papoutsis et al. (2017) investigaram o efeito da secagem a vacuo, secagem ao
ar quente e liofilizacao sobre os polifendis e capacidade antioxidante do bagaco de
liméo (Citrus limon). Os resultados deste estudo indicaram que a técnica de secagem
deve ser cuidadosamente selecionada de acordo com o0s compostos bioativos
destinados a ser extraidos. A capacidade antioxidante foi significativamente afetada
pelos diferentes métodos de secagem, em geral, as amostras secas ao ar quente ou
sob vacuo apresentaram maior capacidade antioxidante em comparacdo com as
secas por liofilizacdo. Os autores afirmaram que o calor pode promover a sintese de
novos compostos que contribuem para a capacidade antioxidante.

Carpes et al. (2020) caracterizaram os extratos de bagaco de uva (Vitis
labrusca L. Bordeaux) liofilizados e microencapsulados por pulverizacdo com
maltodextrina (50%). O extrato de residuo de uva liofilizado apresentou maior teor de

compostos fenolicos totais e individuais, antocianinas e maior capacidade antioxidante
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pelo método ABTS e FRAP, comparado ao residuo microencapsulado por

pulverizacao.

5. Estratégias de aproveitamento dos subprodutos de frutas

Os subprodutos de frutas sdo muito comuns na industria de alimentos, dessa
forma, busca-se por sua reavaliacdo e reutilizacado (Badjona, Adubofuor, Amoah, &
Diako, 2019; Gomez & Martinez, 2018). As novas estratégias tecnologicamente
viaveis, para utilizacdo desses recursos renovaveis abundantes e de baixo custo,
minimizam os problemas de seu descarte, contribuem reduzindo custos industriais,
proporcionam menor impacto ambiental e uma economia de processamento,
agregando valor a esses residuos ainda pouco explorados (Badjona et al., 2019;
Carmona-Jiménez et al., 2018; Packer et al., 2015; Plazzotta, Manzocco, & Nicoli,
2017; L. M. R. da Silva et al., 2014).

Os subprodutos de frutas podem ser incorporados em produtos alimenticios,
como ingredientes (Abuda & Narain, 2018; Badjona et al., 2019; Bhol, Lanka, & Bosco,
2015; Bouayed et al., 2011; Jung et al., 2015; Mildner-Szkudlarz et al., 2016; Petrovic
et al., 2018; Saito et al., 2019; Sarié et al., 2016), fonte de fibras (Gargouri et al., 2017)
e aditivos alimentares (Gargouri et al., 2017), antimicrobianos (Tamara Rezende
Marques et al., 2017; Sdjka et al., 2015), corantes naturais (Macedo et al., 2015),
antioxidantes (Carpes et al., 2020; Castro-vargas et al., 2019; Crizel et al., 2018;
Tamara Rezende Marques et al., 2017; Packer et al., 2015), emulsificante (Huc-mathis
et al.,, 2019) e conservantes (Castro-vargas et al., 2019). A incorporacdo dos
subprodutos em alimentos processados, apresenta vantagem em relacéo ao fato dos
consumidores estarem cada vez mais conscientes e preferirem alimentos mais
naturais, sem aditivos quimicos, saudaveis e sustentaveis (Carpes et al., 2020; Kurek
et al., 2019).

Os compostos bioativos de alto valor, com propriedades antioxidantes,
extraidos e/ou isolados de subprodutos alimentares, podem ser utilizados para
aplicagdo em suplementos nutracéuticos, aditivos dietéticos, cosméticos e produtos
farmacéuticos (Castro-vargas et al., 2019; Packer et al., 2015; L. M. R. da Silva et al.,
2014). Os pigmentos obtidos de subprodutos vegetais sdo nao toxicos, renovaveis e

nao prejudiciais a natureza e existe um crescente interesse em utiliza-los
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comercialmente como corantes naturais em formulagcdes alimenticias, além de
apresentarem forte capacidade antioxidante (Kurek et al., 2019). Além disso, aliado
as adequadas propriedades nutricionais e funcionais, os subprodutos de frutas tém a
vantagem de ndo possuir as proteinas do gliten em sua composi¢ao, tornando-0s
ingredientes potencialmente ideais para a criacdo de novos produtos alimentares para
pacientes celiacos (Sarié et al., 2016). A Tabela 5 sumariza estudos cientificos

abordando diferentes formas de aproveitamento de residuos de frutas.
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Tabela 5. Possiveis usos e aproveitamento dos subprodutos de frutas.

Subproduto da Fruta

Usos Potenciais

Autores

Bagaco de maca
(Pyrus malus)

Emulsificante para estabilizar 6leo nas emulsGes aquosas

(Huc-mathis et al., 2019)

Bagaco de caju

Corante natural

(Macedo et al., 2015)

Bagaco de goiaba

Antioxidante natural de carne de frango processada

(Packer et al., 2015)

Bagacgo de ameixa

Antimicrobiano contra Listeria spp.

(Séjka et al., 2015)

Bagaco de mirtilo

Biscoitos sem gluten

(Sari¢ et al., 2016)

Bagaco de framboesa

Biscoitos sem gluten

(Sari¢ et al., 2016)

Bagaco de framboesa
(Rubus idaeus L.)

Substituinte parcial da farinha de trigo em muffins de estilo americano

(Mildner-Szkudlarz et al., 2016)

Bagaco de oxicoco
(Vaccinium macrocarpon Aiton)

Substituinte parcial da farinha de trigo em muffins de estilo americano

(Mildner-Szkudlarz et al., 2016)

Bagaco de acerola
(Malpighia emarginata DC.)

Antioxidante e antibacteriano

(Tamara Rezende Marques et al.,
2017)

Residuo de acerola
(Malpighia punicifolia L.)

Substituinte parcial da farinha de trigo em biscoitos

(Abuda & Narain, 2018)

Casca de jabuticaba
(Myrciaria cauliflora)

Queijo petit-suisse

(Saito et al., 2019)
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O p6 de bagaco de liméo é considerado uma boa fonte de compostos bioativos
e o isolamento de nutracéuticos antioxidantes, pode ser uma maneira vantajosa de
revalorizar esses subprodutos e para uso potencial como aditivos em alimentos
funcionais. O residuo de limdo apresenta capacidade antioxidante comparavel aos
antioxidantes sintéticos (Gargouri et al., 2017).

Moura et al. (2017) utilizaram casca de maracuja e bagaco de laranja para
extracdo de pectinas. As caracteristicas tecnoldgicas da pectina extraida da casca do
maracujd foram melhores, sugerindo que este produto pode ser explorado
industrialmente como espessante e emulsificante em preparacfes alimenticias.
Rojas-Bravo et al. (2019) concluiram que o p6 de casca de manga apresenta potencial
de utilizacdo em formulagcBes de filmes e revestimentos comestiveis. Além disso,
Rojas et al. (2015) destacam que as cascas de manga demonstraram ser eficientes
para a extracdo e obtencédo de pectina.

A adicdo de subprodutos de frutas, como fibra de acai em biscoitos (H. Lima,
Corréa, Santos, & Lourenco, 2014) e bagaco de roméa em péaes (Bhol et al., 2015) que
sao produtos de panificagdo consumidos diariamente pela populagcdo em geral, se
mostra interessante, benéfico e viavel. Na mesma linha, os subprodutos de roma
podem ser reutilizados, a fim de obter fibras alimentares ou compostos bioativos,
aplicados em produtos alimenticios que requerem hidratacdo, desenvolvimento de
viscosidade e preservacao de frescor, como paes fermentados (Bhol et al., 2015).
Sarié et al. (2016) obtiveram um p6 a partir do bagaco de framboesa e mirtilo para
obter novos ingredientes alimentares, com o objetivo de melhorar o perfil nutricional,
aumentar o teor de compostos bioativos, antocianinas e capacidade antioxidante de
biscoitos sem gluten de valor agregado.

Badjona et al. (2019) utilizaram o bagago de cenoura e abacaxi para o
desenvolvimento de pées, avaliando sua composi¢ao nutritiva e qualidade sensorial.
A avaliacdo sensorial mostrou que a substituicdo da farinha de trigo com 15% de
bagaco de cenoura e 5% de bagaco abacaxi foi a mais preferida pelos participantes e
apresentaram melhor contetdo de cinzas, fibras e beta-caroteno. Bagaco de cenoura
e abacaxi foram, portanto, ingredientes promissores para utilizagdo no
desenvolvimento de pées, trazendo um enriquecimento nutricional e promovendo a

sustentabilidade alimentar.
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Montalvo-Gonzalez et al. (2018) verificaram que a fibra de bagaco de abacaxi
pode ser utilizada como ingrediente em misturas de carnes de porco/peru para
producédo de salsichas do tipo Viena. Ja Carpes et al. (2020) avaliaram o efeito de pés
liofilizados e microencapsulados produzidos a partir de subprodutos de uva na inibicao
da oxidacdo lipidica do paté de frango durante o armazenamento refrigerado. Ambos
0s pos resultaram em valores mais baixos de oxidacéo lipidica comparados ao paté
controle (sem adi¢cdo) e ao paté adicionado de antioxidante comercial (eritorbato de
sédio), devido ao seu alto contetudo fendlico com fungéo antioxidante. Deste modo, 0s
pos do extrato de residuo de uva possuem possibilidades de uso como antioxidantes
naturais em industria de carnes.

Kurek et al. (2019) concluiram que os extratos de bagaco de mirtilo (Vaccinium
corymbosum L.) e de uva vermelha (Vitis vinifera), ricos em antocianinas, séo
indicadores eficazes e poderiam ser usados como uma maneira de informar os
consumidores sobre qualidade da carne para consumo.

As sementes de mamao apresentam ac¢ao contra a oxidagao lipidica em Oleos
comestiveis vegetais, podendo ser usadas como conservantes, contribuindo para um
aumento no prazo de validade e podem ser exploradas para substituir o TBHQ
(Castro-vargas et al., 2019). Além disso, Crizel et al. (2018) demonstraram que é
possivel produzir flmes biodegradaveis com capacidade antioxidante a base de
microparticulas de gelatina e casca de mamé&o Formosa. Quando aplicados como
embalagem para banha de porco, sob alta temperatura e incidéncia de luz, as
amostras apresentaram uma quantidade significativamente menor de compostos de
oxidacdo, apdés armazenamento. A adicdo de microparticulas de casca de mamaéao é
uma estratégia promissora para o desenvolvimento de embalagens ambientalmente
corretas de produtos alimenticios com alto teor de gordura e suscetiveis a oxidacao,
sendo uma alternativa as embalagens de polietileno sintético para preservacao de

alimentos.

6. Considerac®es finais

Varios estudos confirmaram o alto potencial de aproveitamento, aplicacdo e
recuperacdo dos subprodutos da industria de processamento de frutas, através das

variadas possibilidades de utilizacdo e dos amplos métodos de extracdo e secagem.
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Foi comprovada a riqueza dos subprodutos de frutas em compostos bioativos, como
compostos fendlicos, flavonoides, antocianinas e vitamina C e sua elevada
capacidade antioxidante.

Neste sentido, € tendéncia de que os subprodutos de frutas sejam cada vez
mais valorizados e explorados, e que haja um estimulo na sua utilizacdo para
desenvolvimento de ingredientes funcionais para alimentos, na formulacdo de
alimentos, cosméticos e nutracéuticos, em filmes e embalagens alimenticias. Além do
potencial de serem incorporados na forma de aditivos, como emulsificantes, corantes,
conservante e antioxidantes naturais em produtos alimenticios, destinados
principalmente a um publico que procura por alimentos com menor grau de

processamento ou menor conteudo de ingredientes artificiais.
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4. ARTIGO ORIGINAL

Caracterizacéo fisico-quimica de microencapsulados do extrato de residuo de
acerola e andlise da estabilidade em modelo alimenticio de gelatina 2

RESUMO

Este estudo teve como objetivo extrair os compostos bioativos do residuo de acerola,
microencapsula-los e avaliar sua estabilidade em sistema-modelo alimenticio. O
residuo de acerola foi submetido a extracdo assistida por ultrassom (30 minutos,
etanol 80%, razdo 1:10 m/v). Posteriormente, o extrato foi microencapsulado por spray
drying (SD) e liofilizagdo (FD), utilizando maltodextrina (MD), goma arabica (GA) e
proteina isolada do soro de leite (PIS) como agentes. O melhor pd, definido pela
funcdo desejabilidade, foi incorporado ao sistema-modelo de gelatina e sua
estabilidade ao armazenamento foi analisada. Os pés foram caracterizados quanto a
umidade, higroscopicidade, solubilidade, cor, eficiéncia da microencapsulacéo,
compostos fendlicos, flavonoides e antocianinas totais, capacidade antioxidante
ABTS, DPPH e FRAP. Os extratos apresentaram elevadas concentracfes de
compostos bioativos, capacidade antioxidante e coloracdo vermelha intensa. Os pos
apresentaram umidade de 5,02 a 10,05%, solubilidade de 78,83 a 92%,
higroscopicidade de 7,64 a 14,76% e tendéncia para a cor vermelha e amarela. O
melhor método para obtencdo de compostos fendlicos e flavonoides foi a secagem
por SD/GA, apresentando 1855,11 miligramas de &cido gélico equivalente/100 g de
po, com maior capacidade antioxidante FRAP e concentracdo de quercetina (289,38
Mg/g) e para obtencdo das antocianinas foi FD/GA com 33,85 mg de cianidina-3-
glicosideo/100 g de po6, maiores capacidades antioxidante DPPH e ABTS e 69,97%
de eficiéncia da microencapsulacéo dos flavonoides. O p6 SD/PIS apresentou o maior
valor da desejabilidade global em funcdo das variaveis-resposta conteudo fendlico,
antocianinas e flavonoides totais e o estudo da estabilidade sugere que os compostos

bioativos foram sensiveis a presenca de luz e instaveis durante o armazenamento.

2 Este artigo sera submetido a revista: Powder Technology
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Conclui-se que o residuo de acerola apresenta potencial promissor de reutilizacdo e

a microencapsulacdo € uma boa alternativa para melhorar a estabilidade dos extratos.

Palavras chave: Residuo; Acerola; Microencapsulacdo; Estabilidade; Compostos

bioativos; Capacidade Antioxidante.

1. Introducéo

A acerola (Malpighia emarginata DC) é uma fruta nativa da América Central e
do norte da América do Sul [2]. Alguns dos maiores plantios de acerola estdo no Brasil,
sendo esse o maior produtor atualmente, com 11.000 hectares de plantacéo,
produzindo um total de 32.990 toneladas / ano [3]. No estado do Espirito Santo séo
114 hectares plantados, que produzem em torno de 1.094 toneladas da fruta e as
principais variedades cultivadas sdo a Okinawa e Sertaneja [4].

E uma fruta versatil, podendo ser consumida in natura, ou processada na forma
de suco, polpa, geleia e compota. Possui acido ascorbico, carotenoides, compostos
fendlicos, antocianinas e flavonoides [2], [5], dessa forma, apresenta capacidade
antioxidante [2], [6] e diversas propriedades funcionais. Estudos sugerem que a
acerola possui propriedades benéficas ao organismo humano, devido a presenca dos
compostos bioativos [2], [6]-[8].

Estudos comprovam que subprodutos, como cascas e sementes, apresentam
elevadas concentracfes de compostos bioativos em relacdo a parte comestivel da
fruta. Estima-se que em torno de 40% do volume da acerola ndo € aproveitado apos
0 processamento industrial, o que gera grandes quantidades de subprodutos que
geralmente sé&o descartados ou subutilizados [5], [9]. Os subprodutos da acerola
podem apresentar maiores concentracdes de antocianinas [5], flavonoides [5], acido
ascorbico [1], carotenoides [5], compostos fendlicos [5] que a polpa, dependendo da
maneira como séo obtidos e armazenados. Neste contexto, o aproveitamento integral
da fruta contribui para reduzir a taxa de desperdicio e valorizar comercialmente,
gerando receita e lucratividade ao produtor e para industria de alimentos.

Para o aproveitamento do residuo do despolpamento da acerola pode-se
aplicar tecnologias de extracdo, que consistem de procedimentos de separacdo dos

compostos fitoquimicos, com o objetivo de purificar o material vegetal, tornando-o util
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para diversas aplicacdes [10]. A extracdo assistida por ultrassom é considerada uma
técnica avancada, levando a uma melhor recuperacdo dos compostos bioativos do
conteudo celular vegetal e qualidade do extrato obtido, reduz o tempo e aumenta o
rendimento da extracdo [11]-[13]. Durante a sonicagéo, o processo de cavitacao leva
ao inchaco das células e a quebra das paredes celulares, o que proporciona altas
taxas de difuséo [11], [13]. Os extratos obtidos quando sdo incorporados em algum
alimento, podem fornecer beneficios, aumentando seu potencial funcional [9].
Entretanto, a comercializacdo e o uso sdo limitados devido a forma liquida e a
instabilidade dos compostos fendlicos que se degradam facilmente na presenca de
oxigénio, umidade, altas temperaturas, luz e enzimas oxidativas [5], [14].

O uso das técnicas de encapsulacdo, como a secagem por spray drying e a
liofilizacdo, estdo entre as tecnologias utilizadas pela industria de alimentos, como
forma de minimizar as perdas de compostos bioativos e garantir a estabilidade das
substancias. Por meio dessas tecnologias, as substancias de interesse séao
incorporadas em uma matriz de revestimento, retardando o0s processos de
degradagéo, controlando sua liberagdo e melhorando a sua estabilidade [14], [15]. As
técnicas de secagem por spray drying e liofilizacao sédo técnicas bem estabelecidas e
muito utilizadas para encapsulacdo de diversas substancias farmacéuticas,
microrganismos, polifendis, vitaminas, minerais, corantes, entre outros.

Neste contexto, objetivou-se, no presente estudo, avaliar o efeito de diferentes
agentes encapsulantes na secagem por spray dryer e por liofilizacdo do extrato de
residuo do despolpamento de acerola, caracterizando os pés obtidos e incorporando-

0s em sistema-modelo de curta vida de prateleira (gelatina).

2. Material e métodos

2.1. Material

O residuo do despolpamento da acerola (Malpighia emarginata DC) foi cedido
pela empresa produtora de polpas de frutas, Frumel (Alegre, 20° 47’ 09" Sul e 41° 31’
28" Oeste, Espirito Santo, Brasil) e armazenado a -18 + 2 °C.

Os reagentes, 2,2-difenil-1-picril-hidrazil (DPPH), 2,4,6-tripiridil-s-triazina
(TPTZ), acido 6-hidroxi-2,5,7,8 tetrametilcroman-2-carboxilico (Trolox), catequina,
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acido p-cumarico e quercetina foram obtidos da Sigma-Adrich (Germany). O acido
férmico foi obtido da Vetec Quimica Fina (Brasil) e o acido cloridrico da Alphatec
(Brasil). O acido galico, carbonato de sodio, cloreto de potassio, cloreto de sodio,
alcool etilico e reagente para fenol Folin-Ciocalteau foram adquiridos de Dinamica
Quimica Contemporanea (Brasil). O 2,2'-azino-bis (acido 3-etilbenzotiazolina-6-
sulfénico) (ABTS) foi adquirido da Chem-Impex (Estados Unidos) e a acetonitrila da
J.T. Baker (Brasil). O acetato de sédio triidratado, cloreto férrico, cloreto de aluminio,
nitrito de sédio, hidroxido de sddio, persulfato de potassio e sulfato ferroso da Neon
(Brasil). Todos os produtos quimicos foram de grau analitico ou HPLC. Os agentes
carreadores utilizados foram goma arabica (Labsynth, Brasil), maltodextrina 10 DE

(Ingredion, Brasil) e proteina isolada do soro de leite (Vitafor, Brasil).

2.2. Métodos

2.2.1. Preparo do extrato do residuo da acerola

O residuo de acerola foi triturado em mixer (Philips Walita, Rl 1363/AB, Brasil)
e misturado com etanol 80% (v/v) acidificado a pH 2,5 com HCI (37% v/v). A proporcéo
de residuo: solvente foi de 1:10 (m/v). Os fitoquimicos foram extraidos usando um
ultrassom de banho (CTA do Brasil, Campanha, Brasil), com poténcia de 900 W,
temperatura de 35 °C, durante 30 minutos. Apdés esse periodo, o extrato etandlico
obtido foi filtrado a vacuo. Posteriormente, foi concentrado em um evaporador rotatorio
a vacuo (Fisatom 801, Sao Paulo, Brasil) a 55 °C e 40 rpm, até a remocéao de todo o
etanol [16]. O extrato concentrado foi acondicionado em frasco ambar e armazenado

em freezer (-18 + 2 °C) até o momento das analises [5].

2.2.2. Microencapsulacao dos extratos

Para preparar as dispersfes, foram feitas solu¢cbes aquosas contendo 0s
agentes encapsulantes, maltodextrina 10 DE (MD), goma arabica (GA) e proteina
isolada de soro de leite (PIS) na concentracdo de 30% [17]. A cada uma das trés
solugdes de agentes foi adicionado o extrato concentrado do residuo de acerola com
2,54% de solidos totais, na propor¢cdo de 1:1 (v/v) e cada dispersdo foi entdo
homogeneizada a 25 °C, por 20 minutos em um agitador magnético (KASVI, K40-
1810H, Brasil). Posteriormente, as dispersdes foram submetidas a secagem por spray
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drying (Vazéo de alimentacdo: 1,09 mL/min; Fluxo de ar comprimido: 0,21 m3/min;
Presséo do ar: 0,1 Mpa; Temperatura de entrada: 150 °C; Temperatura de saida: 60
°C) e liofilizagdo (Temperatura: -60 °C; Presséo: 6,67 Pascal; Vacuo: 28,40 Pascal,
Tempo: 122 horas).

2.2.3. Caracterizacao fisico-quimica dos extratos e dos p6s microencapsulados

2.2.3.1. Umidade
A umidade (%) foi determinada por gravimetria, com secagem das amostras

em estufa a 105 °C (Nova Etica, Sdo Paulo, Brasil), até atingir peso constante [18].

2.2.3.2. Andlise colorimétrica

A cor foi medida usando um colorimetro (Konica Minolta, CR-5, Japdao),
utilizando o sistema CIELAB (L*, a*, b*), onde L* indica luminosidade (O = preto e 100
= branco), a* indica intensidade de verde (-) e vermelho (+) e b* indica intensidade de
azul (-) e amarelo (+). O angulo de tonalidade cromatica (h°) e saturacéo de cor ou
chroma (C*) foram fornecidos pelo colorimetro.

A diferenca global de cor dos p6s microencapsulados foi calculada pela
Equacédo 1 [19].

AE = {[(AL*)? + (Aa%)? 4+ (Ab%)?] " (1/2)} (Eq. 1)

Em que AE é a diferenca global de cor, AL é a variagao da coordenada L*, Aa
€ a variacao da coordenada a* e Ab é a variacdo da coordenada b*.

A variacao das coordenadas foi calculada a partir dos resultados de L*, a* e b*
obtidos na disperséo antes da secagem (extrato adicionado do agente encapsulante)
e do p6 obtido apés secagem, que foi reconstituido com agua para equivaler a
condicao inicial de entrada no spray dryer/liofilizador, atingindo o mesmo teor de
solidos soluveis [20].

2.2.3.3. Solubilidade

A solubilidade foi determinada de acordo com o método de Eastman e Moore
[21], com modificagbes. Em 1 g de amostra em p6, adicionou-se 50 mL de agua
destilada com auxilio de um agitador magnético, durante 30 minutos. Em seguida, a
solucgéo foi centrifugada a 13520 g (HERMLE, Z 326 K, Alemanha) por 5 minutos. Uma
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aliquota de 25 mL do sobrenadante foi transferida para uma placa de Petri e seca em
estufa a 105 °C, até atingir peso constante.

A solubilidade foi expressa em porcentagem e calculada utilizando a Equagéo
2.
Solubilidade (%) = {(Pa* 2)/Pb}x 100 (Eq. 2)
Onde:
Pa (g) € a massa da aliquota de 25 mL do sobrenadante apos a secagem;

Pb (g) é a massa da amostra em p6 incorporada em 50 mL de agua.

2.2.3.4. Higroscopicidade

A higroscopicidade foi determinada de acordo com Cai e Corke [19], com
modificagdes. 2,5 g dos diferentes pos foram acondicionados em dessecador
contendo uma solucao saturada de cloreto de sédio (umidade relativa: 75%; Aw: 0,75)
a 25 °C. Apés 7 dias, as amostras foram pesadas e a higroscopicidade foi expressa

como gramas de umidade absorvida por 100 gramas de sdlidos secos [20].

2.2.3.5. Morfologia por microscopia eletrénica de varredura

A morfologia dos p6s foi avaliada utilizando microscopia eletrénica de varredura
(MEV), de acordo com Shu et al. [22], com adaptacbes. Uma amostra dos poés foi
fixada em stubs com fitas dupla face. Em seguida, foram metalizadas com uma fina
camada de ouro em metalizador (Quorum, Q150RS). As amostras liofilizadas e
pulverizadas foram observadas sistematicamente a 500 e 1500 vezes de
magnificacao, respectivamente, em microscoépio eletrénico de varredura (JEOL, JSM-
6010LA, Brasil).

2.2.4. Determinacao dos compostos bioativos e capacidade antioxidante

Para determinacdo dos compostos bioativos e da capacidade antioxidante do
extrato, este foi convenientemente diluido com um solugcédo de etanol 80% (v/v) [16].
Os po6s foram reconstituidos em agua destilada acidificada a pH 2,5 com HCI, na
proporcdo de 1:16 (m/v), completamente dissolvidos e a membrana das
microcapsulas desfeita por meio de maceracéo [16], [17], [20]. As aliquotas foram
convenientemente diluidas com uma solucdo de etanol 80% (v/v) e centrifugadas a

13520 g durante 5 minutos a 20 °C, antes das analises.
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2.2.4.1. Conteudo fendlico total

O conteudo fendlico foi determinado usando o reagente Folin-Ciocaulteau, de
acordo com a metodologia de Singleton, Rossi e Jr [23]. 0,6 mL da amostra reagiu
com 3,0 mL do reagente Folin Ciocalteau diluido em agua destilada (1:10; v/v). Apos
3 minutos em repouso ao abrigo da luz, foram adicionados 2,4 mL de solucdo saturada
de Na2COs. A absorbancia foi medida a 760 nm em espectrofotometro (Thermo Fisher
Scientific, Evolution 300 UV-Vis, Estados Unidos) ap6s 1 hora de repouso, na
auséncia de luz. A quantificacéo foi realizada utilizando uma curva padréo de acido
galico (0 - 150 mg/L) e os resultados expressos em mg de acido galico equivalente
em 100 g de amostra seca (mg AGE/100g) e mg de acido gélico equivalente por litro
de extrato seco (mg AGE /L).

2.2.4.2. Flavonoides totais

Os flavonoides totais foram determinados de acordo com Kim et al. [24]. Os
extratos foram convenientemente diluidos em agua destilada, posteriormente foi
adicionado 300 pL de NaNO:z a 5% (v/v). Apos o equilibrio (5 min), adicionou-se 300
pL de AlClza 10% (v/v), apos repouso de 1 minuto, foram adicionados 2 mL de NaOH
1 mol/L, completando-se o volume para 10 mL com agua destilada. A absorbancia foi
medida em 510 nm. O teor de flavonoides foi calculado usando uma curva padréo de
catequina (0 - 100 pg/mL) e o resultado foi expresso em mg de catequina equivalente
por 100 g de amostra seca (mg CE/100g) e mg de catequina equivalente por litro de

extrato seco (mg CE /L).

2.2.4.3. Antocianinas totais

As antocianinas foram analisadas de acordo com a metodologia descrita por
Giusti e Wrolstad, sendo quantificadas pelo método do pH diferencial [25]. O teor de
antocianina foi calculado com base no equivalente de cianidina-3-glicosideo (massa
molar 449,2 g/mol; coeficiente de absortividade molar 26900 L.molt.cm?) [25]. A
absorbéancia foi medida em um espectrofotbmetro a 535 nm. As antocianinas totais
foram expressas em mg cianidina-3-glicosideo equivalente por 100 g de amostra seca
(mg cy-3-glu/100 g) e mg cianidina-3-glicosideo equivalente por litro de extrato seco
(mg cy-3-glu/L).
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2.2.4.4. Determinacdo de quercetina e acido p-cumarico

Antes da anadlise cromatogréafica, os pés foram solubilizados em etanol 80%
(v/v) na proporcao de 1:16 (m/v), centrifugados por 5 minutos a 13520 g e o
sobrenadante foi coletado. O extrato, o sobrenadante dos pos e os padrbes
solubilizados, foram filtrados em membrana de PTFE Hidrofilico (Analitica, Brasil) de
0,22 pm.

A identificacdo e quantificacdo da quercetina e do acido p-cumérico foi
realizada com base em Silveira [26], com modifica¢des, utilizando um equipamento
uPLC Acquity H Class (Waters, Estados Unidos), coluna BEH Cis 1,7 um, equipado
com sistema quaternario de bombas, detector de arranjo de diodos (DAD), forno de
coluna e injetor automético. A fase movel A foi constituida de 100% de acetonitrila e a
fase movel B foi constituida por 0,1% (v/v) de acido férmico e a eluicéo foi feita na
forma de gradiente. A corrida iniciou com 96% de A, apds 10 minutos 82% de A, apos
15 minutos 50% de A, apds 16 minutos 0% de A e apds 18 minutos 96% de A, com
tempo total de corrida de 20 minutos. O fluxo da fase movel foi de 0,25 mL/min e o
volume de injegcdo 5,0 uL. Os cromatogramas foram obtidos nos comprimentos de
onda de 368 nm (quercetina) e 289 nm (acido p-cumarico).

Os compostos fendlicos foram identificados nas amostras por comparag¢ao com
0s tempos de retencdo dos padrdes e a confirmacdao foi feita pelo método de adicdo
de padréo interno. A quantificacéo foi realizada por meio da construcéo de curvas
padrdes da quercetina (0 - 1200 ug/mL) e do acido p-cumarico (0 - 140 ug/mL), sendo
0s resultados expressos em microgramas de quercetina por grama de amostra seca
(Mg QE/g), miligramas de quercetina por litro de extrato seco (mg QE/L), microgramas
de &cido p-cumarico por grama de amostra seca (ug AC/g) e miligrama de acido p-

cumarico por litro de extrato seco (mg AC/L).

2.2.4.5. Determinacao da capacidade antioxidante — ABTS

A capacidade de eliminag&o do cation radical ABTS foi realizada de acordo com
a metodologia de Re et al. [27]. Para a formacgao do radical ABTS, uma solucéo
aquosa de ABTS 7 mM foi adicionada a uma solucdo de persulfato de potassio 2,45
mM e mantida no escuro sob refrigeracéo. A absorbancia foi medida no comprimento

de onda de 734 nm, usando um espectrofotdbmetro. A absorbancia do radical ABTS foi
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corrigida para 0,70 (+0,05) com adicdo de etanol 80% (v/v) antes das analises. A 3,5
mL da solucéo radical ABTS foram adicionados 0,5 mL de cada amostra (item 2.2.1 e
2.2.2) e foi realizada a leitura espectrofotométrica apdés 6 minutos de reacdo. A
capacidade antioxidante foi calculada usando uma curva padrédo preparada com
Trolox (0 - 150 ymol/L) e os resultados expressos em micromol de Trolox equivalente
por grama de amostra seca (umol TE/g) e milimol de Trolox equivalente por litro de

extrato seco (mmol TE/L) [5].

2.2.4.6. Determinacéo da capacidade antioxidante — DPPH

A capacidade de eliminacdo do radical DPPH (2,2-difenil-1-picrilhidrazil) foi
conduzida de acordo com Brand-Williams et al. [28], com modificagdes. O radical foi
preparado com etanol 80% (v/v) na concentracdo de 1 mM. A absorbancia foi medida
em espectrofotdbmetro no comprimento de onda de 515 nm. A absorbancia do radical
DPPH foi corrigida para 0,70 (x0,05) com adicdo de etanol 80% (v/v) antes das
andlises. A 3,5 mL da solucéo radical DPPH foram adicionados 0,5 mL de cada
amostra (item 2.2.1 e 2.2.2) e foi realizada a leitura espectrofotométrica de cinco em
cinco minutos até a estabilizacdo da absorbancia (30 minutos). A capacidade
antioxidante foi calculada usando uma curva padrao preparada com Trolox (0 - 200
pmol/L) e o resultado expresso em micromol de Trolox equivalente por grama de
amostra seca (umol TE/g) e milimol de Trolox equivalente por litro de extrato seco
(mmol TE/L).

2.2.4.7. Determinacao da capacidade antioxidante — FRAP

A capacidade antioxidante também foi avaliada pelo potencial de reducao do
ferro de acordo com Benzie e Strain, com modificagdes [29]. O reagente FRAP foi
preparado a partir da mistura de 25 mL de tamp&o acetato de sédio triidratado 0,3 M,
2,5 mL de uma solucéo aquosa de cloreto férrico 20 mM e 2,5 mL da solugcéo acida
de 2,4,6-Tripyridyl-S-triazine (TPTZ) 10 mM. As amostras foram adicionadas a solucao
FRAP na proporcdo de 1:9 (v/v). Apos 10 min de reacdo foi feita a leitura da
absorbancia em espectrofotbmetro no comprimento de onda de 595 nm [30]. A
capacidade antioxidante foi calculada a partir de uma curva padréo preparada com

sulfato ferroso (FeS0,.7H,0) (0 - 1079 pmol/L) e o resultado expresso em micromol
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de sulfato ferroso equivalente (SFE) por grama de amostra seca (umol SFE/g) e

milimol de sulfato ferroso equivalente por litro de extrato seco (mmol SFE/L).

2.2.4.8. Eficiéncia da microencapsulagéo

Para a quantificacdo dos fendlicos e flavonoides presentes na superficie das
microparticulas, foi feita a extracdo desses compostos utilizando uma solucdo de
etanol 80% acidificado com HCI (pH=2,5), na proporc¢éo de 1:16 (m/v), posteriormente
a mistura foi agitada em vortex por 30 segundos, seguida de centrifugacdo a 13520 g,
por 5 minutos a 20 °C. Apds, o sobrenadante foi coletado para andlise e quando
necessario foi diluido com uma solucédo de etanol 80% [31]. A quantificacdo dos
fendlicos e flavonoides totais presentes nas microparticulas foi feita como descrito nos
itens 2.2.4.1e 2.2.4.2.

A eficiéncia da microencapsulacdo (EM) dos compostos fendlicos, flavonoides
e antocianinas foi calculada de acordo com a Equacéao 3 [5].
(%) EM = (1 — (CSM/CTM)) * 100 (Eq. 3)
Onde:
CSM: Quantidade do composto na superficie das microparticulas;
CTM: Quantidade total do composto nas microparticulas.

2.2.5. Estabilidade em sistema de curta vida de prateleira

A desejabilidade foi utilizada com intuito de determinar o melhor po
microencapsulado em funcdo das variaveis-resposta contetudo fendlico total,
antocianinas totais e flavonoides totais, utilizando o software Microsoft Office Excel
[32]. Cada variavel resposta y;, foi convertida em uma funcao desejabilidade individual
d; dentro do intervalo 0 < d; < 1. Usou-se a Equacéo 4 para calcular a desejabilidade

individual das variaveis repostas que se desejou maximizar.

0 Vi <L
i~Li\" 5
d; = (h) L; <9; <T; (Eq. 4)
1 v > T;

Em que:
L; é o limite inferior admissivel,

T; € o valor alvo (6timo).
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Foi utilizada a funcao desejabilidade linear (r; = 1V i). Os valores de T; e L;
foram definidos com o0s resultados experimentais. Através dos valores das
desejabilidades individuais, obteve-se a desejabilidade global que foi calculada
através da equacéo 5.

D = (T, d) "N (Eq. 5)

Em que:

D é a desejabilidade global,

N é o numero de variaveis respostas.

A condicao otima foi aquela que obteve o maior valor de desejabilidade global
e 0 p6 de melhor desempenho foi aplicado na formulacdo de um sistema modelo de
gelatina, conforme descrito por Bernardes et al. [17], com adaptacdes.

Doze gramas de gelatina comercial incolor sem sabor (Dr. Oetker, Brasil) foi
dissolvida em 200 mL de &gua fervente e adicionada de 100 mL de agua gelada. O
pd selecionado foi reconstituido em &gua na propor¢do de 1:1 (m/v). Por fim, foi
misturado com a gelatina incolor pré preparada, na proporcdo de 1:1 (v/v). As
amostras foram armazenadas em frascos de vidro transparente vedados com
parafilme®, em uma incubadora BOD refrigerada (8 + 2 ° C) durante 48 horas, na
presenca de luz artificial (uma lampada fluorescente Kian, 59 W) mantida
perpendicularmente e suspensa a 40 cm das amostras [14]. As analises de cor,
conteudo fendlico total, flavonoides totais e antocianinas totais e capacidades
antioxidante ABTS, DPPH e FRAP, foram realizadas em trés repeticdes, nos tempos
0, 12, 24, 36 e 48 horas de armazenamento, conforme descrito nos itens 2.2.3.2,
2241a2243e2245a2247.

A cor instrumental (coordenadas L*, a* e b* e parametros h° e C*) foi
determinada com a gelatina no estado solido e a diferenga global de cor (AE) foi
calculada, tendo o tempo zero como referéncia.

Os compostos bioativos foram extraidos da gelatina com dissolucédo em etanol
80% (v/v) na proporcédo de 1:5 (m/v) e as misturas foram acidificadas com HCI para
pH 2,5. Estas foram mantidas por 2 horas para extragdo completa dos compostos e
posteriormente centrifugadas a 13520 g, por 10 minutos a 20 °C. Apés, O
sobrenadante foi recolhido e analisado.

Modelos matematicos foram ajustados aos dados experimentais das

capacidades antioxidantes ABTS, DPPH e FRAP obtidos nos diferentes tempos de
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armazenamento, utilizando os softwares SigmaPlot 12.0 e Microsoft Office Excel®. Os
dados experimentais obtidos do conteudo fendlico total, flavonoides totais e
antocianinas totais, foram ajustados a equacédo linear, determinando a ordem da

reagdo [31] e foram calculados a constante de degradacéo (k) e o tempo de meia-vida
(t %), ou seja, 0 tempo necessario para degradacao de 50% dos compostos, de acordo

com as Equagdes 6 e 7, utilizando o software Microsoft Office Excel®.
k (h™1) = — (In (Ct/C0))/t (Eq. 6)

t=(h) = —(In(05)/k (Eq.7)

Onde:

Co: é o conteudo inicial dos compostos;
Ct é o conteudo dos compostos ap0s t horas de armazenamento.

2.2.6. Analises Estatisticas

Para o experimento, foi utilizado o delineamento inteiramente casualizado (DIC)
conduzido por um esquema fatorial com dois fatores e trés repeti¢cdes. Os fatores e 0s
niveis correspondentes foram: agente encapsulante (MD, GA e PIS) e técnica de
secagem (liofilizacéo e spray drying). Para avaliar os dados foi aplicada a andlise de
variancia (ANOVA) e o teste de Tukey para comparacao entre médias, com nivel de
significancia de 5%, utilizando o software Statistica 7 (StatSoft, EUA).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1. Caracterizacdo do extrato concentrado de residuo de acerola

Os resultados (média + desvio padrdo) dos compostos bioativos totais e
individuais, da capacidade antioxidante, umidade e cor obtidos para o extrato
concentrado do residuo do despolpamento da acerola no presente trabalho estédo
apresentados na Tabela 1, sendo superiores aos encontrados por Rezende et al. [5]
em todas as condic¢Oes testadas em ultrassom. Sabe-se que diferencas nas condi¢des
de extracdo, como temperatura, concentracdo de solugdo extratora e razao
solucao/residuo sé@o determinantes na extracdo de antocianinas e compostos
fendlicos [10]. Aléem disso, no presente estudo houve a etapa de rotaevaporacao,

eliminando grande parte do solvente, o que garante a concentra¢éo dos solidos. Nota-
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se que com a etapa de evaporacao o residuo atinge elevados teores de compostos

bioativos, valorizando mais este residuo e seu reaproveitamento.

Tabela 1. Caracterizacao do extrato concentrado de residuo de acerola

Umidade (%)

97,46 + 0,04
Compostos bioativos *
Conteudo fenélico Flavonoides totais Antocianinas totais
(mg AGEI/L) (mg CE/L) (mg cy-3-glu/L)
166132,80 + 3765,47 22690,52 + 255,37 3748,68 + 71,67

Quercetina e p-cumarico *

Quercetina Acido p-cumarico
(mg QE/L) (mg AC/L)
4646,57 2111,93
Capacidade antioxidante *
ABTS DPPH FRAP
(mmol TE/L) (mmol TE/L) (mmol SFE/L)
409,69 + 22,36 170,03 £ 12,53 1757,37 £ 31,25
Cor
L* a* b* h° C*
4,57 + 0,55 20,66 + 1,87 7,76 £ 0,95 20,54 £ 0,64 22,07 £ 2,09

Dados expressos em média + desvio padrdo, em base seca *. AGE: acido galico equivalente; CE:
catequina equivalente; cy-3-glu: cianidina-3-glicosideo;TE: Trolox equivalente; SFE: sulfato ferroso
equivalente. ABTS: capacidade de eliminagdo do cétion ABTS, DPPH: capacidade de eliminagéo do
radical DPPH, FRAP: poder antioxidante de reducéo do ferro.

O baixo valor de L* encontrado indicou coloracdo escura, dada a natureza
concentrada do extrato. Os valores de a* e b* positivos indicam uma tendéncia da cor
para o vermelho e amarelo, respectivamente. O extrato apresentou uma coloragéao
vermelha intensa, as antocianinas presentes na sua forma catidnica estavel
contribuem para essa coloracdo. O angulo de tonalidade cromatica h° foi de 20,54,
gue confirma a tendéncia de tonalidade das amostras para o vermelho, o valor de C*
foi de 22,07, mostrando uma cor saturada e intensa. Por cromatografia liquida de ultra
performance (UPLC) identificou-se e quantificou-se dois compostos fendlicos no
extrato concentrado do residuo do despolpamento da acerola, um flavonoide -
guercetina e um acido fendlico - acido p-cumarico (Tabela 1). Marques et al. [34]
também encontraram compostos fendlicos no extrato do bagaco de acerola, sendo
0,29 £ 0,02 mg/L de quercetina e 2,41 + 0,13 mg/L de acido p-cumarico.
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3.2. Caracterizacao fisico-quimica dos poés

As propriedades fisicas, umidade e higroscopicidade sdo essenciais para a
qualidade do produto seco obtido e seus valores informam sobre a estabilidade e vida
atil dos pos, enquanto a solubilidade estd associada a sua posterior reconstituicao
[40]. Os resultados da umidade, solubilidade e higroscopicidade dos pés
microencapsulados obtidos estdo apresentados na Tabela 2. Para todas as
propriedades fisicas estudadas os fatores, agente encapsulante e método de
secagem ndo atuaram de forma independente, ou seja, a interacdo entre eles foi

significativa a 5% de probabilidade.

Tabela 2. Propriedades fisicas dos extratos de residuos de acerola em p6 secos por

liofilizacdo e spray dryer com diferentes agentes encapsulantes.

Método/Agente MD PIS GA
SD 5,02 +0,29 aB 5,74+ 0,19 aA 6,28 + 0,06 aB
Umidade (%)
FD 10,05+1,03aA 5,92+ 0,52 bA 8,51+ 1,20 aA
SD 89,72+ 2,05aA 84,70+2,22aA 91,87 £1,07 aA
Solubilidade (%)
FD 78,83+5,64bB 83,29+2,25bA 92,00 £ 2,58 aA
SD 9,99+0,04 bA 9,77+0,06 bA 14,76£0,17 aA
Higroscopicidade (%)
FD 7,64 £ 1,09 bB 9,32 £ 1,29 bA 12,07 + 0,48aB

Dados expressos em média + desvio padrdo. Pares de médias seguidas de pelo menos uma mesma
letra mindscula na horizontal e de pelo menos uma mesma letra mailscula na vertical, ndo diferem
entre si, a 5% de significancia, pelo teste de Tukey. Agentes encapsulantes: MD: Maltodextrina; PIS:
Proteina isolada de soro de leite; GA: Goma ardbica. Métodos de secagem: SD: Spray dryer e FD:
Liofilizag&o.

A secagem por spray drying (SD) e por liofilizacdo (FD) utilizando a proteina
isolada do soro de leite (PIS) produziu pés com um teor de umidade proximo a 5%
indicando que sdo quimicamente e fisicamente estaveis [14]. Os pés liofilizados
apresentaram umidade menor que os valores encontrados por Ezhilarasi et al. [37]
nos pos encapsulados por liofilizacao utilizando maltodextrina (MD) e proteina isolada
do soro de leite (P1S) (acima de 10%) no extrato da fruta Garcinia. Menores teores de
umidade s@o desejaveis para os pos de alimentos, a fim de evitar degradacdo de
compostos bioativos e impedir fluidez e dispersdo, ou seja, para prolongar a vida util
dos pos [14].
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Para os pos secos por liofilizacdo o melhor agente encapsulante foi PIS,
apresentando menor umidade. Segundo Akhavan et al. [38] o teor de umidade
depende do tipo de material de parede. A GA e a MD né&o diferiram entre si e
apresentaram maior umidade, isso pode ter ocorrido pelo fato destas possuirem maior
capacidade de retencdo de agua, pois apresentam maior quantidade de grupos
hidroxila.

Para os p6s microencapsulados com MD e GA o método de secagem por spray
dryer foi mais eficiente, com menor umidade que quando secos por liofilizac&do, o que
pode ser explicado pelo fato do processo de liofilizacdo demorar mais tempo para
atingir o mesmo teor de umidade das amostras atomizadas, em que a secagem €
quase imediata [39].

Rezende et al. [5] também encontraram maior umidade no p6 do residuo de
acerola seco por liofilizacdo que por spray dryer, Franceschinis et al. [40], Kuck e
Norefia [41] e Piovesana e Norefia [42] obtiveram a mesma resposta para 0 suco
microencapsulado de amora-preta, para o extrato de pele de uva e para o extrato de
hibiscos, respectivamente. Pellicer et al. [43] observaram o mesmo comportamento, a
secagem por spray drying produziu microparticulas com o menor teor de umidade (1,9
a 2,3%) em comparacdo com a liofilizacdo (3,9 a 4,1%), mas obtiveram valores mais
baixos em ambas as secagens possivelmente pelas diferentes misturas de agentes
encapsulantes utilizados.

A alta solubilidade do produto em pé é vantajosa, pois essa caracteristica esta
associada a posterior facilidade de reconstituicdo do pd, como encontrado nos pos
SD/GA e FD/GA [35]. A solubilidade do produto em p6 depende de varios fatores,
principalmente da composi¢do do produto e do tamanho das particulas que quanto
menor for, maior a superficie disponivel para hidratacdo e consequentemente maior a
solubilidade [5], [41].

No presente estudo ndo houve diferenca significativa (p>0,05) em relacdo aos
agentes encapsulantes utilizados na secagem por SD, em relacdo a solubilidade. Os
pos do subproduto da vinificacdo da uva Bordd (Vitis labrusca) obtidos da secagem
por spray dryer realizada por De Souza et al. [39] também néo apresentaram diferenca
significativa na solubilidade, utilizando maltodextrina 10 DE. Ja no estudo de
Bernardes et al. [17], em que realizou-se a microencapsulacao do extrato da polpa de

jussara por spray dryer utilizando maltodextrina, goma arabica e inulina, todas as
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microcapsulas apresentaram solubilidade em solucdo aquosa de aproximadamente
99%, sendo assim maiores que as encontradas no presente trabalho.

Na secagem por FD o melhor agente foi a GA, cujos pOs apresentaram maior
solubilidade. Os po6s microencapsulados com MD e PIS apresentaram menor
solubilidade e nao diferiram entre si a 5% de significancia. Isso pode ser explicado
pelo fato de a GA ser um heteropolissacarideo complexo com uma estrutura
ramificada e mais grupos hidrofilicos que a MD, o que resulta em uma maior
capacidade de diluicio em &gua. Rocha et al. [44] encontraram uma menor
solubilidade na mistura de extratos fendlicos de jabuticaba, jussara e mirtilo secos por
SD, com maior teor de concentrado proteico de soro de leite. No estudo de Rezende
et al. [5], também n&o foi observada diferenca significativa na solubilidade dos pés de
extrato de polpa e de residuo de acerola, secos por SD e FD, utilizando como agente
encapsulante mistura de MD com GA (1:1 v/v).

Em relacdo a solubilidade dos p6s microencapsulados com maltodextrina, a
secagem por SD se mostrou mais favoravel apresentando maiores valores que a
secagem por FD. Isso pode ter ocorrido pelo fato dos pés obtidos por spray drying
apresentarem menor teor de umidade ap0s a secagem e as microparticulas secas por
SD serem menores que as secas por FD. O mesmo comportamento foi observado por
kuck e Norefia [41] usando goma arabica, polidextrose e goma guar parcialmente
hidrolisada (PHGG) como agentes encapsulantes do extrato de casca de uva e por
Piovesana e Norefia [42] utilizando PHGG e polidextrose para encapsular extrato de
hibiscos.

Os valores de higroscopicidade variaram de 7,64% a 14,76% (Tabela 2),
indicando baixa higroscopicidade dos pds, uma caracteristica favoravel pois desta
forma os pés terdo uma menor tendéncia em absorver a umidade do ambiente,
mantendo suas caracteristicas fisico-quimicas [5]. Os valores encontrados foram
préximos ao encontrado por Rezende et al. [5] nos pdos obtidos da polpa e do residuo
de acerola. O resultado obtido por Rigon e Norefia [45] nos pés de amora secos por
spray dryer utilizando goma arabica, foram préximos ao encontrado no presente
trabalho, 14,76 + 0,17, nas mesmas condi¢cdes de encapsulamento. Valores altos de
higroscopicidade e umidade ndo séo favoraveis para produtos em pé, uma vez que

diminuem a estabilidade, facilitam a aglomeracédo, podem favorecer a degradacéao dos
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compostos fendlicos, causam perda de qualidade, com reducdo no tempo de
armazenamento [14], [35], [46].

Os po6s produzidos com maltodextrina e goma arabica apresentaram menor
higroscopicidade quando secos por liofilizagdo em comparacdo com o spray dryer.
Esse resultado pode estar relacionado ao maior teor de umidade final dos pos
liofilizados e menor tamanho das particulas atomizadas quando comparado com 0s
pos liofilizados [47]. Particulas mais fragmentadas e finas sao obtidas com a secagem
utilizando temperaturas mais altas e apresentam uma maior superficie de contato,
sendo assim maior capacidade de absorcdo de agua [48]. Esse comportamento
também foi observado por Rezende et al. [5], Saikia et al. [49] e Kuck e Norefia [41].
Ja os poOs encapsulados com a PIS ndo apresentaram diferencas significativas
(p>0,05) para a higroscopicidade em relagdo ao método de secagem utilizado.

Para ambos os métodos de secagem, a higroscopicidade das microcapsulas
com GA difere das com PIS e MD e apresentam os maiores valores. As microcapsulas
com PIS e MD possuem menor capacidade de absorver agua de um ambiente com
umidade relativa superior a do equilibrio. Esse resultado pode ser explicado pela alta
capacidade da GA de se ligar a agua, que esta relacionado ao grande numero de
grupos hidrofilicos presentes na sua estrutura quimica [19]. Tonon et al. [48], Lima et
al. [16] e Rocha et al. [44] afirmam que a maltodextrina 10 DE é pouco hidrolisada, por
isso tem um peso molecular alto exibindo menos grupos hidrofilicos, por isso possuem
menor capacidade de absorver agua. E o fato das proteinas formarem um filme em
torno das particulas dificultaria a absorcéo de agua [50].

Silva et al. [20], Tonon et al. [48] e Ramakrishnan et al. [14] também obtiveram
uma maior higroscopicidade para pés de jabuticaba, de polpa de acai e de suco de
tamarilho, respectivamente, secos por spray dryer utilizando goma arabica do que
utilizando maltodextrina 10 DE. Rocha et al. [44] também observaram nos pés do
extrato fendlico atomizado que a maltodextrina e o concentrado proteico do soro
apresentaram os menores valores de higroscopicidade, quando comparado a pés
contendo goma arabica. Sarabandi et al. [46] quando substituiu a MD e a GA por
concentrado proteico do soro tiveram a higroscopicidade dos seus pds de suco de
maca secos em spray dryer reduzida, confirmando a capacidade das proteinas de

formar filme na superficie das microparticulas.
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3.3. Morfologia dos po6s

Na Figura 1 estdo apresentadas as micrografias dos extratos de residuos de
acerola em pd, secos por liofilizagdo e spray dryer com diferentes agentes

encapsulantes, obtidos por meio de MEV.

SEl 10KV /WD11mm { SEl 10kv WD10mm

Flgura 1 Mlcrograflas dos extratos de residuos de acerola microencapsulados com maltodextrlna
(MD), proteina isolada de soro de leite (PIS) e goma arabica (GA) por spray dryer e liofilizacdo. A:
tratamento 1 (spray dryer, com MD); B: tratamento 2 (spray dryer, com PIS); C: tratamento 3 (spray
dryer, com GA); D: tratamento 4: (liofilizado, com MD); E: tratamento 5 (liofilizado, com PIS) e F:
tratamento 6 (liofilizado, com GA).

As microparticulas secas por spray drying mostradas na Figura 1A, B e C
exibiram estruturas esféricas, de tamanhos diferentes, caracteristicas das
microparticulas produzidas por esse método de secagem, sem sinais de aglomeragéo
e rachaduras [45], [51]. Os pds secos por spray drying apresentaram concavidades e
superficie rugosa, o que também foi observado por outros autores [41], [42], [46], [50].
As concavidades sao formadas devido a rapida evaporacdo da agua no processo de
pulverizacdo, que provoca contragdo ou encolhimento das microparticulas [52].
Sarabandi et al. [46], [50] concluiram em seus estudos que o0 aumento do
encolhimento das particulas, foi devido a rapida formacédo de um filme proteico nas
goticulas, nos estagios iniciais da secagem por SD. De acordo com Cano-Chauca et
al. [53] e Chang et al. [54], a auséncia de rachaduras, fissuras e poros superficiais e
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adeséao de particulas arredondadas menores ao redor das maiores, pode ser devido
a auséncia de superficies cristalinas e a presenca de superficies amorfas.

As microparticulas secas por liofilizacdo mostradas na Figura 1D, E e F
exibiram uma estrutura bem diferente das microparticulas secas por pulverizacao,
entretanto os pés com PIS também apresentaram algumas estruturas esféricas. Os
pos liofilizados apresentaram formato irregular e de varios tamanhos, observado
também por outros autores [41], [42], [55], que pode ocorrer devido ao amassamento
do material apoés liofilizacdo [55] e presenca de superficie porosa e rugosa. As
caracteristicas estruturais das microparticulas liofilizadas sdo proporcionadas pela
superficie congelada, onde ocorre a sublimacéo, sendo que a retirada da agua resulta
em uma estrutura porosa, sem encolhimento [56]. Microcdpsulas com superficies
muito porosas, asperas ou fissuradas possuem maior superficie de contato, o que

pode tornar 0s materiais mais suscetiveis a rea¢des de degradacao [41].

3.4. Anélise colorimétrica dos pés

Em todos os parametros de cor analisados (L*, a*, b*, h°, C* e AE) os fatores,
agente encapsulante e método de secagem, ndo atuaram de forma independente,
sendo a interacao entre eles significativa a 5% de probabilidade. A Tabela 3 apresenta
os resultados dos parametros colorimétricos estudados. Em ambos os métodos de
secagem o0s agentes encapsulantes utilizados diferiram significativamente (p<0,05)
guanto ao parametro L*. Os pds mais escuros (valores mais préximos de zero) foram

0s obtidos com PIS.
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Tabela 3. Parametros colorimétricos dos extratos de residuos de acerola em p6 secos

por liofilizacéo e spray dryer com diferentes agentes encapsulantes.

Método/Agente MD PIS GA
L* SD 19,39 + 0,04 aA 1,38 £ 0,03 cA 11,57 £ 0,13 bB
FD 4,01 £ 0,05 bB 1,13+ 0,05cB 12,65 £ 0,15 aA
a* SD 32,88 + 0,08 aA 3,60 +£0,15cA 13,56 + 0,08 bB
FD 16,12 £ 0,05 aB 2,08 £ 0,15 cB 15,63 + 0,04 bA
b SD 31,41 +£ 0,06 aA 1,75+ 0,05 cA 18,08 + 0,11 bB
FD 6,70 £ 0,29 bB 1,94 £ 0,09 cA 19,48 + 0,26 aA
he SD 43,69 + 0,12 bA 25,93+1,38¢cB 53,13 £ 0,20 aA
FD 22,56 £ 0,82 cB 43,05 + 3,30 bA 51,26 + 0,45 aA
C* SD 45,47 + 0,03 aA 4,01 +0,12 cA 22,60+ 0,11 bB
FD 17,46 + 0,15 bB 2,85+ 0,06 cB 24,97 + 0,18 aA
AE SD 2,92+0,13bB 1,41 + 0,07 bA 15,05 + 2,24 aA
FD 27,71 £ 0,03 aA 2,29+0,14 cA 7,29 + 0,46 bB

Dados expressos em média + desvio padrdo. Pares de médias seguidas de pelo menos uma mesma
letra mindscula na horizontal e de pelo menos uma mesma letra mailscula na vertical, ndo diferem
entre si, a 5% de significancia, pelo teste de Tukey. Agentes encapsulantes: MD: Maltodextrina; PIS:
Proteina isolada de soro de leite; GA: Goma arabica. Métodos de secagem: SD: Spray dryer e FD:
Liofilizag&o.

Na secagem por SD o p6 encapsulado com a MD apresentou maior valor de L*
gue o p6é com GA, ou seja, uma cor mais clara. O mesmo foi obtido por Ramakrishnan
et al. [14] nos pds de suco de tamarilo, por Sarabandi et al. [50] no suco de cereja
encapsulado e por Sarabandi et al. [46] no suco de maca encapsulado. Nos pos
encapsulados com MD e PIS a secagem por SD produziu os pés mais claros, ja nos
pés encapsulados com GA a secagem por spray dryer produziu pés mais escuros. No
estudo de Rezende et al. [5], 0 pé do extrato do residuo de acerola encapsulado com
uma mistura de MD e GA, seco por SD, se mostrou mais escuro que o po liofilizado.

Como a maltodextrina € branca no estado seco, os pos desidratados com
adicao deste agente podem apresentar valores de luminosidade mais altos por serem
mais claros [39]. A proteina isolada do soro de leite apresenta coloracédo levemente
amarelada, o que pode contribuir para a formacéo dos pés mais escuros.

Os valores de a* e b* mostram que todos os dados estavam localizados no
primeiro quadrante (+ a*, + b*), indicando uma tendéncia dos pos para a cor vermelha
e amarela. A diferenca encontrada na cor dos pos pode ser devido a cor inerente aos
carreadores.

Em ambos os métodos de secagem os pés encapsulados com a MD

apresentaram maior valor de a* mostrando uma maior intensidade da cor vermelha,
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guando comparado aos pos com GA e com PIS, isso pode ser explicado pelo fato da
maltodextrina ser 0 agente encapsulante mais branco entre os utilizados,
influenciando menos a cor dos pdés e permitindo que a cor natural do extrato do residuo
de acerola, vermelha intensa, ficasse mais evidente. Sarabandi et al. [50] também
observaram que o valor de a* dos pos de suco de cereja secos por SD diminuiram
com a aplicacdo do concentrado proteico de soro de leite em combinacdo com MD e
GA, reduzindo a cor vermelha nesses pos.

Em relacdo a coordenada b*, na secagem por SD o p6 seco com MD
apresentou o maior valor, seguido da GA e da PIS, que apresentou menor intensidade
da cor amarela. Na secagem por FD, o p6 com GA apresentou a cor amarela mais
intensa, seguido da MD e da PIS.

Os pos secos por spray dryer com adi¢do de PIS apresentaram maiores valores
de a*, comparativamente aos secos por liofilizacdo. Ja a coordenada b* ndo variou
com os diferentes métodos de secagem para os pos produzidos com PIS. Rezende
et al. [5] obtiveram resultado similar para o pé do extrato do residuo de acerola
encapsulado com uma mistura de MD e GA (1:1 v/v). Nos pés encapsulados com GA,
0 seco por liofilizacdo apresentou maior valor de a* e b*, apresentando uma cor mais
intensa do vermelho e amarelo que o p6 seco por SD. Os po6s de calices de hibiscos
encapsulados com GA por Piovesana e Norefia [42] também obtiveram os maiores
valores de a* e b* no tratamento por liofilizagdo. Para os pds encapsulados com MD,
0 seco por spray dryer apresentou maior valor de a* e de b*, apresentando uma cor
vermelha e amarela mais forte que o p6 seco por liofilizacéo.

Jiménez-Aguilar et al. [57] relataram que valores elevados da coordenada a*
podem ser atribuidos ao teor de antocianinas presente, responsaveis pela cor
vermelha das microcapsulas. Além disso, amostras ricas em carotenoides podem
apresentar elevados valores de b* e a*, pois estas substancias possuem espectro de
absorcdo do amarelo ao vermelho.

As condi¢cfes de secagem em altas temperaturas, como no spray dryer, podem
resultar em perdas consideraveis de cor vermelha devido a degradacéo térmica dos
pigmentos, e no caso das antocianinas, a despeito do pouco tempo de tratamento
térmico, pode ocorrer a formagédo da chalcona, com posterior formacdo de produtos
poliméricos de cor marrom e indesejaveis [51], [58]. No entanto, a secagem por spray

7

dryer é considerada um bom método de secagem, pois € realizada em um curto
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periodo de tempo e tem sido recomendada para uma boa retencdo dos pigmentos
naturais.

As mudancas nas coordenadas crométicas levam a grandes diferencas de
tonalidade. Valores de h° mais préximos a 0° indicam uma tendéncia a coloragéo
avermelhada das amostras e valores de h°® mais proximos de 90°, as amostras tendem
a uma coloracdo amarelada [58]. Os resultados de h° obtidos nos pos
microencapsulados variaram de 22,56 a 53,13 indicando que a tonalidade das
microparticulas se localiza no primeiro quadrante do espaco de cor CIELab,
apresentando tendéncia para tons de vermelho e amarelo. Rezende et al. [5] também
verificaram essa tendéncia para os pos do extrato de residuo de acerola, mas os
valores foram maiores que o encontrado no presente estudo e variaram de 57,78 a
78,60, indicando uma maior aproximacao de tonalidade amarela.

Na secagem por spray dryer, os pés produzidos com GA apresentaram maior
valor de h°, seguido da MD e da PIS que apresentou o menor valor. Na secagem por
liofilizagdo o p6 com GA também apresentou o maior valor de h°, seguido da PIS e da
MD que apresentou o menor valor. Sarabandi et al. [50] também obtiveram maior
angulo de tonalidade cromatica nos pos de suco de cereja encapsulados por SD com
GA, que os pés produzidos com MD.

Para os pos produzidos com MD ou PIS, o tipo de secagem impactou nas
tonalidades cromaticas de forma distinta. Ja nos p6s adicionados de GA o tipo de
secagem néo influenciou em h°. Rezende et al. [5] encontraram maiores valor de h°
para o p6 seco por liofilizagcéo, utilizando mistura de MD e GA (1:1 v/v) como agente
encapsulante do extrato do residuo de acerola.

Quanto a cromaticidade (chroma — C*), um maior valor desse parametro
significa que a amostra tém maior pureza ou saturacdo da cor, 0 que € uma
caracteristica desejavel [5]. A cromaticidade (C*) indica a intensidade ou vivacidade
da cor em alimentos ou produtos [17]. Os p6s secos por spray dryer apresentaram
maior C* quando se utilizou a MD como encapsulante, seguida da GA e da PIS. Os
pos liofilizados obtiveram maior saturacdo da cor quando se utilizou GA como
encapsulante, seguida da MD e da PIS, que também apresentou o menor valor de C*.
Sarabandi et al. [50] obtiveram o maior indice chroma do suco de cereja em poé
produzido por spray dryer com MD comparado ao com GA, além disso, a aplicacao
do concentrado proteico do soro de leite em combinacdo com cada transportador
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reduziu a cromaticidade das amostras, concordando com os resultados do presente
estudo.

Os po6s encapsulados com maltodextrina e proteina isolada, apresentaram
maiores valores de C* na secagem por SD. Ja os pOs encapsulados com GA,
apresentaram uma cor mais intensa na secagem por liofilizacdo. Os p0s de calices de
hibiscos encapsulados com GA por Piovesana e Norefia [42] também obtiveram o
maior valor de C* na liofilizag&o.

A diferencga global de cor (AE) é calculada com o objetivo de analisar a variagéo
de cor resultante dos processos de secagem. Valores baixos de AE sao desejaveis
porque indicam a manutencao da cor, ou seja, maior foi a estabilidade da cor dos poés
frente ao processamento [20]. Uma diferenca global de cor entre 0 e 1,5 pode ser
considerada pequena, indicando que a amostra € quase idéntica a original, valores de
AE entre 1,5 e 5, indicam que a diferenca de cor ja pode ser distinguida e essa
diferenga se torna evidente quando o valor de AE é maior que 5 [59].

Os pos encapsulados com MD apresentaram maior valor de AE quando
liofilizados, dessa forma a secagem por spray dryer se mostrou mais favoravel devido
a menor perda de cor, diferente do que ocorreu com os pos produzidos com GA. Na
secagem por spray dryer, o p6é encapsulado com GA apresentou maior valor de AE
indicando a maior perda de cor. Silva et al. [20] observaram uma maior perda de cor
nos poés de jabuticaba secos por spray dryer quando utilizou a mistura de GA/MD (5:1
v/v) comparado a MD pura.

Os pobs secos por spray dryer com MD e PIS nao diferiram entre si (p>0,05) e
apresentaram os menores valores de AE. Considera-se que estes agentes
encapsulantes foram efetivos na manutencéo da cor do produto durante o processo
de spray drying. Em relacédo a liofilizacdo, o agente encapsulante mais eficiente para
manutenc¢dao da cor foi a PIS.

Pode se concluir, portanto, que as condi¢cdes de microencapsulacéo do extrato
do residuo de acerola influenciam significativamente e de maneira distinta na cor dos
pos. Sendo a cor um dos fatores mais importantes nos alimentos, servindo como
atrativo para os consumidores, sugere-se 0 uso dos agentes maltodextrina e goma
arabica, na producdo de pOs por spray drying e liofilizacdo, respectivamente, para

utilizacdo como corantes na industria de alimentos.
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3.5. Compostos bioativos e capacidade antioxidante dos pos

Os efeitos da microencapsulacdo do extrato de residuo de acerola foram
avaliados no conteudo fendlico, flavonoides, antocianinas e capacidade antioxidante
por ABTS, DPPH e FRAP (Tabela 4). Para todos os compostos bioativos e métodos
de capacidades antioxidantes analisadas, a interacdo entre os fatores agente
encapsulante e método de secagem foram significativas a 5% de probabilidade, dessa

forma, a analise dos resultados foi feita considerando a dependéncia entre os fatores.

Tabela 4. Compostos bioativos e capacidade antioxidante dos extratos de residuos
de acerola em pd secos por liofilizacdo e spray dryer com diferentes agentes

encapsulantes.

Método/Agente MD PIS GA
Conteldo fenélico * SD 1013,88 £+ 83,38 cA 1679,28 +41,29 bA 1855,11 + 62,35 aA
(mg AGE/100 g) FD 1048,84 + 32,46 aA 1139,95+ 14,32 aB 1062,40 £+ 75,04 aB
Quercetina * SD ND 284,22 289,38
(ug QE/g) FD 111,87 219,68 150,12
Acido p-cumarico * SD 170,61 ND ND
(ug AC/g) FD 109,38 ND ND
Flavonoides totais * SD 82,05+0,88cB 212,48 £ 10,03 bA 274,31 £ 2,12 aA
(mg CE/100 g) FD 127,69 + 9,48 bA 67,95 + 3,04 cB 233,34 £ 1,04 aB
Antocianinas totais* SD 20,19 + 1,35 bA 26,58 + 0,90 aA 21,41 +0,31bB
(mg cy-3-glu/100 g) FD 22,93 £ 0,95 bA 30,24 + 3,34 aA 33,85+ 1,68 aA
ABTS * SD 23,76 £ 1,24 bA 34,96 + 7,08 abB 43,53 + 4,04 aB
(umol TE/g) FD 21,89 + 0,69 bA 73,44 + 8,86 aA 85,35+ 3,79 aA
DPPH * SD 19,90 + 1,60 bA 20,46 + 1,14 bB 32,53+ 3,28 aB
(umol TE/g) FD 19,27 + 3,88 cA 37,88 + 3,68 bA 66,91 + 8,12 aA
FRAP * SD 139,21 +21,43bA 224,52 +£20,93aA 256,56 + 12,95 aA
(umol SFE/Q) FD 103,17 + 23,10 bA 155,56 + 2,01 aB 164,54 + 14,56 aB

Dados expressos como média * desvio padrdo, em base seca (*). AGE: acido galico equivalente; QE:
quercetina; AC: acido p-cumarico; CE: catequina equivalente; cy-3-glu: cianidina-3-glicosideo; TE:
Trolox equivalente; SFE: sulfato ferroso equivalente. ABTS: Capacidade de eliminacéo do cation ABTS,
DPPH: Capacidade de eliminacdo do radical DPPH, FRAP: Poder antioxidante de redug&o do ferro.
Agentes encapsulantes: MD: Maltodextrina; PIS: Proteina isolada de soro de leite; GA: Goma arabica.
Métodos de secagem: SD: Spray dryer e FD: Liofilizagdo. ND: N&o detectado. Pares de médias
seguidas de pelo menos uma mesma letra minascula na horizontal e de pelo menos uma mesma letra
mailscula na vertical, ndo diferem entre si, a 5% de significancia, pelo teste de Tukey.

O teor de compostos bioativos nos pos diminuiram quando comparados aos
niveis encontrados no extrato do residuo de acerola (Tabela 1), devido as condi¢cbes
de secagem aplicadas que afetam adversamente esses compostos [60]. Como a

capacidade antioxidante esta relacionada a presenca de compostos fendélicos na
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amostra, a capacidade antioxidante encontrada nos pés microencapsulados foi menor
gue a encontrada no extrato do residuo de acerola.

O teor de compostos bioativos também reduziu no estudo feito por Rigon e
Norefia [45] utilizando o extrato de amora e sua secagem por spray drying com goma
arabica e polidextrose e no de Bernardes et al. [17] com a polpa de jussara e seu
encapsulamento utilizando spray dryer e 0s agentes encapsulantes maltodextrina,
goma arabica e inulina. Piovesana e Norefia [42] também obtiveram um menor teor
de antocianinas nos pés encapsulados do extrato de calice de hibisco quando
comparado ao extrato puro. Todos os pdés microencapsulados obtidos por Kuck e
Norefia [41] tiveram valores mais baixos de compostos fendlicos e reducdo da AA
DPPH quando comparado ao extrato de casca de uva.

O teor de compostos fendlicos do extrato do residuo de acerola
microencapsulado variou de 1013,88 a 1855,11 mg AGE/100 g, o teor de flavonoides
esteve entre 67,95 e 274,31 mg CE/100 g e as antocianinas totais foram de 20,19 a
33,85 mg cy-3-glu/100 g de pd. O teor de compostos fendlicos individuais, quercetina
e 4cido p-cumarico dos pos, estdo apresentados na Tabela 4. Rezende et al. [5]
encontrou para o extrato do residuo e da polpa de acerola conteudo fendlico variando
de 1016,83 a 1052,91 mg AGE/100 g, flavonoides variando de 226,53 a 551,50 mg de
guercetina equivalente/100g e antocianinas totais de 2,00 a 11,16 mg/100 g.

Analisando a secagem por liofilizag&o, ndo houve diferenca significativa no teor
de compostos fendlicos a 5% de probabilidade em relacao aos agentes encapsulantes
utilizados. Na secagem por spray dryer (SD) obteve-se maior teor de compostos
fendlicos quando se utilizou a goma arabica (GA) como material de parede, seguido
da proteina isolada de soro de leite (PIS) e da maltodextrina (MD) que apresentou o
menor teor de compostos fenélicos. Bernardes et al. [17] também encontraram maior
teor de compostos fendlicos nas microcapsulas de jussara encapsuladas por spray
dryer com GA. Kuck e Norefia [41] também obtiveram maior teor de fendlicos quando
utilizaram 10% de GA na secagem por SD do extrato de casca de uva. Rocha et al.
[44] obteve a GA como o material de parede mais eficiente para encapsular a mistura
de extratos fendlicos.

Em relagéo ao teor de flavonoides dos pos obtidos, na secagem por spray dryer
a GA foi o melhor agente encapsulante, seguido da PIS e da MD e essa mesma
tendéncia foi encontrada para o conteudo fendlico dos pds secos por spray dryer. Na

67



secagem por liofilizacdo a GA foi o melhor agente encapsulante, seguido da MD e da
PIS que nesse caso foi 0 menos eficiente para encapsular os flavonoides.

Para encapsular as antocianinas utilizando a secagem por pulverizagao a PIS
se mostrou melhor do que a MD e GA, que nao diferiram entre si. No estudo de Tonon,
Brabet e Hubinger [61] para suco de acai seco por spray dryer, também ndo houve
diferenca significativa para as antocianinas totais com o uso dos encapsulantes MD e
GA. No presente estudo, na secagem por liofilizagcdo a PIS e a GA nao diferiram
(p>0,05) e foram os melhores agentes encapsulantes de antocianinas utilizados.

A alta eficiéncia do encapsulamento com GA estéa relacionada a sua estrutura,
que permite que ela forme um filme efetivamente encapsulante, envolvendo
adequadamente os compostos bioativos, aumentando sua estabilidade [62]. O fato da
MD ser menos eficiente na encapsulacédo dos compostos bioativos pode ser explicado
por ela ndo possuir propriedades emulsificantes [63]. As proteinas possuem
propriedades de superficie ativa e formam um filme em torno das microparticulas,
protegendo 0s compostos bioativos, por isso apresentam boa eficiéncia de
encapsulamento [64].

Analisando-se a influéncia dos agentes encapsulantes frente aos tipos de
secagem, observou-se que para os pos encapsulados com a maltodextrina ndo houve
diferenca (p>0,05) no método de secagem utilizado para encapsular 0s compostos
fendlicos e as antocianinas. O mesmo resultado é observado no estudo feito por
Franceschinis et al. [40] para os p6s de suco de amora encapsulados. Em relacéo ao
teor de flavonoides os pés encapsulados com a maltodextrina obtiveram melhor
resultado quando secos por liofilizagéo.

Para os pos encapsulados com PIS e GA a técnica de spray dryer se mostrou
mais eficiente na encapsulacdo dos compostos fendlicos e dos flavonoides que a
liofilizacdo. O mesmo resultado foi observado por Rezende et al. [5] no p6 de extrato
de residuo de acerola encapsulado com mistura em partes iguais de GA e MD. Outros
autores também verificaram a eficiéncia do uso de goma arabica e da secagem por
spray dryer [41], [65]. Na encapsulacdo das antocianinas utilizando a matriz
encapsulante PIS ndo houve diferenca (p>0,05) no método de secagem aplicado.
Para a GA a secagem por liofilizacdo foi melhor que o spray dryer para encapsular as

antocianinas. A exposi¢cao de antocianinas a altas temperaturas causa a abertura do
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anel flavilium, resultando na formacdo de uma chalcona, que € o primeiro passo da
degradacéao térmica das antocianinas.

Uma maior eficiéncia da secagem por spray dryer pode ocorrer pelo fato de
que, independentemente da utilizagcdo de altas temperaturas do ar de entrada, o
tempo de secagem é muito menor quando comparado com a liofilizacdo e a
temperatura de saida é consideravelmente baixa, ndo influenciando, portanto, na
degradacdo dos fitoquimicos. Deste modo, o tempo total de secagem torna-se
importante, uma vez que, se o po fica mais tempo exposto podem ocorrer mais perdas
de compostos fendlicos [66]. Apdés o processo da liofilizagdo, durante a etapa de
trituracdo das amostras, podem ocorrer também perdas dos compostos bioativos pela
exposi¢cdo ao oxigénio e luz que induzem as reagdes de oxidagao [41].

Em contraponto, alguns autores consideram que o método de secagem por
liofilizacdo pode ser melhor que a secagem por pulverizacdo para encapsular os
compostos bioativos devido a exposicao a alta temperatura e ao oxigénio no processo
de secagem por pulverizagdo, que pode causar degradagcdo e polimerizacdo dos
compostos fendlicos [40], [41].

Em relacéo a capacidade antioxidante em seus diferentes métodos de analise,
para ambos os métodos de secagem, spray dryer e liofilizacdo, GA e PIS
proporcionaram pés com maior capacidade antioxidante, exceto para o método DPPH.
Bernardes et al. [17] encontraram maior capacidade antioxidante ABTS nas
microcapsulas de jussara encapsuladas por spray dryer com GA, sendo que esses
pos apresentaram maior teor de compostos fendlicos. A capacidade antioxidante pode
estar relacionada a presenca de compostos fendlicos na amostra, que fornecem
protecdo contra oxidac&o, devido ao seu elevado poder redutor [5]. Dessa forma os
resultados com maiores valores das capacidades antioxidantes podem estar
associados ao seu maior conteudo fendlico, sugerindo que a capacidade antioxidante
seja proporcional a concentracdo desses compostos [67].

Rezende et al. [5] determinaram a capacidade antioxidante dos pos do extrato
do residuo e da polpa de acerola e obtiveram resultados superiores aos encontrados
no presente estudo, possivelmente em razdo da presenca do acido ascoérbico nos pos
de Rezende et al. [5] e a auséncia desse composto nos pdos do presente estudo pela

sua perda durante a preparacao do extrato (teores ndo apresentados).
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Os resultados diferentes para cada média de capacidade antioxidante mostram
a importancia do uso de diferentes analises para que essa determinacdo seja segura
e conclusiva, uma vez que cada método tem sua propria especificidade e atua em um
determinado local de acdo [5]. Os métodos ABTS e DPPH tém o principio de
estabilizacao de radicais por doacdo de atomos de hidrogénio [68], mas podem gerar
resultados diferentes, pois os radicais ABTS e DPPH ndo possuem a mesma
seletividade quimica [45]. O método FRAP se baseia na capacidade dos antioxidantes
reduzirem o Fe3* para o Fe?" e mede diretamente a capacidade redutora da
substancia, que é um parametro importante para o composto ser um bom antioxidante
[69].

Pode se concluir, portanto, que as condi¢cdes de microencapsulacdo do extrato
do residuo de acerola influenciam significativamente e de maneira distinta o contetdo
fendlico, de flavonoides e antocianinas totais e as capacidades antioxidantes, ABTS,
DPPH e FRAP. Sendo o teor de compostos bioativos e a capacidade antioxidante
fatores importantes para a qualidade dos pdés, sugere-se que o melhor método de
encapsulacdo para obtencdo de compostos fendlicos e flavonoides é a secagem por
spray drying com GA como encapsulante, que obteve maior capacidade antioxidante
FRAP e maior concentracao de quercetina. Para obtencédo das antocianinas o melhor
método de encapsulamento é a liofilizacdo com GA, que apresentou as maiores
capacidades antioxidante DPPH e ABTS. Os p6s SD/GA e FD/GA apresentam
potencial para serem utilizados como fonte de compostos bioativos antioxidantes em

produtos formulados.

3.6. Eficiéncia da microencapsulacao

A microencapsulacdo bem sucedida deve resultar em microparticulas com uma
retencdo maxima dos materiais do nucleo no seu interior e minimas quantidades na
superficie [14], [38]. A eficiéncia da microencapsulacdo depende de varios fatores
como, 0 agente encapsulante e sua concentracao, propriedades dos materiais do
ndcleo, o método de encapsulamento e as condi¢es aplicadas [5], [42].

Analisando-se a eficiéncia de encapsulacao, pela Tabela 5, na secagem por
spray dryer ndo houve diferenca significativa a 5% em relacdo ao agente encapsulante

utilizado, para encapsular os compostos fendlicos.
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Tabela 5. Eficiéncia da microencapsulacao dos extratos de residuos de acerola em

po secos por liofilizacdo e spray dryer com diferentes agentes encapsulantes.

Método/Agente MD PIS GA
EM Fendiicos (%) SD 7036+ 1,17aA _ 62,85+305aA 64,01+ 1,67 aA
FD 38,00 +232abB  30,48+492bB 43,76+ 3,11 aB
, SD 57,15+ 0,65 bA 6541+ 158 abA 69,02« 1,73 aA
EM Flavonoides (%) FD 2792+490bB  30,89+516bB 69,97 0,77 aA

Pares de médias seguidas de pelo menos uma mesma letra mindscula na horizontal e de pelo menos
uma mesma letra mailscula na vertical, ndo diferem entre si, a 5% de significancia, pelo teste de Tukey.
Agentes encapsulantes: MD: Maltodextrina; PIS: Proteina isolada de soro de leite; GA: Goma arabica.
Métodos de secagem: SD: Spray dryer e FD: Liofilizacdo. EM: Eficiéncia da microencapsulacao.

Bernardes et al. [17] concluiram que a eficiéncia do encapsulamento por spray
drying do extrato de jussara encapsulado variou entre os revestimentos usados e para
encapsulamento dos compostos fendlicos a GA apresentou maior eficiéncia (87,19%)
comparada a a MD (79,73%).

Para encapsular os flavonoides usando o spray drying a goma arabica
apresentou maior eficiéncia comparada a maltodextrina, porém nédo diferenciando
estatisticamente (p>0,05) da proteina isolada do soro. Na secagem por liofilizacéo a
GA apresentou o maior valor para a eficiéncia de encapsulacdo dos flavonoides,
seguida da PIS e da MD que néo apresentaram diferenca entre si (p>0,05).

As diferentes composi¢des dos agentes encapsulantes resultam em diferentes
propriedades de formacdo de filme e propriedades emulsificantes, influenciando
diretamente a eficiéncia do encapsulamento dos compostos bioativos [70]. A GA
apresenta uma alta capacidade de encapsular os compostos bioativos, que pode estar
relacionada a sua estrutura, composta majoritariamente por polissacarideos e em
menor propor¢ao, fracdes proteicas e sua alta massa molar [14], [38]. Apresenta boa
propriedade emulsificante e atua como um excelente formador de filme na superficie
dos pés, aprisionando melhor o composto encapsulado [14], [38].

Para os trés agentes encapsulantes utilizados, a secagem por spray drying, em
linhas gerais se mostrou mais eficiente para encapsular os compostos bioativos
comparada a liofilizagdo. Em contrapartida, Rezende et al. [5] encontraram maior
eficiéncia de encapsulacdo dos fendlicos e flavonoides no extrato de residuo de
acerola encapsulado com mistura de MD e GA por liofilizacéo.

A liofilizagdo pode apresentar menor eficiéncia de encapsulagédo que a
secagem por spray drying, devido ao alto teor de umidade encontrado nos pos

liofilizados e pela formacdo de poros nas microparticulas, que pode causar uma
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liberacdo prematura do componente encapsulado e reducdo da vida uatil dos
compostos bioativos, culminando, entdo, em baixa EM [5], [71]. Ja na secagem por
pulverizacao, a rapida evaporacdo das goticulas devido a elevada temperatura do ar
de secagem, resultam na rapida formacdo de crosta na superficie das goticulas
atomizadas, protegendo os compostos encapsulados, obtendo uma alta EM [71].
Alguns autores relatam, no entanto, que o encapsulamento por spray dryer pode ser
menos eficiente que por liofilizagdo porque durante o processo de secagem por spray
dryer ocorre a r4pida evaporagdo da agua pelo uso de altas temperaturas de entrada,
0 gue pode resultar na formacdo de concavidades e fissuras nas superficies das
microparticulas, liberando prematuramente o composto encapsulado e facilitando a
sua degradacao, obtendo assim uma baixa EM [5], [41].

Os resultados do presente estudo indicaram que o uso de GA associada a
secagem por spray drying foi o tratamento mais eficiente para a microencapsulacao
dos compostos fendlicos, a fim de indiretamente melhorar a estabilidade do p6, ou
seja, ampliar a vida Gtil dos compostos bioativos presentes [70]. No entanto, observa-
se na Tabela 5 que alguns tratamentos apresentaram baixa eficiéncia da
microencapsulacédo. Isto pode ocorrer devido aos compostos bioativos estarem
localizados nas superficies das microparticulas sem encapsulamento, resultando em

sua menor estabilidade [38], [66].

3.7. Estabilidade dos compostos bioativos, da capacidade antioxidante e da

cor em sistema-modelo alimenticio

Aplicou-se a andlise de otimizacdo simultanea de variaveis, desejabilidade, pois
objetivou-se encontrar a condicao ideal de encapsulacdo do extrato de residuo de
acerola, que apresentasse elevados teores de compostos bioativos, possibilitando,
assim, a incorporacdo do p6 em um sistema-modelo alimenticio simples, composto
basicamente por proteina, de curta vida de prateleira, de facil reconstituicéo,
armazenado em baixas temperaturas e que possibilitasse a visualizagéo da cor, para
o estudo da estabilidade. Para atender a estes requisitos, as variaveis-resposta
selecionadas foram maximizadas, conforme descrito em 2.25. A funcéo
desejabilidade varia entre 0 e 1, portanto para sua maximizagao objetiva-se encontrar

valores individuais e globais proximos de 1 [20].
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O resultado da desejabilidade que definiu o pé de melhor desempenho esta
apresentado na Tabela 6. Observa-se que o pé encapsulado por SD com PIS nao
apresentou o valor maximo da desejabilidade individual (d=1,0) para nenhuma das
variaveis respostas selecionadas, mas apresentou o maior valor da desejabilidade
global, de 0,64. Sendo assim, o p0 produzido por spray dryer utilizando PIS foi

selecionado para a incorporacédo em sistema-modelo alimenticio.

Tabela 6. Analise de desejabilidade dos pds microencapsulados.

Agentes di di di
Encapsulantes  Métodos de Secagem  Fendlicos Flavonoides  Antocianinas Dglobal
MD SD 0,00 0,07 0,00 0,00
MD FD 0,04 0,29 0,20 0,13
PIS SD 0,79 0,70 0,47 0,64
PIS FD 0,15 0,00 0,74 0,00
GA SD 1,00 1,00 0,09 0,45
GA FD 0,06 0,80 1,00 0,36

di: desejabilidade individual; Dgoba: desejabilidade global. Agentes encapsulantes: MD: Maltodextrina;
PIS: Proteina isolada de soro de leite; GA: Goma arabica. Métodos de secagem: SD: Spray drying e
FD: Liofilizac&o.

O p6 microencapsulado por spray dryer com proteina isolada do soro de leite
foi incorporado no sistema modelo de gelatina e armazenado a 8 °C na presenca de
luz. Os compostos fendlicos, flavonoides, antocianinas, as capacidades antioxidantes
pelos métodos ABTS, DPPH e FRAP, bem como a cor instrumental foram medidos
em diferentes tempos (0, 12, 24, 36 e 48 horas).

Para os compostos bioativos, o modelo de primeira ordem foi ajustado ao
comportamento dos dados e foram calculadas as constantes de degradacao (k) e os
tempos de meia vida (tz), que € o tempo necessario para que ocorra reducao de 50%
da concentracao inicial de um composto (Tabela 7). Quanto maior o valor da constante
de degradacado (k), menor € a estabilidade e menor é o tempo de meia vida do
composto [72].
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Tabela 7. Parametros cinéticos da degradacdo dos compostos fendlicos, flavonoides
e antocianinas em sistema-modelo de gelatina incorporado com extrato de residuo de
acerola encapsulado por spray dryer com proteina isolada do soro de leite durante um
periodo de 48 horas.

k (h1) twz (h) R2

Compostos fendlicos 0,0200 34,66 0,8911
Flavonoides totais 0,0125 55,39 0,8685
Antocianinas totais 0,0077 90,49 0,8550

k: Constante de degradacéo. t» Tempo de meia-vida. R%: Coeficiente de determinagao.

Bernardes etal. [17], Souza et al. [73], Idham, Muhamad e Sarmidi [31] e Santos
et al. [72], também mostraram que a degradacdo dos compostos bioativos seguiu a
cinética de primeira ordem durante armazenamento, o que significa que a degradacao
desses compostos permaneceu linear com o tempo [17].

Os compostos fendlicos apresentaram a maior taxa de degradacéo, seguido
dos flavonoides e das antocianinas, que apresentaram maior estabilidade no
armazenamento. Ja Bernardes et al. [17] encontraram menores valores da constante
de degradacédo e maiores valores de tempo de meia vida para os compostos fendlicos
e antocianinas presentes em gelatina com microcapsulas de jussara armazenadas por
trés dias na presenca de luz, comparado ao presente estudo. Isso pode ser explicado
por se tratar de outra matéria prima e por terem sido aplicadas diferentes condicdes
de microencapsulacao.

A diminuicdo dos compostos bioativos na gelatina durante o armazenamento
pode ser um efeito da degradacado acelerada devido a presenca de luz. Compostos
fendlicos, flavonoides e antocianinas sao sensiveis a varios fatores, como a luz, que
degrada estes compostos por fotoxidacao [17], [39], [74].

Souza et al. [73] verificaram menores constantes de degradacdo e maiores
tempos de meia vida para antocianinas presentes nas microparticulas, obtidas do
extrato do subproduto da uva Bordd encapsulado por spray dryer com maltodextrina,
armazenados a 25 °C durante 120 dias, comparado ao presente estudo. Yinbin et al.
[70] obtiveram mais de 80% de retencéo total de compostos fenolicos em pdés de
ameixa encapsulados, armazenados por 60 dias a 25 °C. Ja4 no presente estudo
encontrou-se uma menor porcentagem de retencdo no po, de 38,29%, ou seja,
ocorreram maiores perdas de compostos fenélicos no armazenamento. O pé de

residuo de acerola microencapsulado por SD com PIS, obteve 69,23% de retencao
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de antocianinas. Ramakrishnan et al. [14] encontraram um valor superior, de 92,52%
de retencdo de antocianinas, no po de tamarilho seco por SD com GA, armazenado
por 28 dias na presenca de luz.

O fato de o presente estudo apresentar menor estabilidade dos compostos
bioativos comparado aos estudos citados pode ser explicado pelo fato do p6 obtido
ter sido diluido em agua (1:1 m/v). Em geral, maiores atividades de agua reduzem
significativamente a estabilidade e o tempo de meia vida de pigmentos naturais [75],
[76]. Quanto maior o teor de agua, maior é a mobilidade molecular, o que facilita as
reacoes fisico-quimicas da degradacao [61].

Na Figura 2 estdo apresentadas as tendéncias da estabilidade da capacidade

antioxidante medida por diferentes métodos (ABTS, DPPH e FRAP).
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Figura 2: Tendéncias da estabilidade da capacidade antioxidante.

Para as capacidades antioxidantes ABTS, DPPH e FRAP foram ajustados
modelos matematicos lineares, significativos (p<0,05) para representar a relagcéo entre
essas variaveis e o tempo de armazenamento, que foram: ABTS (y = -0,0655x +
6,9484; R2 = 0,8712), DPPH (y = -0,0817x + 15,0570; R2 = 0,7759) e FRAP (y = -
0,3217x + 29,3521; R?2 = 0,9424).

Conforme relatado em outros estudos, a capacidade antioxidante pode estar
relacionada aos compostos fendlicos [5], [17]. Confirmando essa relacdo, houve uma
consequente diminuicdo das capacidades antioxidantes ABTS, DPPH e FRAP na
gelatina, durante o armazenamento a 8 °C na presencga de luz por 48 horas.

Ramakrishnan et al. [14] também verificaram diminui¢des consistentes nos teores de
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antocianinas, fendlicos, flavonoides e capacidade antioxidante durante o
armazenamento dos poés de tamarillo na presenca de luz.
Os valores obtidos para os parametros de cor da gelatina estédo apresentados

na Tabela 8 e indicam uma tendéncia para a cor vermelha e amarela.

Tabela 8. Parametros de cor (L*, a*, b*, h°, C* e AE) no sistema-modelo de gelatina
incorporado com o p6 do extrato do residuo de acerola encapsulado por spray dryer
com proteina isolada do soro de leite nos tempos zero e em 48 horas de

armazenamento.
Tempo Parametros colorimétricos AE
(horas)
L* a* b* he c*
to 43,78+0,03a 14,77+0,05a 20,33%+0,17b 5399+0,18b 25,13+0,16a Ob

tag 43,47+059a 11,09+0,21b 21,29+0,28a 62,48+0,13a 24,02x0,35b 3,85%0,11a

Os valores séo expressos como média + desvio padréo. Pares de médias seguidas de pelo menos uma
mesma letra mindscula na vertical, ndo diferem entre si, ao nivel de 5% significativas, pelo teste de
Tukey. L*: Luminosidade; a* b*: Coordenada cromatica; C*: Chroma; h°: Angulo de tonalidade
cromatica; AE: Diferenca global de cor.

O sistema modelo de gelatina sofreu mudancas nos parametros de cor com o
tempo de armazenamento, com diminuicdo dos valores de a* e C* e aumento de b* e
h°. De Souza et al. [39] também obtiveram aumento do parametro b* e em alguns
casos, diminuicdo do parametro a* durante 0 armazenamento nos pigmentos em pé
obtido dos subprodutos da vinificacdo da uva Bordb.

A reducdo da coordenada a* da gelatina pode ter sido causada pela
degradacédo das antocianinas durante o armazenamento [31], [39]. O aumento da
coordenada b* pode ser atribuida ao fato das antocianinas se degradarem [62] e
formarem produtos poliméricos de cor levemente amarelada (chalcona) e marrons
com o tempo [51], [55]. A diminuicdo do chroma indica que a intensidade da cor
diminuiu com o armazenamento. O aumento do angulo de tonalidade deve-se a uma
aproximacdo da cor amarela e afastamento da cor vermelha com o tempo. A
luminosidade da gelatina ndo apresentou diferenga significativa (p>0,05) entre o
tempo inicial (t0) e final (t48) de armazenamento.

No final das 48 horas a diferenca global de cor (AE) foi de 3,85. Dessa forma
observou-se que existe uma distingdo de cor mas esta nao é evidente [59], mostrando
manutenc¢ao da cor original, o que € desejavel para uma futura utilizagéo do p6é SD/PIS

no enriquecimento de produtos alimenticios [17]. Em contraponto, Bernardes et al. [17]
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encontrou maiores valores de variagdo de cor (AE) para as gelatinas com
microcapsulas de jussara encapsuladas com goma arabica (4,40) e inulina (5,43)

armazenadas por trés dias, apesar de nao terem tido influéncia da luz.

4. CONCLUSAO

O método de extracdo utilizado para recuperar os compostos bioativos do
residuo de acerola se mostrou eficaz, sendo possivel identificar a quercetina e o acido
p-cumarico, uma elevada capacidade antioxidante e uma coloracao vermelha intensa.
Baseado nos consideraveis teores de fendlicos, incluindo flavonoides e antocianinas,
considera-se que o residuo de acerola apresenta potencial promissor de utilizacao.

Como ocorreram diferencas significativas em relacdo as variaveis-resposta
estudadas, cada condicdo de encapsulacdo possui vantagens e desvantagens que
devem ser consideradas, mostrando que a microencapsula¢do é uma boa alternativa
para o extrato do residuo de acerola. Por exemplo, os p6s SD/MD e FD/GA se
destacaram para possivel utilizacdo como corantes naturais em substituicdo aos
corantes artificiais geralmente utilizados na industria de alimentos, sendo que a
condicdo SD/MD apresentou no geral melhores caracteristicas fisicas, menor
diferenca global de cor e o maior teor de acido p-cumarico. O melhor método de
encapsulacédo para obtencédo de compostos fendlicos e flavonoides foi a secagem por
spray drying com GA, que obteve a maior concentragéo de quercetina e para obtencéo
das antocianinas foi a liofilizacdo com GA. Os pds SD/GA e FD/GA apresentam
potencial para serem utilizados como fonte de compostos bioativos antioxidantes em
produtos formulados, realizando uma complementacdo nutricional, enriquecendo
esses produtos.

O p6 SD/PIS apresentou baixa umidade, higroscopicidade e diferenca global
de cor, adequada solubilidade, elevados teores de compostos fendlicos, flavonoides
e antocianinas. Ao incorpora-lo no sistema-modelo de gelatina, verificou-se que os
compostos bioativos seguiram a cinética de degradacéo de primeira ordem e foram
sensiveis ao tempo de armazenamento e possivelmente a presenca de luz. No
entanto, a diferenca global de cor da gelatina durante o armazenamento né&o foi
evidente, mantendo-se a cor original, 0 que € desejavel para futura utilizagdo desse

po em produtos alimenticios.
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5. CONCLUSAO

Com o levantamento bibliografico conclui-se que os subprodutos de frutas sédo
ricos em compostos bioativos e possuem elevada capacidade antioxidante,
apresentam possibilidades de uso e recuperacao dos fitoquimicos presentes. Esse
estudo valoriza e estimula a utilizacdo de subprodutos de frutas como ingredientes e
aditivos alimenticios, formulagdo de embalagens e filmes alimenticios.

O subproduto de acerola apresentou potencial promissor de utilizacéo,
possibilitando a obtencdo de um extrato rico em compostos bioativos e capacidade
antioxidante. A microencapsulacédo mostrou ser uma boa alternativa para o extrato de
residuo de acerola, obtendo p6s com potencial para serem utilizados como fonte de
compostos bioativos antioxidantes e corantes naturais em produtos formulados. Os
compostos bioativos foram sensiveis ao armazenamento e possivelmente a presenca
de luz.

Posteriormente, em estudos futuros, sugere-se analisar se a incidéncia de luz
influenciou realmente na degradacdo desses compostos e como 0S COmMpOStos
bioativos e a capacidade antioxidante se comportam durante um tempo de
armazenamento longo dos pos. Paralelamente, pesquisas podem ser realizadas
aplicando o extrato e os pOs obtidos em sistemas alimenticios de alto consumo pela
populacao, avaliando o enriquecimento, a bioacessibilidade, a seguranca, a vida de

prateleira e as caracteristicas sensoriais desse alimento.

84



APENDICE

APENDICE A - Material suplementar do artigo original

Figura 1: Subproduto de acerola.

Figura 2: Extrato concentrado do residuo do despolpamento da acerola.

Figura 3: Extrato concentrado com os agentes encapsulantes goma arabica (GA), proteina isolada de
soro de leite (PIS) e maltodextrina (MD).
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Figura 4: PGs secos por spray drying encapsulados com goma arabica (GA), proteina isolada de soro
de leite (PIS) e maltodextrina (MD).

Figura 5: P6s secos por liofilizagdo encapsulados com goma arabica (GA), proteina isolada de soro de
leite (PIS) e maltodextrina (MD).

t0 t12
t24 t36
t48

Figura 6: Fotografia do sistema modelo de gelatina com incorporagéo do p6 do extrato do residuo de
acerola, encapsulado por spray dryer com proteina isolada do soro de leite, nos tempos zero (t0), 12
(t12), 24 (t24), 36 (t36) e 48 (148) horas de armazenamento.
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