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RESUMO

O aproveitamento de residuos como uma nova fonte alimenticia vem despertando o interesse
por parte da sociedade quando relacionada ao consumo de alimentos naturais devido a novas
descobertas em sua composicao, destacando-se no contexto funcional devido a presenca de
compostos bioativos. Objetivou-se na realizacdo deste estudo caracterizar 0s compostos
bioativos presentes em extratos hidroalcod6licos obtidos da casca de cebola roxa, analisando as
varidveis dependentes: compostos fendlicos, flavondides e antocianinas. As cascas in natura
foram coletadas, selecionadas e sanitizadas. Em seguida, secas em estufa com circulacdo de ar
a temperatura de 50 °C, sendo trituradas posteriormente. O material vegetal seco foi
caracterizado fisico-quimicamente quanto a acidez, pH, perda por dessecagdo, cinzas e
proteinas, também foram analisadas as propriedades fisicas quanto a densidade aparente,
densidade compactada, fator de Hausner, indice de compressibilidade, solubilidade,
insolubilidade, fluidez e molhabilidade. Em seguida, foram obtidos extratos hidroalcodlicos
através de planejamento fatorial 23 + 2 repeticbes no ponto central com replicata. Como
varidveis independentes adotaram-se: concentracdo de solvente de 30, 50 e 70% de etanol;
temperaturas de 30, 40 e 50 °C e tempos de 30, 75 e 120 minutos. De acordo com os
resultados, o teor de compostos fendlicos variaram de 1.917,0124 mg EAG (100g)™! no ensaio
11 a 8.369,2946 mg EAG(100g)"! no ensaio 5, para a determinacio de flavonoides obtiveram-
se valores entre 50,9134 mg.(100g)™! no ensaio 7 e 412,5326 mg (100g)! no ensaio 13; ji para
quantificacdo de antocianinas os resultados variaram de 11,2016 mg (100g)" extrato 1 a
44,8065 mg (100g) ! no extrato 13. Os resultados obtidos demostraram que os extratos
hidroalcodlicos provenientes do material vegetal (casca de cebola roxa) sdo fontes de

compostos com propriedades bioativas.

Palavras-chave: Residuos vegetais. Compostos quimicos. Planejamento experimental.



ABSTRACT

The use of waste as a new food source has aroused the interest of society when related to the
consumption of natural foods due to new discoveries in its composition, standing out in the
functional context due to the presence of bioactive compounds. The objective of this study
was to characterize the bioactive compounds present in hydroalcoholic extracts obtained from
the purple onion bark, analyzing the dependent variables: phenolic compounds, flavonoids
and anthocyanins. The in - nature bark was collected, selected and sanitized. Then, they were
dried in an oven with circulation of air at a temperature of 50 ° C, being further crushed. Dry
matter was characterized physicochemically in terms of acidity, pH, desiccation loss, ashes
and proteins. The physical properties were also analyzed for apparent density, compacted
density, Hausner's factor, compressibility index, solubility, insolubility, fluidity and
wettability. Subsequently, hydroalcoholic extracts were obtained through factorial design 23 +
2 replicates at the central point with replicate, totalizing 20 trials performed in triplicate. As
independent variables were adopted: solvent concentration of 30, 50 and 70% ethanol;
Temperatures of 30, 40 and 50 ° C and times of 30, 75 and 120 minutes. According to the
results, the content of phenolic compounds varied from 1,917,0124 mg EAG (100g) ! in assay
11 to 8,369,2946 mg EAG (100g) ! in assay 5, for the determination of flavonoids values

were obtained (100g) ' in assay 7 and 412.5326 mg (100g) ' in assay 13, already for
quantification of anthocyanins the results ranged from 11,2016 mg (100g) ! extract 1 to 44,
8065 mg (100g)' in extract 13. The results obtained demonstrated that hydroalcoholic
extracts from plant material (purple onion bark) are the source of compounds with bioactive

properties.

Keywords: Vegetable residues. Chemical compounds. Factorial planning
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1 INTRODUCAO

Atualmente, novas pesquisas estdo sendo realizadas buscando o aproveitamento de
residuos com elevado potencial agregado para a alimentagdo humana uma vez que a
populacdo mundial vem crescendo cada dia mais. Devido as interferéncias climaticas e aos
impactos ambientais, as safras dos alimentos vém sendo comprometidas, destacando a
descoberta de novas fontes alimenticias provenientes de subprodutos gerados pelas industrias.
Os residuos vegetais compreendem uma grande gama de substancias naturais biologicamente
ativas que sao capazes de promover contribui¢des a satde.

Os residuos descartados da cebola podem incluir: cascas (maior fonte de descarte),
camadas externas, raizes e caules, assim como as cebolas que ndo atingem o tamanho ideal
para comercializacdo e as danificadas. De acordo com Benitez et al. (2012), o cultivo da
cebola tem destaque dentre o grupo dos vegetais sendo a segunda hortalica de maior consumo
mundial. Agregada a alta producdo, o Brasil € um dos paises que mais consome cebola no
mundo, sendo a maior parte comercializada processada na forma de temperos, dando origem a
um elevado descarte das partes ndo utilizadas nesse processo. Associada a elevada producao
dessa hortalica a crescente procura por cebolas ja processadas proporciona um significativo
aumento na geracdo de residuos, resultando em cerca de 500.000 toneladas por ano
(GONZALEZ-SAIZ et al., 2008).

Experimentos realizados na Universidade de Lisboa em Portugal utilizaram as cascas de
cebola como fonte de corantes naturais para tingimento em tecidos de algodao e 1a. Para tal,
foram realizadas caracterizacdes que demostraram a presenca de compostos fendlicos e
flavonoides em sua composi¢do. De acordo com Shim, Kim (2011) € principalmente na casca
da cebola que se encontram espécies biologicamente ativas, ricas em compostos polifendlicos
e com atividade antioxidante, substancias que apresentam intimeros beneficios a saide.

Ressalta-se que a presenga dessas substancias bioativas estd associada a uma série de
beneficios para o homem, sendo assim, o aproveitamento desses residuos como fonte de
novos produtos traz um perfil inovador, uma vez que uma crescente procura por parte da
sociedade vem ocorrendo em busca da melhoria na qualidade de vida.

Para isto, faz-se necessdrio a aplicacdo de novas tecnologias que possibilitem a
extracdo das mesmas. Pesquisas com diferentes metodologias s@o utilizadas onde se destacam
como processos extrativos mais convencionais: extragdo com solventes, extracdo por
ultrassom, Soxhlet e extracdo por aquecimento em refluxo simples, podendo existir também

extracdo com liquido auxiliada por micro-ondas, alta pressdo hidrostatica, pulsos elétricos e
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extracdo com fluido supercritico (HUANG et al., 2013).

Em comparacdo ao grande nimero de pesquisas existentes a respeito da cebola, pouco
se conhece sobre estudos que busquem caracterizar seus subprodutos. Vale salientar que este é
um estudo pioneiro, relacionando uma técnica de extragdo com concentragdo de solvente e
varidveis de tempo e temperatura associadas, para quantificacdo de compostos bioativos das
cascas de cebola roxa. Embora estudos semelhantes com a mesma matéria vegetal tenham
sido realizados, ndo existe uma pesquisa que relacione condi¢des Gtimas para os parametros
descritos anteriormente.

Baseado na investigacdo de uma alternativa sustentivel para obtencdo de extratos
bioativos de interesse alimenticio, o presente trabalho propde a realizacdo de um estudo que
relacione as melhores condicoes de obtencdo e concentragdo dessas substancias
biologicamente ativas em material vegetal. Dessa forma, nosso principal objetivo consiste em
analisar a influéncia no processo de extracdo hidroalcodlica de compostos bioativos das
cascas de cebola roxa quanto aos fatores de concentragdao do solvente, temperatura e o tempo
de extracdo.

Diante do exposto o estudo apresenta como objetivos especificos:

- Beneficiar a matéria-prima (cascas de cebola roxa) para obtencdo do material vegetal
processado, por meio de sanitiza¢ao, secagem, trituracdo e armazenamento;

- Caracterizar fisico-quimicamente o material vegetal seco quanto a acidez, pH, perda por
dessecacdo, cinzas e proteinas.

- Caracterizar as propriedades fisicas do material vegetal seco quanto a densidade aparente,
densidade compactada, fator de Hausner, indice de compressibilidade, solubilidade,
insolubilidade, fluidez e molhabilidade.

- Obter o extrato hidroalcoolico, analisando a influéncia das concentragdes de solvente, tempo
€ temperatura;

- Caracterizar os extratos quanto ao teor de compostos bioativos (compostos fendlicos totais,
flavonoides totais e antocianinas);

- Analisar estatisticamente os resultados das andlises fisico-quimicas e fisicas do material

vegetal e das andlises quimicas dos extratos obtidos.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Cebola

A cebola, Allium cepa L., € uma hortalica constituida de bulbos, que estd enquadrada na
familia Alliaceae e ao género Allium. Essa planta € cultivada desde a antiguidade, tendo seus
beneficios relatados na histéria e difundida no mundo por apresentar grande importancia nas
sociedades mais antigas (BLOCK, 2010). Os cultivares desse vegetal se d4 em diferentes paises,
devido seu desenvolvimento ocorrer numa ampla variedade de condicdes climdticas e latitudes.
Os maiores produtores dessa hortalica sdo a China, India e Estados Unidos (BRYSTRICKA et
al., 2013). Existe diferentes tipos de cebolas no mercado, as quais se encontram disponiveis em
quatros cores diferentes: branca, amarela, marrom e roxa.

A producgdo de cebola, em 2011, alcancou uma producdo de 85 milhdes de toneladas,
sendo o segundo vegetal mais consumido mundialmente, onde a maior producdo mundial foi na
China produzindo cerca de 22,3 milhdes de toneladas. Entre as hortalicas, a cebola ocupou no
Brasil, o quarto lugar em importancia econdmica, depois de culturas como tomate, batata e
melancia, com um valor de produgdo de R$ 900,3 milhdes e uma produgéo total de 1.523.316 t.

O Brasil é o décimo maior produtor de cebola, de acordo com estimativa da Food and
Agriculture Organization of the United Nations (FAO, 2013). Dados do Instituto Brasileiro de
Geografia e Estatistica (IBGE), constam que em 2016 a producdo de cebola alcangcou uma
producdo de cerca 1 563 986 toneladas, com estimativa de uma safra de 1 563 533 t para 2017. A
Tabela 2.1 estabelece um ranking com os principais estados produtores de cebola do Brasil no

ano de 2015.

Tabela 2.1- Principais produtores de cebola no Brasil.

POSICAO ESTADO PRODUCAO (mil t) PARTICIPACAO (%)
1° Santa Catarina 432.4 28,6
2° Bahia 320,3 21,2
3° Minas Gerais 171,5 11,3
4° Sao Paulo 154,2 10,2
5° Rio Grande do Sul 148,7 9,8
6° Parana 128,9 8,5
7° Goias 96,0 6,3
8° Pernambuco 61,4 4,1

Fonte: IBGE (2015).
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Segundo Berno (2013), as cebolas mais requisitadas pelos consumidores brasileiros podem
variar de acordo com a regido, geralmente apresentam tamanho mediano, firmes, arredondados,
com peliculas que variam da cor amarela a marrom escura, tendo que as cebolas com as
coloragdes externas avermelhadas intensas e arroxeadas apresentam uma demanda menor e
concentrada no Nordeste e algumas regides de Minas Gerais.

Para serem consumidas, algumas operacdes sdo efetuadas, como: limpeza, lavagem,
selecdo, descascamento, corte, embalagem e armazenamento (MORETTI; DURIGAN, 2007).

Atualmente, essa hortalica vem se tornando de grande importincia econdmica, despertando
também um crescente interesse em toda sua cadeia produtiva por meio das industrias

alimenticias devido a sua composi¢do rica em compostos que beneficiam o organismo humano.

2.2 Composic¢ao da cebola

A composicdo nutricional da cebola apresenta alta complexidade, sendo uma das
principais fontes alimenticias na dieta humana por se tratar de uma espécie rica em compostos
fitoquimicos que possuem ac¢do nutrac€utica, vindo a ser considerado um alimento funcional.
Tendo como uma das principais fontes desses nutrientes o consumo da cebola € incluso em
diferentes paises (LEE et al., 2008).

De acordo com Botrel e Oliveira (2012), alguns componentes da cebola como as
vitaminas, e alguns minerais possuem a acdo de cofatores em reacgdes bioquimicas.
Destacando-se em sua composi¢do a presenga de minerais, como o fésforo, potéssio, calcio e
magnésio.

A presenca desses componentes pode atuar como principais responsaveis pelo tratamento
e prevencao de algumas doengas cardiovasculares, cancer, obesidade, diabetes tipo 1 e 2,
catarata, distdrbios do sistema digestivo, hipertensdo, dentre outros (ROLDAN—MARfN et al.,
2009; KAUR; JOSHI; KAPOOR, 2009; LANZOTTI, 2006).

Segundo Perez-Gregorio et al. (2014), muitas dessas propriedades estdo relacionadas
aos compostos organossulfurados e bioativos presentes. As concentragdes dos compostos
fendlicos, componentes nutricionais, podem variar nos bulbos das cebolas de acordo com os
fatores intrinsecos e extrinsecos do produto, que envolvem as condi¢des climéticas, de cultivo e
formas de processamento e armazenamento.

Conforme Tabela 2.2, é possivel observar os principais nutrientes presentes na cebola

crua.
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Tabela 2.2— Composicao da cebola crua.

NUTRIENTES QUANTIDADES (por 100g)
Carboidratos 89¢g
Proteinas 1,7¢g
Lipideos 0,1g
Fibras alimentares 22¢
Energia total 39,0 Kcal
VITAMINAS 0,14 mg
Piridoxina
Tiamina 0,04 mg
Acido Ascérbico 4,7 mg
MINERAIS 10 mg
Sédio
Potassio 176,0 mg
Calcio 14,0 mg
Cobre 0,05 mg
Ferro 0,2 mg
Magnésio 12,0 mg
Manganés 0,13 mg
Foésforo 38,0 mg
Zinco 0,2 mg

Fonte: TACO, (2011).

Soares et al. (2004) afirmam que as cascas das cebolas apresentam uma elevada
concentracdo de compostos fendlicos, que englobam uma grande gama de substancias com alta
influéncia na qualidade dos alimentos. Sendo responsaveis pela pungéncia, sabor e aroma
caracteristicos destas espécies. Dentre os compostos fendlicos destacam-se os taninos e
flavonoides, ressaltando-se a quercetina e a antocianina pela sua acdo antioxidante e coloracio
perspicaz (BOTREL; OLIVEIRA, 2012).

O aspecto do bulbo € definido pelas peliculas externas (cascas) da cebola, influenciando
na conservacdo da dorméncia, prevenindo a perda excessiva de dgua e dificultando a acdo por
microrganismos patogénicos para que ndo ocorra a contamina¢do dos bulbos durante a
armazenamento. N3ao h4 conhecimento sobre alteracdes bioquimicas ocorridas nas cascas por
ocasido da poés-colheita, mas sabe-se que a cor externa € determinada pelo acimulo de

substancias fendlicas proximas a esse periodo (NIESING, 2010).
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Estudos desenvolvidos por Albishi et al. (2013), demonstraram que as cascas de cebola,
especialmente com coloracdo mais escura (vermelho e amarelo), sdo ricas em compostos
antioxidantes, estabelecendo que a casca de cebola pode servir como uma fonte promissora

dessas substancias para o desenvolvimento de produtos de elevado valor nutritivo agregado.

2.3 Compostos bioativos

N

De acordo com Souza et al. (2012), devido a crescente popularidade dos produtos
naturais, os compostos bioativos presentes na constituicdo das plantas tém sido fonte de
diversos estudos nos ultimos anos por apresentar diversas atividades terapéuticas
proporcionando beneficios a saude.

Alguns dos compostos bioativos podem possuir uma agdo antinutricional, ou seja, os
mesmos podem alterar a digestdo, a absorcdo e o metabolismo do organismo, devido a
degradacdo de nutrientes essenciais. Todavia, quando presentes em vegetais podem auxiliar em
funcdes fisioldgicas, sendo aplicdvel também em clinicas, na agropecudria e na biotecnologia.

Souza et al. (2011) destacam o uso desses compostos como inibidores de a-amilase
podendo ser utilizados no tratamento de diabetes, na inibi¢do da lipase pancreatica, agindo no
controle da obesidade e também podem ser aplicados no controle de insetos que promovem
pragas.

A determinacdo de compostos bioativos analisados quanto a capacidade antioxidante e a
quantidade de compostos fenolicos totais foi desenvolvida em estudo por Santana (2015) em pds
obtidos das cascas de diferentes variedades de cebola. Constatou-se que a cebola roxa quando
comparada com cebolas amarelas e brancas apresentava um maior teor de fendlicos totais e
atividade antioxidante.

A caracterizacdo fisico-quimica e a quantificacdo das substincias bioativas vém sendo
pesquisada em todo mundo por acrescentar qualidade nutricional e valor aos produtos que os
contenha. O enriquecimento de alimentos com essas substancias € justificado apenas quando os
componentes bioativos sao bioacessiveis e biodisponiveis. Estudos desenvolvidos para
implementagdo de flavonoides presentes na casca de cebola em alimentos, comprovaram que 0s

mesmos foram altamente biodisponivel e bioacessivel.
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2.3.1 Compostos fendlicos

Os fendis sdo compostos organicos que contém um grupo hidréxi (-OH) ligado a um
anel benzeno. Diferentemente dos alcoois, os fendis sdo acidos devido a influéncia dos anéis
aromdticos. Aproximadamente cinco mil compostos polifendlicos sdo conhecidos (LIMA et
al., 2009). Estes compostos resultam dos metabdlitos secunddrios dos vegetais e estdo
relacionados a protecdo do fruto contra a acdo de micro-organismos e pragas, presentes em
maior quantidade nas cascas. Na maioria dos vegetais, os compostos fendlicos constituem os
antioxidantes mais abundantes (EVERETTE et al., 2010).

Estes compostos encontrados naturalmente em vegetais (ferulico, cinamico e vanilico)
sdo compostos com grande diversidade de atividade bioldgica, apresentando funcdes
antioxidantes, efeitos anti-inflamatérios, efeito vasodilatador, acdo antialérgica, atividade
contra o desenvolvimento de tumores, antihepatotoxica, antiulcerogénica, atuacio
antiplaquetéria, bem como agdes antimicrobianas e antivirais (YE et al., 2011). De acordo
com Souza et al. (2010) e Kucekova et al. (2011), na cebola, destacam-se as fungdes
antimicrobianas e producdo de micotoxinas, assim como propriedades anti-inflamatérias e
anticolesterolémicas.

S@o responsdveis por processos de coloragdo, adstringéncia e aroma de diferentes
alimentos (MANDALARI et al., 2010). Segundo Mateo Anson et al. (2010), estes compostos,
sdo sugeridos como sendo os principais compostos bioativos, contribuindo para a higidez de
frutas, legumes e grdos. Os maiores grupos dos agentes fendlicos com propriedades
antioxidantes incluem os fendis neutros, os acidos fenolicos, flavonoides; isoflavonas, flavonas,
antocianinas, catequinas, taninos € outros presentes naturalmente em frutas e vegetais
(OLIVEIRA; FURLONG, 2008).

Dentro do grupo dos vegetais, a cebola é um dos alimentos que contém elevado teor de
compostos fendlicos, sendo considerada excelente fonte dessas substancias, estando presente
em suas cascas a quercetina, miricetina, dcido gélico, acido ferdlico, dcido protocatecuico e
kaempferol (SINGH, 2009).

Os 4cidos p-hidroxibenzoico, vanilico e protocatequinico possuem agdo inibitdria
somente em concentragdes relativamente altas. O metil éster 4cido cisferdlico e o metil éster
acido cis-3,4-dimetoxicindmico, sdo inibidores em pequenas concentragdes, 0 que comprova
que a atividade inibitéria depende da concentracdo, mas também da estrutura desses

compostos (RASOOLI; ABYANEH, 2004; SOUZA et al., 2010).
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A caracterizagdo dos compostos fendlicos presentes em alimentos envolve uma série
de problematicas quanto a metodologia empregada devido a grande variedade de substincias
envolvidas que estdo susceptiveis a acdes enzimdticas e uma série de reacoes (AGUIAR et al.,
2007). Souza et al. (2009) afirmam que mesmo com diversos estudos sendo desenvolvidos a
respeito do conteddo fendlico presentes nos alimentos sdo poucos os trabalhos que descrevem
adaptacdes do procedimento para extracdo em matrizes especificas e/ou condicdes criticas de
preparo de amostra para a quantificacdo. Ainda ressaltam que o processo de extragdo para
distintas matrizes e analitos de fundamental importancia para a estimativa mais exata de
compostos fendlicos para diferentes fins.

A quantificacdo dos compostos fendlicos totais em diferentes extratos € feita
empregando o reagente de Folin-Ciocalteau, que consistiu uma mistura de acidos fosfotiingstico
e molibidico, nos quais omolibdénio e o tungsténio no estado de oxidacdo 6+, e em presenca de
redutores, no caso fendis, passam ao estado de oxidagdo variando entre 5 e 6 (forma azul)
permitindo a quantificacdo de substancias redutoras. Uma vez que esses compostos sao capazes
de atuarem como agentes redutores, sequestrantes de radicais livres, inativando a reatividade
deles por desativacdo de seus elétrons desemparelhados (MUNIZ; MATTOS; MORETTI, 2012;
CHAVES et al., 2010).

2.3.2 Flavonoides

Os flavonoides sao metabdlitos secunddrios, pertencentes ao grupo de compostos
fendlicos com capacidade antioxidante, um dos mais importantes principios ativos existentes
na natureza que estdo diretamente ligados ao sabor, odor e coloracdo dos vegetais, por esse
motivo o mesmo possui diferentes usos como: flavorizantes e corantes na indistria cosmética,
alimenticia e farmacéutica, agindo na reducdo de risco das principais doengas cronicas
(BOOTS et al., 2011).

As moléculas polifendlicas apresentam estrutura caracteristica conforme Figura 2.1,
constituida de um esqueleto com 15 atomos de carbono na forma C6-C3-C6, e sao divididos
em classes dependendo do estado de oxidag@o do anel central de pirano, possui dois ou mais
anéis benzénicos, e ligagdo de carbono com um oxigénio, responsdvel pela ligacao de dois

anéis A e B, formando anel pirano C (J IMENEZ et al., 2009).
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Figura 2.1- Estrutura basica de flavonoides (BALASUNDRAM; SUNDRAM; SAMMAN,
2006).

A grande maioria dos flavonoides possui em combinacdo propriedades bioldgicas e
quimicas como, por exemplo: atividade antioxidante, habilidade de retirar espécies reativas de
oxigénio, capacidade de sequestrar eletrdlitos, potencial para gerar peroxido de hidrogénio
quando entra em contato com alguns metais, aptiddo de modular a acdo de algumas enzimas
celulares. Alguns flavonoides também possuem a capacidade de inibir a replicagcdo viral do
agente causador da Sindrome da Imuno deficiéncia Humana (HIV) (MANTAS et al., 2000).

Sendo assim, uma alimentacdo rica em flavonoides pode proteger contra diversos tipos
de doencas: doencas cardiovasculares, distdrbios neurodegenerativos e alguns tipos de cancer
(DAMODARAM; PARKIN; FENNEMA, 2010). Alimentos como leguminosas podem
apresentar teores de flavonoides que variam dentre 40 a 160 mg/Kg de alimento. Tendo como
uma das principais fontes dessa substincia a cebola, pode-se atingir a ingestao de até 486
miligramas por quilo do produto, principalmente na forma de quercetina (SANTANA, 2015).

Segundo Perez-Gregorio et al. (2014) desde a dltima década, ja eram conhecidas mais
de 8000 estruturas de flavonoides. Subdividiam-se em 13 classes, dentre suas ramificacdes se
encontram na cebola predominantemente: flavondis (quercetina, miracetina, kaempferol), as
antocianinas e dihidroflavonol, em menor quantidade (SLIMESTAD, 2007).

Dentre os principais flavonoides encontrados em bulbos e nas cascas de cebolas,
destacam-se: os flavondis, que estdo em maior concentragdo nas cebolas amarelas, destacando
a quercertina e seus derivados, e as antocianinas, predominantes em cebolas roxas, sendo
esses compostos os principais responsaveis pela sua coloragdao (SWIECA et al., 2013).

Pesquisas realizadas por Lee; Jung; Kim (2012), quando em comparagdo com a polpa
da cebola, a casca desse vegetal pode apresentar teores, aproximadamente, 48 vezes
superiores em flavonoides. De acordo com Santana (2015) os flavonoides estdo presentes

naturalmente na cebola apresentando uma capacidade antioxidante. Possuem caracteristicas



21

especificas e estruturas quimicas particulares que auxiliam em sua diferenciacdo dentro das
classes anteriormente citadas.

A determinag¢do do teor dos flavonoides é de grande relevancia uma vez que a
quantidade de substincias ativas pode variar de acordo com diversos fatores. Para esta
caracterizacdo utiliza-se comumente a técnica analitica de espectrofotometria na regido do
ultravioleta visivel (UV-VIS), devido a sua robustez, custo relativamente baixo e grande

numero de aplicacdes (POZZI, 2007).

2.3.2.1 Antocianinas

No ano de 1853, o termo antocianina passou a ser utilizado. Essa deriva do grego,
anthos = flores; kianos = azul, o mesmo foi inventado para se referir aos pigmentos das flores
que apresentavam coloracdo azul predominante. Com o passar dos anos percebeu-se nao
apenas essa cor, mas também vdrias outras em: flores, frutos, folhas, caules e raizes, passando
a serem atribuidas a pigmentos quimicamente similares aos que deram origem a “flor azul”
(MARCO; POPPI; SCARMINIO, 2008).

Dentro da classe das antocianidinas, os pigmentos ocorrem geralmente na forma de
antocianinas que s3o suas formas glicosiladas, destacando-se devido sua diversidade e
inimeras atividades. Esses flavonoides sdo responsdveis por uma larga faixa de cores que
englobam laranja, vermelho, roxo e azul. Sendo assim, possuem uso nas industrias
alimenticias para adi¢cdo de pigmentacdo dos mais diversos produtos. Essas substincias
constituem um grupo de pigmentos que sao soldveis em dgua, e podem variar de acordo com
condi¢des intrinsecas, como o pH, temperatura e presenca de oxigénio (MORAES-DE-
SOUZA, 2007).

Segundo Lopes et al. (2007), ao serem utilizadas um dos principais fatores que afetam
a sensibilidade das antocianinas nos processos ¢ o pH, pois 0 mesmo compromete a
estabilidade quimica e a cor desta classe de substancias. Quando as mesmas estdo presentes
em solucdes acidas (pH entre 1-2), a antocianina € comumente vermelha, mas com o aumento
do pH a intensidade de cor diminui. Em solug¢do alcalina, a cor azul € obtida, porém € instavel.

Nos estudos desenvolvidos por Lopes (2007); Marco; Poppi; Scarminio (2008);
Cardoso et al. (2011) foram realizadas explanagdes a respeito das antocianinas descrevendo
influéncias sofrida pelas mesmas com relacdo a diferentes fatores, destacando, dentre eles,

além do pH, o aquecimento como agente de degradacdo das antocianinas que quando em
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presenca de alguns cations e outros metais, formam produtos insoliveis que possuem
aplicacdes como corantes apresentando estabilidade ao calor, pH e oxigénio superior a das
antocianinas livres. As antocianinas apresentam como estrutura fundamental o cation flavilico
(PATIL et al., 2009), que assim como o aguicar presente na molécula (Figura 2.2) fazem parte
da maioria dos vegetais, e confere um carater hidrofilico, o que estabelece como bom solvente

para a extracio a dgua.

OH

O—Glicosdeo

OH

Figura 2.2 - Estrutura da antocianina cianidina 3-glucosideo (IN; POPPI; SCARMINIO,
2008).

Ainda segundo Marco; Poppi; Scarminio (2008), a estabilidade das antocianinas ao
descoramento € aumentada quando presentes &4cidos fendlicos devido associagdo da
antocianina com flavonoides, mas especificamente do grupo dos flavondis, ocorre um
aumento na estabilidade, atribuindo a copigmentacao, em fun¢do das ligagdes de hidrogénio,
fazendo com que o flavonol forme uma estrutura protetora envolvendo assim a antocianina.
Sabe-se ainda que a luz € um outro fator de grande importancia na alteracdo da cor das
antocianinas. A transformacao é mais intensa quando o fator luz é combinado com o efeito do

oxigénio.

2.4 Atividade antioxidante

As substancias antioxidantes sdo aquelas capazes de inibir e/ou diminuir efeitos
desencadeados pelos radicais livres e compostos oxidantes de diversos substratos, que
envolvem desde moléculas simples até biossistemas complexos, protegendo os sistemas
bioldgicos contra efeitos potencialmente nocivos dos processos que podem ocasionar oxidacao
em excesso (KARRE et al., 2013).

As camadas exteriores da cebola sdo excelente fonte de substincias antioxidantes

(GAWLIK-DZIK et al., 2013). De acordo com Nuutila et al. (2003), a capacidade antioxidante
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desses vegetais € superior a do alho, estando nas partes ndo comestiveis os extratos com essa
atividade. Shim; Kim (2011) observaram que a capacidade antioxidante € mais alta nas camadas
mais externas da cebola decrescendo para camadas mais interna, ou seja, a parte comestivel
tanto para cebolas amarela, roxa e branca.

Segundo Podsedek (2007), os antioxidantes classificam-se de acordo com a sua
obtencdo, podendo ser naturais ou sintéticos. As moléculas podem estar presentes naturalmente
em plantas e vegetais, como por exemplo, vitaminas C e E, carotenoides e compostos fendlicos,
destacando-se os flavonoides. Atualmente, as industrias estdo sendo impulsionadas pelos
consumidores a fornecer alimentos como fontes de antioxidantes dispostos em produtos

naturais.

2.5 Solucoes extrativas e extraciao hidroalcoolica

De acordo com Fonseca (2005), as solugdes extrativas podem ser definidas como
aquelas que resultam da dissolucao de uma ou mais substancias num determinado solvente e ao
serem dissolvidas o solvente utilizado € capaz de arrastar apenas alguns dos constituintes,
diferenciando a mesma de uma verdadeira solucdo. Essa operacdo tem como principal intencao
extrair os componentes que apresentam atividade farmacoldgica, podendo estes pertencer as
seguintes classes: alcaloides, taninos, heterosideos flavondnicos, antocianicos, dentre outros.

Os processos extrativos estdo envolvidos na obtencdo de compostos biologicamente
ativos tendo como finalidade avaliar o efeito desses compostos nos alimentos ou a utiliza¢io
dos mesmos na conservacdo e concentracdo. Expressando que este processo € de grande
destaque na producdo industrial de produtos naturais, faz-se necessdrias andlises mais
detalhadas das melhores condi¢Oes para se adquirir extratos de fontes naturais. A escolha da
técnica de extragdo das moléculas bioativas € realizada de acordo com a aplicacdo potencial
desses extratos, bem como o solvente que serd utilizado, destacando-se o uso de solugdes
hidroalcodlicas em industria de alimentos.

De acordo com Gironi; Piemonte (2011), solventes alcodlicos estdo sendo comumente
empregados para extracdo de compostos fendlicos oriundos de fontes naturais, eles fornecem
um rendimento muito elevado de extrato total. Em particular, misturas de dlcoois e 4gua
revelaram-se mais eficientes na extracao de constituintes fendlicos do que seu uso em separado,

devido esta mistura de solvente com a dgua proporcionar um aumento da polaridade do
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solvente, com isso maiores teores de compostos fendlicos podem ser extraidos (SULTANA et
al., 2007; WIJEKOON et al., 2011).

Segundo Benelli (2010), os métodos de extracdo que envolve compostos bioativos
podem apresentar uma variacao de acordo com localizagao dos mesmos nas plantas e com a a
finalidade do seu uso. Existem diferentes técnicas para executar a extragdo destes compostos
sendo as mais convencionais por: extragdo com solventes, maceragdo, percolacdo, decocgao,
ultrassom, extracdo em Soxhlet, destilacdo direta, destilacdo por arraste a vapor de dgua,
dentre outras.

Os principais solventes utilizados para a extracdo sdo: hexano, benzeno, acetona, os
alcoois metilico, etilico e propilico ou a sua combinacdo com a dgua e diversos solventes
clorados. Todavia, ndo existem solventes que sejam satisfatorios a um sistema especifico de
extracdo, com o objetivo de alcancar o isolamento de todos ou de classe especifica de
antioxidantes naturais devido a diversos fatores que podem envolver a natureza dos
compostos bioativos nos vegetais (como os 4cidos fendlicos, antocianinas e taninos), assim
como a possibilidade de interacdo dos compostos antioxidantes com carboidratos, proteinas e
outros componentes dos alimentos (BIESAGA, 2011).

Nos tdltimos anos as mais distintas metodologias de extracdo foram desenvolvidas e
estudadas, visando diminuir o tempo de processo, o uso de solventes organicos e aumentar a
eficiéncia da extracdo, assim tendo por finalidade reduzir os custos de processo e
principalmente a polui¢do ambiental (HUANG et al., 2013).

Segundo Djeridane et al. (2006), geralmente para extracdo de compostos fenolicos em
materiais derivados de plantas sdo utilizadas concentragdes de 70 ou 75% de etanol, ja em
estudo desenvolvido por Cruz (2013), recomenda-se extracdo de compostos bioativos com
solugdo de 30% de etanol quando trata-se do bagaco de uva rosada.

Ainda segundo a pesquisa de Cruz (2013), a temperatura tem influéncia positiva no
rendimento de compostos fendlicos na extracdo etandlica, justificado pelo aumento do
coeficiente de difusdo e da solubilidade das moléculas no solvente. Esse estudo indicou que
embora a maioria dos compostos bioativos recuperados sejam termoldbeis, ndo se verificaram
perdas com a temperatura de 50 °C, tendo um tempo de extragdo de 120 minutos. Também
estabeleceu que os aumentos no teor de etanol e na temperatura da extracdo favoreceram o
rendimento em atividade antioxidante.

A temperatura durante a extracdo pode influenciar nos compostos bioativos de

diferentes maneiras. A estabilidade dos compostos fendlicos, durante a extracdo, é afetada por
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degradacdes quimicas e enzimadticas e pela volatilizagdo dos compostos tendo o seu conteido
total diminuido com o aumento da temperatura.

Souza et al. (2009), em seu estudo das condic¢des de extragdo de compostos fendlicos
de cebola (Allium cepa L.) concluiram que as condi¢des otimizadas ocorreram quando foi
utilizado o tempo de extracdo de 120 minutos e a rotacdo de 200 rpm em mesa agitadora
orbital. Enquanto que Celeghini et al. (2007), em seu trabalho sobre a otimizag¢do das
condi¢des de extracdo hidroalcodlica das furano cumarinas utilizando maceragdo com
ultrassom, afirmam que as varidveis de extracdo foram otimizadas obtendo-se um tempo de
maceracdo em 30 minutos e porcentagem do solvente extrator etanol: dgua (50%).

Diversos outros estudos vém sendo realizados nos tltimos anos buscando as melhores
condi¢des de extracdo dessas substincias bioativas devido a comprovacdo de inumeros
beneficios das mesmas quando associadas a satide humana. Como visto anteriormente, as
condic¢des de: tempo, temperatura e concentracdo de solvente podem variar de acordo com a
matéria-prima utilizada e outros diversos fatores. Sendo assim, tendo em destaque as
condi¢Oes instituidas na literatura citada anteriormente foram estabelecidos os valores

minimos e méximos utilizados nessa pesquisa.

2.6 Planejamento fatorial

Os estudos cientificos tém promovido grandes avancos em todos os campos da
ciéncia, gerando uma gama crescente de dados e informacgdes, de modo que para a devida
exploragdo e o correto entendimento dos mesmos, a aplicagdo de ferramentas estatisticas
torna-se indispensavel (PEREIRA FILHO et al., 2002).

Ao se planejar experimentos € definida uma sequéncia de coletas de dados
experimentais para atingir certos objetivos. Dentre os diversos métodos de planejamento
experimental disponiveis na literatura, o planejamento fatorial € o mais indicado quando se
deseja estudar os efeitos de duas ou mais varidveis de influéncia, sendo que em cada tentativa
ou réplica, todas as combinacdes possiveis dos niveis de cada varidvel sdo investigadas,
permitindo avaliar simultaneamente o efeito de um grande nimero de varidveis sobre as
respostas desejadas, a partir de um ndmero reduzido de ensaios experimentais, quando

comparados aos processos univariados (PERALTA-ZAMORA; MORAIS; NAGATA, 2005).
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3 MATERIAL E METODOS

Sado descritos a seguir os materiais e metodologias aplicadas no desenvolvimento dos
experimentos, os quais foram conduzidos em parceria com os laboratérios: LAPPA
(Laboratério de Armazenamento e Processamento de Produtos Agricolas), LEA (Laboratério
de Engenharia de Alimentos pertencentes a Universidade Federal de Campina Grande, e
NUPEA (Nicleo de Pesquisa e Extensdao em Alimentos) na Universidade Estadual da Paraiba

(UEPB), na Paraiba.

3.1 Material vegetal

Para desenvolvimento experimental deste trabalho, foram utilizadas as cascas de
cebolas roxas coletadas em supermercado local da cidade de Campina Grande, PB e em
seguida encaminhadas ao NUPEA para processamento. As mesmas foram cultivadas no
municipio de Recife, PE (08° 03' 14" S e 34° 52' 52" O).

Foram utilizadas cebolas pertencentes ao gendtipo crioula roxa que possuem um
formato globular (Figura 3.1), apresentando como principais caracteristicas sua alta

produtividade, grande uniformidade de bulbos e 6tima conservagdo pds-colheita.

Figura 3.1 — Casca e cebola roxa.

3.2 Processamento

O processamento das cascas de cebola para obtencdo do material vegetal seco foi
desenvolvimento de acordo com Santana (2015), consistindo nas etapas de producdo descritas

através do fluxograma da Figura 3.2.
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Figura 3.2- Fluxograma de processamento das cascas de cebola roxa.

Inicialmente, foi realizada a selecdo das cascas da cebola, de tal modo que se
mantiveram as integras desprezando as que apresentavam algum tipo de desgaste. Em
seguida, as mesmas foram lavadas em 4gua corrente para retirada de sujidades e, em seguida,
sanitizadas com solugdo de hipoclorito de sédio 20 mg L' durante 15 minutos. As cascas
higienizadas foram dispostas em bandejas de aluminio e submetidas a secagem em estufa com
circulacao de ar com temperatura de 50 °C por 24 horas, tempo necessario para manter o peso
constante. O processo de secagem das cascas teve como objetivo auxiliar no processo de
trituracdo, bem como a redu¢do da umidade, tendo em vista a diminui¢do do crescimento
microbiano durante o armazenamento. O material vegetal seco foi triturado em liquidificador
industrial de inox, visando o aumento da superficie de contato para futura extracido e o seu

acondicionamento foi realizado em freezer a -18 °C, até a realizacdo das extracoes.
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3.3 Caracterizacao do material vegetal seco

O material vegetal obtido das cascas de cebola roxa foi caracterizado fisico-
quimicamente quanto a: acidez tituldvel, pH, perda por dessecagdo, cinzas e proteinas.
Também foram analisadas as propriedades fisicas do material vegetal seco quanto a:
densidade aparente, densidade compactada, fator de Hausner, indice de compressibilidade,
insolubilidade, solubilidade, fluidez e molhabilidade. Todas as analises foram realizadas em

triplicata.

3.3.1 Acidez

A andlise de acidez foi realizada conforme as normas descritas em IAL (2008). A
andlise da acidez total tituldvel foi determinada pela titulagdo da amostra com solucgdo 0,1
mol.L!' de hidréxido de sédio, utilizando-se como indicador uma solucdo alcodlica a 1% de
fenolftaleina, com acompanhamento do pH até 8,2, considerando desta forma que o 4cido
organico predominante, o dcido piravico, tenha sido titulado. Os resultados foram expressos

em g de 4cido pirtvico por 100g de amostra.

3.3.2pH

A determinacdo do potencial hidrogenionico (pH) foi realizada através de leitura direta
em um pHmetro previamente calibrado com solu¢des tampao de pH 4,0 e 7,0, segundo as

normas descritas em IAL (2008). Os resultados serdao expressos em unidades de pH.

3.3.3 Perda por dessecacao

A caracterizacdo pela determinacdo da perda por dessecacdo foi realizada pela
pesagem de 2,0 g do material vegetal seco e transferéncia para placas de Petri previamente
taradas, colocadas em estufa a 105 + 3°C por 24 h e pesadas até obten¢do de massa constante,
seguindo método descrito em IAL (2008). Os resultados de perda por dessecacdo foram
expressos em porcentagem ponderal, por meio da média de trés determinacdes, do teor de
dgua onde foram calculadas em base seca e base imida, de acordo com as Equagdes 3.1 e 3.2,

respectivamente.
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P
Y6 Xp =2 3.1)
t
o _ Puyo
A)Xb.u_ P_MS (3.2)

Onde:
Pr.0-peso da dgua eliminada (g);
P¢- peso total (g);

Pus- peso da massa seca (g).

3.3.4 Cinzas

As cinzas foram determinadas por incineracdo da matéria organica, segundo as normas
descritas em IAL (2008). Determinando-se a perda de massa do material seco submetido a
aquecimento em mufla a temperatura de 550°C, até massa constante. Os resultados foram

expressos em percentagem.

3.3.5 Proteinas

Foi realizada segundo o método de Kjeldahl descritas em IAL (2008), que se baseia no
aquecimento da amostra com 4cido sulfurico e catalizador para a digestdo até que o carbono e
o hidrogénio sejam oxidados. O nitrogénio da proteina € reduzido e transformado em sulfato
de amoénia e em nitrogénio amoniacal devido a destilacdo com hidréxido de sddio
concentrado. Para a andlise utilizou-se um digestor, um destilador e foi aplicado um fator de

6,25.

3.3.6 Densidade aparente

A densidade aparente foi realizada de acordo com a metodologia descrita por Souza et
al. (2010), com algumas adaptacdes. Foi pesado 1 g do material vegetal seco e posto em
proveta graduada de 10 mL, sem compactacdo, para determinacdo do volume total ocupado

pelo sélido. A densidade aparente foi calculada conforme Equacao 3.3.
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m
pu= 1 (3.3)

Onde:
Pa - densidade aparente;

m - massa do sélido, g;

V - Volume total, cm®.

3.3.7 Densidade compactada

Para determinacdo da densidade compactada, 1g do material vegetal seco foi
transferido para uma proveta graduada de 10 mL. O p6 foi compactado batendo-se
manualmente a proveta 50 vezes sobre a superficie de uma bancada sempre na mesma altura.

A densidade compactada foi calculada de acordo com Tonon (2009), conforme a Equacao 3.4:

m

pe= (3.4)

Onde:
Pc - densidade compactada;

m - massa da amostra em po, g;

Va- Volume da amostra em pé apds compactacio, cm?.

3.3.8 Fator de Hausner e o indice de compressibilidade

A partir das densidades aparente e compactada, determinou-se o fator de Hausner e o
indice de compressibilidade onde seguiu-se os critérios descritos de acordo com USP (2006),
onde o fator de Hausner (FH) consiste na razdo entre a densidade de compactacdo e a
densidade aparente. E o indice de compressibilidade (IC) foi calculado a partir dos valores
individuais de densidades de compactacdo e densidade aparente, conforme as Equagdes 3.5 e

3.6, respectivamente:

_pe
FH =~ (3.5)
[c=2"P (3.6)

pc
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Onde:
FH - fator de Hausner;

IC - indice de compressibilidade;

pc - densidade compactada;

Pa - densidade aparente.

3.3.9 Solubilidade e insolubilidade

A determinagdo da insolubilidade foi realizada segundo metodologia descrita por
Dacanal (2005), onde foi pesado 1 g do material vegetal seco em um bequer de 150 mL e
posteriormente foi adicionado 50 mL de dgua destilada. A mistura foi agitada por 1 min e em
seguida filtrada a vdcuo. O papel de filtro com o sobrenadante foi seco em estufa a 60 °C por
24 h. A equagdo 3.7 determina o percentual do material ndo solubilizado (INSOL.), sendo o
correspondente a parte solubilizada (SOL) a diferenca entre 100% e o percentual de

insoludveis, Equacao 3.8.

Ub
INSOL= 220+ UbS) 169 3.7)
mil
SOL= 100 % - INSOL (3.8)

Onde:
mi- massa da amostra (g);
my= massa da amostra seca (g);

Ubs= Umidade em base seca.

3.3.10 Fluidez

A fluidez foi avaliada segundo o método descrito por Bhandari et al. (1998), baseado
na medida do 4ngulo de repouso estdtico. O material foi despejado vagarosamente de uma
altura fixa através de um funil de vidro, de modo a formar na placa de Petri uma pilha conica.
A partir das medidas do raio da placa de recolhimento e da altura do cone formado pelo po,

foi determinado o angulo de repouso, de acordo com a Equagado 3.8

arctg[h/(2r)] = a (3.8)
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Onde:
o - angulo de repouso;
h - altura do cone, cm;

r - raio da base, cm.

3.3.11 Molhabilidade

Para a determinagao do tempo de molhabilidade, foi utilizado o método proposto por
Lannes e Medeiros (2003), com algumas modificagdes. Esse método consistiu em depositar 1
g de amostra sobre 100 mL de dgua destilada a 25 °C, em um bécker de 250 mL, sem agitacao

e determinar visualmente o tempo necessdrio para que todas as particulas se molhem.
3.4 Planejamento fatorial para extracao

Na Tabela 3.1 estdo expostos os niveis reais e codificados das varidveis independentes
de entrada. Para andlise de regressdo ndo linear dos dados experimentais, foi utilizado um
planejamento fatorial 2° com duas repeticdes no ponto central (nivel 0) seguida de replicata,
onde a mesma foi utilizada devido instabilidade dos compostos analisados, uma vez que a
amostra foi coletada em diferentes €pocas do ano o que altera sua composicdo. Cada
experimento foi realizado em triplicata, na Tabela 3.2 encontra-se a matriz do planejamento

fatorial obtida pelo programa Statistica, versao 7.0.

Tabela 3.1 - Niveis reais e codificados das variaveis de entrada.

Niveis codificados

Niveis reais

-1 0 +1
Cs (%) 30 50 70
T (°C) 30 40 50
t (min) 30 75 120

Tabela 3.2. Matriz de planejamento fatorial 2* com 2 repeticdes no ponto central e replicata.

Experimentos Cs (%) Temperatura (°C) Tempo (minutos)
1 - (30) - (30) - (30)
2 +(70) - (30) - (30)
3 - (30) + (50) - (30)
4 +(70) +(50) - (30)
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5 - (30) - (30) + (120)
6 +(70) - (30) + (120)
7 - (30) + (50) + (120)
8 +(70) + (50) + (120)
9C 0 (50) 0 (40) 0 (75)
10C 0(50) 0 (40) 0 (75)
11 - (30) - (30) - (30)
12 +(70) - (30) - (30)
13 - (30) + (50) - (30)
14 +(70) + (50) - (30)
15 - (30) - (30) + (120)
16 +(70) - (30) + (120)
17 - (30) + (50) + (120)
18 +(70) + (50) + (120)
19C 0 (50) 0 (40) 0 (75)
20C 0 (50) 0 (40) 0 (75)

O planejamento fatorial utilizado neste trabalho teve como objetivo, avaliar a
influéncia das varidveis de entrada: concentracdo de solvente Cs (%), temperatura T (°C) e
tempo t (min), sobre as varidveis de resposta: teor de compostos fendlicos, flavonoides e
antocianinas, diminuindo desta forma, a quantidade de ensaios e consequentemente, o0 tempo e

custo empregado. Os valores estabelecidos foram baseados em estudos descritos no item 2.5.

3.5 Obtencao do extrato etanolico

Para o preparo do extrato etandlico foi seguida metodologia descrita por Muniz
(2012), com modificacdes devido a matéria-prima diferir do material em anélise.
Primeiramente foi pesado 3,0 g da amostra e adicionado 30 mL de etanol variando as
concentragdes entre 30, 50 e 70%, em seguida a extrag@o foi conduzida em banho maria, nas
temperaturas de 30, 40 e 50 °C, com tempos de 30, 75 e 120 min, conforme estudos descritos

no item 3.4.
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Figura 3.3 - Fluxograma da metodologia para obtencdo da solucdo extrativa.

ApOs a extracdo, as solucdes extrativas foram filtradas utilizando coador de pano e em
seguida transferiu-se o filtrado para um baldao volumétrico de 50 mL aferindo o volume com
etanol na concentracdo correspondente ao experimento. Posteriormente as solucdes foram
concentradas mediante evaporacdo do solvente em estufa com circulagdo de ar. A solucdo
extrativa obtida foi acondicionada em frascos ambar com aluminio para auséncia da luz e sob
refrigeracdo em freezer a -18°C. Na figura 3.3, observa-se o fluxograma com metodologia

descrita anteriormente.

3.6 Caracterizacio da solucao extrativa

A solugdo extrativa do material vegetal (casca de cebola roxa) foi caracterizada quanto a:
compostos fenodlicos, flavonoides e antocianinas totais. As andlises foram realizadas em

triplicata.
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3.6.1 Quantificacao dos compostos fenélicos totais

A obtencdo do teor de compostos fendlicos totais foi realizada de acordo com método
descrito por Singleton e Rossi (1965), modificado por Nuutila et al. (2003), utilizando o
reagente Folin-Ciocalteau. Foram empregados extratos na dilui¢do 1:100 para todas as
amostras. Esses extratos foram diluidos em etanol 70% e a leitura da absorbancia foi medida
em espectrofotdmetro UV- VIS com A = 765 nm. Uma amostra em branco foi conduzida nas
mesmas condigdes, o cdlculo do teor de fendlicos foi realizado através da elaboracdo da curva
padrao com 4cido gilico em 5 concentragdes diferentes, obtendo-se que y= 0,0482x + 0,0512,
com R2= 0,99, os resultados dos compostos fendlicos totais foram expressos em miligramas

de equivalente de acido galico por 100g de material vegetal.

3.6.2 Quantificacio de flavonoides e antocianinas totais

Para determinagdo de flavonoides e antocianinas, seguiu-se a metodologia descrita por
Francis (1982), utilizando solugdo de etanol 95 % + HCL 1,5 N (85:15 v/v). A leitura das
amostras foi realizada em espectrofotdometro utilizando A= 374 nm para flavonoides e de A=
535 nm para antocianinas. O branco foi composto apenas da solu¢do de etanol 95 % + HCL
1,5 N (85:15 v/v). Onde o teor de antocianinas totais € determinador pela equagdo 3.9 e o teor

de flavonoides através da equagdo 3.10.

Antocianinas Totais em mg (100 g) ' = Absorbancia x fator de diluigao 3.9
g g = 932 (3.9)

. . 1 Absorbancia x fator de dilui¢do
Flavonoides Totais em mg (100 g) ~ = o6 (3.10)

O fator de diluigdo foi obtido utilizando o peso da amostra dividida pelo volume de

diluicao.
3.7 Analise estatistica

Os dados experimentais da caracterizacdo da solucdo extrativa, obtidos a partir do
planejamento experimental foram analisados estatisticamente através da ANOVA (anélise de
variancia) e do método de superficie de resposta, através do programa estatistico

STATISTICA® VERSAO 7.0.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Caracterizacao do material vegetal seco

A matéria-prima (cascas de cebola roxa), depois de higienizadas, desidratadas e
trituradas, constituiram o material vegetal seco que foi caracterizado fisico-quimicamente com
o objetivo de ampliar o conhecimento das propriedades da amostra. Por se tratar do residuo da
cebola, poucos sdo os dados na literatura que destacam sua composi¢cdo uma vez que grande
parte das pesquisas ressaltam apenas o estudo das principais partes desse vegetal.

Os resultados dos ensaios para determinacdo do pH, acidez tituldvel, perda por

dessecacdo em base umida e seca, cinzas e proteinas, constam na Tabela 4.1.

Tabela 4.1. Média dos resultados das andlises fisico-quimicas do material vegetal seco.

Ensaios de caracterizaci Média dos DP? Ccv*
saios de caracterizacao resultados (%)
pH 4,61 0,0153 0,3311
Acidez (% de éacido pirivico) 0,5521 0,0503 9,1161
Perda por dessecacdo (%Xb.u)1 6,6084 0,0879 1,2845
Perda por dessecagio (%Xb.s)* 7,4212 0,1530 2,0613
Cinzas (%) 8,7210 0,1665 1,9087
Proteinas (%) 3,0183 0,0242 0,8021

19%Xp.u- base timida; > %Xb s- base seca;® DP- desvio padrio;*CV - coeficiente de variacio.

De acordo coma Tabela 4.1, pode-se verificar um valor de pH pouco 4cido, esse
parametro trata-se de um dos principais fatores intrinsecos dos alimentos o que caracteriza
possivel crescimento de uma microbiota bastante variada. Todavia para que isso ocorra faz-se
necessario que uma série de outros fatores também torne o meio propicio para a multiplicagdo
dos microrganismos.

Tendo em vista que o alimento estudado se trata da cebola, vale salientar que uma das
principais caracteristicas desse vegetal estd relacionada aos fatores antimicrobianos naturais,
ou seja, em sua composi¢ao estdo presentes substancias que tem a capacidade de retardar ou
inibir a multiplicacdo microbiana.

A acidez tituldvel encontrada nas cascas de cebola roxa (material vegetal) encontra-se
um pouco superior ao resultado de Grangeiro et al. (2008) que avaliaram alguns atributos de

qualidade de diferentes gendtipos de cebola (Allium cepa L.), cultivados em Mossor6-RN e
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observaram valores para acidez total titulavel de 0,19 a 0,45 (% de 4cido pirtvico), tendo que
esse ultimo valor pertence a varidade de cebola BRS Cascata.

Berno (2013) desenvolveu um estudo com cebola crioula roxa minimamente
processada e verificou valores de pH que variam entre 5,428 e 4,287, a diferenciacdo entre os
mesmos no estudo desenvolvido estd relacionada com a temperatura, tipo de corte e dias de
armazenamento. Os resultados que mais se assemelham a este trabalho sdo os de 4,924 e
4,287, que foram obtidos com 15°C e 15 dias de armazenamento, respectivamente. Para a
acidez titulavel foi encontrado um valor de 0,327 % de écido pirtvico também com 15 dias.

Segundo Albuquerque et al. (2013), o pH trata-se de um indicativo de grande
importancia quando relacionado ao sabor de uma hortalica, em seu estudo foram analisadas
caracteristicas fisicas e quimicas em diferentes tecidos da planta da cebola roxa cultivada no
Sertdo Paraibano, onde para as folhas obtiveram-se um valor de pH= 4,46 em concordéncia
com o encontrando nesta pesquisa, com relacdo a acidez o valor mais aproximado foi o
encontrado nos bulbos da cebola com 0,31 % de 4cido pirtvico

Em comparacdo aos dados da literatura citados anteriormente pode-se verificar que o
valor de pH das cascas de cebola roxa possui similaridade com a polpa das cebolas podendo
atribuir uma boa indica¢do de qualidade organoléptica. O pH estd associado, assim como a
acidez, a concentracdo de dcidos organicos. Devido a esses compostos apresentarem acidez,
quanto mais elevado seu contetido, mais dcido fica e menor o pH. A acidez,expressa em
porcentagem de d4cido pirtvico, € relacionada com a pungéncia, uma vez que esta é
determinada pelo teor de d4cido pirtvico liberado enzimaticamente, quando ocorre o
rompimento da membrana (CHITARRA; CHITARRA, 2005;COSTA et al., 2011).

Ainda de acordo com a Tabela 4.1, verificam-se os teores de 4gua do material vegetal
em base umida ( %Xy ) € em base seca (%Xp.s). O teor de dgua determinado através da perda
por dessecacdo trata-se de um parametro de grande relevancia para o acompanhamento das
condi¢gdes que a matéria-prima se encontra. Esse fator € de suma importancia uma vez que
tem contribuicdo direta na proliferacdo de microrganismos e estd relacionado a diminui¢do da
taxa de respiracdo dos vegetais, reduzindo assim a velocidade das reacdes quimicas que
ocorrem nos mesmos. Sendo assim, a reducdo na quantidade de 4gua em matérias-primas
vegetais auxilia de forma positiva na manutencdo dos seus constituintes, bem como na
estabilidade de sua composicao.

O valor do teor de dgua de para base umida e para base seca encontrados foram

relativamente baixos sendo justificados devido ao processo de secagem sofrido pelo residuo
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vegetal antes da trituracdo. Santana (2015) elaborou pés de diferentes variedades de cebola e
analisou a composicdo centesimal das mesmas encontrando resultados para umidade de 7,98
% para cebola amarela e 9,46% para cebola branca. A cebola roxa analisada apresentou
8,91%, valor superior ao encontrado em ambas as bases deste trabalho. Um teor de dgua
menos elevado permite uma maior durabilidade desde material, podendo vir a ser utilizado em
diferentes produtos conferindo uma maior conservagao.

As cinzas ou residuo por incineracdo, quando presentes em altas taxas podem ser
associadas a uma maior concentracdo dos minerais, representando de forma genérica o
conteddo desses componentes na amostra. Todavia, nem sempre este residuo representa
apenas a matéria inorganica devido ao fato de que alguns sais podem sofrer volatilizacdo ou
redu¢do na temperatura utilizada nessa analise (550- 570 °C).

Benitez et al. (2011) no estudo de cascas de cebolas das variedades Recas e Figueres,
obtiveram um teor de cinzas em torno de 9,3 e 10,6 %, demostrando teores elevados em
concordancia com o estudo, ja Santana (2015), obteve um valor maximo de cinzas em pds
elaborados de cascas de cebolas brancas de 7,46% e de 6,55% para cebola roxa, inferior ao
encontrado nessa pesquisa. De acordo com o item 2.2 na Tabela Brasileira de Composi¢ao de
Alimentos — TACO (2011) pode-se verificar que na polpa crua de cebola encontra-se apenas
0,4 % de cinzas, tendo que na casca da cebola roxa obteve-se cerca de 20 vezes mais contetido
mineral.

Em termos de contetdo protéico o material vegetal analisado apresentou-se como
grande fonte de proteinas quando comparada a cebola crua. Constando com cerca de 2 vezes
mais. A TACO (2011) apresenta dados de composi¢do centesimal dos principais alimentos
consumidos no Brasil, dentre os produtos analisados pode-se destacar uma série deles que
possuem valores semelhantes ao conteudo proteico do material em andlise, como por
exemplo: agrido 2,7%; couve 2,9 %, leite de cabra 3,1% e brécolis com 3,6 %.

A verificacdo de uma possivel discrepancia nos resultados € justificada devido ao
conteddo das plantas variarem de acordo com os cultivares das mesmas, bem como a genética,
condi¢Oes climaéticas, localizagdo do plantio e o tipo de solo. Os resultados encontrados na
caracterizacdo do material vegetal revelaram que o residuo da casca de cebola roxa apresenta
um excelente potencial nutritivo para incrementacdio do mesmo em produtos destinados a
alimentacdo humana, como por exemplo, na panificacdo para elaboracdo de cookies, paes,
donuts, massas de pizzas, podendo ainda ser utilizado como tempero para saladas, carnes,

embutidos, na elaboracdo de queijos condimentados, dentre outros.
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Na Tabela 4.2 estdo inseridos os resultados médios dos parametros fisicos analisados

no material vegetal seco.

Tabela 4.2. Média dos resultados das andlises fisicas do material vegetal seco.

Ensaios de caracterizacao Média dos resultados
Densidade aparente (g/cm3) 0,1430 = 0,0041
Densidade compactada (g/cm3) 0,1688 + 0,0065
Fator de Hausner 1,1808 + 0,0565
Indice de compressibilidade 0,1518 +0,0403
Solubilidade (%) 15,2393 +£1,4160
Insolubilidade (%) 84,7607 + 1,4160
Fluidez (°) 12,1234 £ 0,3511

Molhabilidade (minutos) 01:32

A realizacdo das andlises fisicas permite uma maior explanacdo acerca de
caracteristicas que sdo de fundamental importancia para compreender o comportamento do
material vegetal estudado, tendo em vista sua aplicacdo seja na indudstria farmacéutica ou
alimenticia.

De acordo com a Tabela 4.2 o resultado encontrado para densidade aparente foi de
0,1430 g/cm? valor inferior, todavia aproximado ao encontrado por Dantas et al. (2009) ao
avaliarem pds de misturas de frutas, onde obtiveram resultados de 0,29 e 0,21 (g/ cm3) para as
duas formulagdes elaboradas. Esse pardmetro permite avaliar a razdo entre a massa do
material vegetal seco e o volume ocupado pelo mesmo considerando os espagos vazios.

Através do resultado encontrado foi possivel definir que trata-se de um material leve
que ocupa um volume significativamente maior quando comparado a polpas de fruta em po,
como pode ser observado através dos valores encontrados por Oliveira, Figueiredo e Queiroz
(2006) que obtiveram densidades aparentes de 1,1923 (g/ cm3) e 1,3806 (g/ cm?3), ja
Domingues et al. (2002) ao analisarem o suco de abacaxi obtiveram valores que variaram de
0,55 a 0,62 g/cm3 e Francisoni et al. (2002) ao estudarem as propriedades fisicas do suco de
maracuji encontraram densidades aparentes entre 0,38 e 0,57 (g/cm3).

A densidade compactada permite determinar quando o volume verificado desconsidera
os demais espagos vazios, o valor encontrado nessa andlise quando comparado ao estudo

desenvolvido por Dantas et al. (2009) apresentou proximidade aos seus resultados que foram
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de 0,40 g/cm? para a formulacao 01 e 0,33 g/cm3 para a formulacao 02.

Para a determinagdo do fator de Hausner foi encontrado um valor de 1,1808, onde
segundo a classificacdo do fluxo dos materiais descrita na United States Pharmacopeia (2007),
quando o mesmo se apresenta entre 1,12 - 1,18, o material estudado € classificado com um
fluxo bom. Ainda pode-se relacionar o nimero de Hausner com o efeito das forcas coesivas
de sdlido particulado, verificando que materiais que possuem valores para o Ndmero de
Hausner superiores a 1,4 sao classificados como coesivos, enquanto que 0s que apresentam
valores inferiores a 1,25 sdo enquadrados como de f4cil escoamento (DANTAS et al., 2009).

O indice de compressibilidade encontrado foi de 0,1518, esse parametro esta
relacionado a capacidade de empacotamento do p6. De acordo com a Farmacopéia Americana
o indice de compressibilidade e a propor¢do ou razdo de Hausner sio empregados como
indicadores de compressibilidade e do grau de interacdo entre as particulas.

Quando relacionado o indice de compressibilidade em percentual (15,18%) a
classificacdo da caracteristica do p6 também insere-se na denominacdo de bom. De acordo
com a literatura valores superiores a 0,20 caracterizam materiais com empacotamento mais
estdveis dificultando a capacidade de escoamento, sendo o valor encontrado nesse estudo
inferior ao estabelecido anteriormente classifica-se o material vegetal seco como de fécil
fluidez.

Os valores encontrados para solubilidade e insolubilidade descritos na Tabela 4.2,
quando equiparados a pesquisa desenvolvida por Endo et al. (2007) na anélise da vida de
prateleira do maracujd em pd mostraram-se em discrepancia uma vez que foram obtidos
valores de solubilidade de 94,44 (5,56% insolubilidade) a 97,99 (2,01% insolubilidade).
Guimardes et al. (2008) ao analisarem o concentrado protéico de améndoas de baru,
encontraram solubilidade abaixo de 75%. Todavia, mesmo com os resultados obtidos nesse
trabalho se encontrarem abaixo dos descritos anteriormente, ressalta-se que o material vegetal
em estudo se trata de um componente ndo utilizado comumente como parte comestivel. Sendo
assim, um dos objetivos desse trabalho foi conduzir de forma satisfatéria a melhor
solubilidade dos compostos bioativos presentes através da incorporacdo do estudo das
melhores condi¢des de extracdo dos mesmos.

A fluidez de sdlidos determinada através do angulo de repouso € util para se obter
informacdes sobre o escoamento do material estudado. De acordo com a United States
Pharmacopeia os critérios de avaliagdo para propriedades do fluxo a partir do angulo de

repouso, que foi de aproximadamente 12°, o que caracteriza o material vegetal como excelente



41

por classificar-se com angulo inferior a 30°. Shittu; Lawal (2007) afirmaram que sélidos
particulados com até 35° de angulo de repouso possuem boa fluidez, os de 35 a 45° possuem
coesividade fraca, os de 45 a 55° apresentam coesividade e os acima de 55° sdo muito
COesivos.

Segundo Lannes; Medeiros (2003), algumas industrias utilizam o teste de
molhabilidade por ser um ensaio simples que ird fornecer o tempo necessdrio para que um
determinado p6 seja absorvido por um liquido. O teste de molhabilidade realizado no material
vegetal seco obteve um resultado de 1min 32 s, no estudo realizado por Lannes; Medeiros
2010, foram realizados testes de molhabilidade em substitutos do cacau e obtiveram tempos
que variaram entre 1:03 e 7:55, sendo que o Aroma de Cacau apresentou o tempo de 01:28
resultado bem préximo ao do estudo em questao.

Ainda segundo Lannes; Medeiros (2003), mesmo que o tempo méaximo para um
produto se molhar por completo possa tratar-se de uma arbitrariedade, considera-se com uma
boa molhabilidade amostras que se encontram com 90% ja mergulhadas em até 5 min, sendo

assim o material vegetal seco atende esse parametro.

4.2. Caracterizacao da solucao extrativa

4.2.1 Analise das solucgoes extrativas através do planejamento experimental

A andlise dos resultados obtidos para concentracdo de solvente (Cs), temperatura e
tempo foi realizada através de métodos estatisticos, utilizando-se o software Statistica 7.0, de
acordo com o planejamento fatorial 2* e 2 repeticdes do ponto central (10 ensaios), com
replicate (10 ensaios), totalizando 20 experimentos, realizados em triplicata.

Na Tabela 4.3, verificam-se os resultados encontratos ao serem analisados
quantitativamente a influéncia da varidveis de entrada sobre as respostas para extracao

hidroalcodlica.

Tabela 4.3 - Matriz de planejamento fatorial 23 + 2 repeticdes no ponto central com replicata

e media dos resultados dos experimentos nas solucdes extrativas.
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Compostos
Ensaios Cs Temperatura Tempo fendlicos Flavonoides  Antocianinas
(%) (°C) (minutos) (mg EAG.100 g (mg.100 g1) (mg.100 g1)
1 - (30) - (30) - (30) 1968,8797 78,3289 11,2016
2 +(70) - (30) - (30) 7134,8548 240,2088 24,4399
3 - (30) + (50) - (30) 3493,7759 406,0052 43,7882
4 +(70) + (50) - (30) 6906,6390 221,9311 18,3299
5 - (30) - (30) + (120) 8369,2946 121,4092 19,3483
6 +(70) - (30) + (120) 7414,9378 236,2923 25,4582
7 - (30) + (50) + (120) 3161,8257 50,9134 11,2016
8 +(70) + (50) + (120) 55477178 400,7833 35,6415
9C 0 (50) 0 (40) 0(75) 3172,1992 342,0365 32,5865
10C  0(50) 0 (40) 0(75) 5298,7552 152,7415 17,3116
11 - (30) - (30) - (30) 1917,0124 84,8564 13,2383
12 +(70) - (30) - (30) 6564,3154 240,2088 24,4399
13 - (30) + (50) - (30) 2165,9751 412,5326 44,8065
14 +(70) + (50) - (30) 6242,7386 221,9321 18,3299
15 - (30) - (30) + (120) 8141,0788 124,0209 19,3483
16 +(70) - (30) + (120) 6834,0249 236,2924 23,4215
17 - (30) + (50) + (120) 3462,6556 50,9138 11,2016
18 +(70) + (50) + (120) 5423,2365 402,0887 34,6232
19C 0(50) 0 (40) 0(75) 3483,4025 344,6475 32,5866
20C  0(50) 0 (40) 0(75) 5174,2739 154,0470 17,3116

De acordo com a Tabela 4.3 os resultados encontrados para o teor de compostos

fendlicos variam de 1.917,01 mg EAG (100 g)' no ensaio 11 a 8.369,29 mg EAG (100 g)! no

ensaio 5, para a determinagdo de flavonoides obtive-se valores entre 50,9134 mg (100g)™" no

ensaio 7 e 412,5326 mg (100g)"! no ensaio 13, j4 para quantificacdo de antocianinas os

resultados obtidos variam de 11,20 mg (100g)™! no extrato 1 a 44,80 mg (100g)"! no extrato

13.

Os resultados encontrados para compostos fenodlicos totais quando comparados a

estudos realizados por Nuutila et al. (2003) em cebolas vermelhas torna-se em média 10 vezes

superior ao resultado encontrado de 207,5 mg EAG (100 g)!. Esse aumento foi semelhante ao

do experimento desenvolvido por Veber et al. (2015), que ao realizar um estudo sobre esses
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componentes em extratos de folhas de jamboldo obtiveram cerca de 237,52 mg EAG (100g).
Todavia, Fonseca et al. (2015) ao determinarem os compostos fendlicos em mirtilos com
diferentes extratores, obtiveram um resultado de 1.117 mg EAG (100 g)'l, valor aproximado,
entretanto ainda inferior ao encontrado neste estudo.

A determinacdo dos compostos fenodlicos trata-se apenas de um indicativo de sua
concentracdo, uma vez que ndo existe um método analitico que seja capaz de determinar com
precisdo todo o conteido fendlico presente nas hortalicas, os mesmos constituem uma grande
classe de fitoquimicos com estruturas quimicas muito diversas. Dessa forma, os pesquisadores
tém realizado a extragdo desses componentes utilizando vdrios solventes isolados ou
misturados e avaliando o melhor solvente extrator (SOUSA, 2011).

Lima et al. (2000) conduziram um estudo para determinar o teor de antocianinas em
acerolas de algumas variedades e como resultado obtiveram teores de 14,06 mg (100g)™! para
selecio Coopama e 45,76 mg (100g)™! para selecdo de Barbados, apontando semelhanca entre
os valores encontrados neste trabalho, o que deve-se ao fato da coloracdo vermelha da acerola
madura ser decorrente da presenca de antocianinas. Texeira et al. (2008) avaliaram os teores
de 10 fontes potenciais de antocianinas, onde dentre elas pode-se destacar: o repolho roxo
24,36 mg (100g)!, morango 21,69 mg (100g)"!, acai 21,23 mg (100g)!, roma 12,67 mg
(100g)!, sendo o material vegetal analisado nesse estudo foi superior em até 4 vezes mais que
0 roma.

Os resultados descritos na Tabela 4.3, ainda fornecem dados importantes, ao se
comparar a variagao (do minimo ao maximo) do componente concentragdo de solvente (Cs)
aos valores minimos de temperatura (T) e tempo (t) permitindo verificar que o ensaio 2
apresentou 72,40% mais compostos fendlicos do que o ensaio 1, para os pardmetros de
flavondides totais e antocianinas, observando-se aumentos de 67,41% e 54,17%,
respectivamente.

Ainda relacionando a variagdo do parametro (Cs) aos valores maximos de temperatura
e tempo tem-se 0 aumento para todos os teores quando comparados os ensaios 7 e 8, com
proporcoes de 43,00% para compostos fendlicos, 87,30% para flavonoides e 68,57% para
antocianinas, tendo assim que o aumento das varidveis (temperatura e tempo),
proporcionaram uma reducdo no contetido fendlico extraido. Logo, o aumento da Cs
favoreceu positivamente para melhor extracdo dos compostos fendlicos, e, dos flavonoides e
antocianinas em menores quantidades.

O fato do aumento das proporcdes extraidas de flavonoides e antocianinas ser menos
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significativo do que o obtido para compostos fendlicos totais € justificado devido a
solubilidade em dgua dessas substancias fendlicas que podem aparecer livres ou na forma de
glicosideos. Os poliglicosidios quando presentes nos compostos fendlicos torna-os mais
soliveis em dgua e pouco soltiveis em solventes organicos apolares. A posi¢do do aglicar na
estrutura fendlica influi na solubilidade e em outras propriedades fisico-quimicas. Sendo
assim, os compostos fendlicos apresentam uma grande variedade de solubilidade e
estabilidade (ANTOLOVICH; PRENZLER; RYAN, 2000). J4& os flavonoides sdo de peso
molecular médio-baixo, sendo a maior parte dos flavonoides constituida de compostos
hidrossoldveis, extraidos com mais facilidade em solugdes aquosas. Dessa forma, o aumento
da Cs diminuiu a proporcdo de dgua na solugdo extrativa e ocasionou reducdo na extragao dos
flavonodides e consequentemente das antocianinas.

Segundo dados da Tabela 4.3 a variagdo da temperatura quando relacionada aos
valores minimos de Cs e t indica um aumento de 43,65% quando relaciona o ensaio 1 e 3 para
andlise de compostos fendlicos de 80,71% para flavondides e de 74,42% para antocianinas.
Para os valores mdximos verificou-se aumentos de 41,04% e 28,57% para flavonoides e
antocianinas respectivamente, entre os ensaios 6 e 8, todavia para o parametro compostos
fendlicos foi observado um decréscimo de 25,18%.

O aumento da temperatura proporcionou melhores teores de extracdo para as andlises
de flavondides e antocinaninas quando relacionada a intervalos de tempo menores, sendo
justificado pelo tempo x temperatura, onde os mesmos devem ser inversamente proporcionais.
Todavia, essa diminuicdo dos compostos fendlicos durante o aumento da temperatura pode ser
atribuida a ligacao dos polifendis com outros compostos presentes em suas ramificacdes, bem
como ao maior tempo de operagao.

Ao relacionar a variagdo do tempo aos resultados minimos de Cs e T, nota-se o
aumento de todos os parametros analisados com 76,47, 35,48 e 42,11%, para compostos
fendlicos, flavonoides e antocianinas. Quando comparado esse fator aos dados maximos tem-
se aumentos de 44,63% para flavonoides e 48,57% para antocianinas, ¢ decréscimo de
19,68% no conteudo fendlico.

A avaliacdo comparativa dos pardmetros analisados presentes no material vegetal em
estudo demonstrou que devido a variac¢do da solubilidade desses componentes deve-se atribuir
como melhor extrato o extrato 2 por ter sido aquele que propiciou elevados teores extraidos
para todos os parametros analisados mantendo as condi¢des minimas de tempo e temperatura.

Todo o conteido anteriormente discutido torna-se mais evidente a seguir quando
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ilustrado graficamente por meio das superficies de respostas.

4.3 Analises Estatisticas

A andlise dos efeitos das varidveis independentes: concentragdo de solvente,
temperatura e tempo, sobre as varidveis dependentes: compostos fendlicos, flavonoides e
antocianinas foram avaliados mediante andlise por planejamento fatorial, cada resposta foi
avaliada separadamente com um nivel de confianca de 95%, utilizando o programa Statistica

versao 7.0.

4.3.1 Analise dos efeitos e da regressao dos modelos estatisticos para compostos fenélicos

O modelo codificado estd apresentado na Equagdo 4.1, com os coeficientes

estatisticamente significativos em negrito.

CF=5093,88 + 2423,50 Cs — 1492,48 T + 1495,07 t + 535,53 Cs T — 1902,23 Cs t — 1798,50
Tt 4.1)

A Figura 4.1 representa o efeito das varidveis independentes sobre o teor de compostos
fendlicos totais através do gréfico de Pareto. Nota-se que a Cs foi a varidvel mais influente,
apresentando um efeito positivo, ou seja, com o aumento da Cs aumenta o teor fendlico
extraido.

Verifica-se também que a interacdo entre as varidveis Cs x Tempo, Temperatura x
Tempo foram significativas, mesmo mostrando uma tendéncia negativa. Os componentes
Tempo e Temperatura ainda que significativos tiveram efeitos opostos, sendo que o aumento
da Temperatura influenciou de forma negativa e o Tempo efeito positivo sobre essa varidvel.
A interacdo Cs x Temperatura embora ndo significativo teve influéncia positiva no processo

de extracao.
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-3,73426

Cs x Tempo t

Temperatura x Tempo t -3,53062

Tempo 2,93497

Tempertaura -2,92988

Cs x Temperatura 1,051295

p=,05

Figura 4.1- Gréafico de Pareto para compostos fendlicos totais.

Na Tabela 4.4, € descrita a andlise de variancia do teor de compostos fendlicos das

amostras de extratos hidroalcodlicos que determina a significancia estatistica do modelo.

Tabela 44 — ANOVA para o teor de compostos fendlicos. Efeito da concentracdo de

solvente, temperatura e tempo.

Fonte de Soma de Graus de Quadrado -
cal
Variacao Quadrados Liberdade Médio
Regressao 69903709,3671 6 11650618,23 11,2246
Residuos 13493372,9404 13 1037951,76
Total 83397082,3075 19

% variacdo explicada (R?) = 83,82%; Fe.13. 005 = 2,92.

O resultado do coeficiente de correlagdo entre as respostas observadas e os valores

preditos pelo modelo estatistico ajustado aos dados é de 83,82%. Com relacdo ao teste F,

observa-se que a razao entre 0 Fcaculado € O Fubelado € de 3,8440 confirmando que o modelo

ajustado € de estatisticamente significativo, porém nao € preditivo.

Nas Figuras 4.2 (a), (b), (c) observa-se o comportamento das varidveis concentracdo de

solvente, temperatura e tempo em relacio ao teor de compostos fendlicos.
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Figura 4.2 (a) — Superficie de resposta para teor de compostos fendlicos com interacio entre
CseT.
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Figura 4.2 (b) — Superficie de resposta para teor de compostos fendlicos com interacdo entre
Cset.
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Figura 4.2 (c¢) — Superficie de resposta para teor de compostos fendlicos com interagdo entre
Tet.

Verifica-se na Figura 4.2 (a) que o aumento da concentracio de solvente associado a
diminuicdo da temperatura favoreceu para maior extragdo dos compostos fendlicos, isso
acontece devido os compostos fendlicos serem termoldbeis e sofrerem degradagdo com o
aumento da temperatura afetando na extragao.

Na Figura 4.2 (b) o aumento de ambas as varidveis (Cs e tempo) tiveram influéncia
positiva no aumento do teor fendlico. Esse crescimento também fica evidente na figura 4.2 (c)

ao aumentar o tempo de extragdo e diminuir a temperatura.

4.3.1 Analise dos efeitos e da regressao dos modelos estatisticos para flavonoides totais

O modelo codificado estd apresentado na Equagcdo 4.2, com os coeficientes

estatisticamente significativos em negrito.

F= 226,1097 + 108,8446 Cs + 100,6854 T — 35,4112 t — 27,2520 Cs T + 123,2050 Cs t —
54,0144 Tt 4.2)

A Figura 4.3 representa o efeito das varidveis independentes sobre o teor de
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flavonoides totais através do grifico de Pareto. Nota-se que a Cs foi a varidvel mais influente,
apresentando um efeito positivo, bem como a interac@o entre a Cs e a Temperatura. Verifica-
se também que a interacdo entre as varidveis Cs x Tempo, Temperatura x Tempo e a varidvel
Tempo, tiveram uma tendéncia negativa. O componente Temperatura embora ndo
significativo teve influéncia positiva no processo de extracdo de flavonoides, o aumento do

mesmo proporcionou uma melhor extracao.

Cs x Temperatura

Cs

Temperatura

Temperatura x Tempo -1,10812

Tempo -,726473

Cs x Tempo -,5569083

Figura 4.3 — Gréfico de Pareto para flavonoides totais.

p=,05

Na Tabela 4.5 esta descrita a analise de variidncia do teor de flavonoides totais das

amostras de extratos hidroalcodlicos que determina a significancia estatistica do modelo.

Tabela 4.5 — ANOVA para o teor flavonoides. Efeito da concentracio de solvente,

temperatura e tempo.

Fonte de Soma de Graus de Quadrado P
cal
Variacao Quadrados Liberdade Médio
Regressao 168313,3619 6 28052,23 2,9516
Residuos 123551,0587 13 9503,93
Total 291864,4206 19

% variacdo explicada (R?) = 57,67%; Fe.13: 005 = 2,92.

O resultado do coeficiente de correlagdo entre as respostas observadas e os valores
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preditos pelo modelo estatistico ajustado aos dados é de 57,67%. Com relagcdo ao teste F,
observa-se que a razdo entre 0 Fealculado € O Frabelado € de 1,0108 confirmando que o modelo
ajustado € de estatisticamente significativo, porém nao é preditivo.

Nas Figuras 4.4 (a), (b), (c) observa-se o comportamento das varidveis concentra¢ao

de solvente, temperatura e tempo em relacdo ao teor de flavonoides.

LSS
S
255
&
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Figura 4.4 (a) — Superficie de resposta para teor de flavonoides com interacdo entre Cs e T.

De acordo com a figura 4.4 (a) pode-se observar que os componentes Cs e
Temperatura influenciaram positivamente no processo de extracdo, como descrito
anteriormente no item 4.2.1. A Figura 4.4 (b) estabelece a relacdo entre Cs e tempo onde
pode-se observar que o aumento no tempo de extragdo bem como na Cs favoreceu a extragcao
dos flavonoides, ja na Figura 4.4 (c) evidencia que o aumento da temperatura utilizada deve

ser associado com a reducdo no tempo da extracdo desses componentes.
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Figura 4.4 (b) — Superficie de resposta para teor de flavonoides com interacio entre Cs
et.
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Figura 4.4 (c) — Superficie de resposta para teor de flavonoides com interacdo entre T e
t.
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4.3.3 Analise dos efeitos e da regressao dos modelos estatisticos para antocianinas

O modelo codificado estd apresentado na Equacdo 4.3, com os coeficientes

estatisticamente significativos em negrito.

A=23,9307 +3,8187 Cs +7,12831 T —2,2912 t — 4,8371 Cs T + 10, 6925 Cs t —5,8554
Tt (4.3)

A Figura 4.5 representa o efeito das varidveis independentes sobre o teor de
antocianinas através do gréfico de Pareto. Verifica-se que a interacdo entre as varidveis
Cs x Tempo foi significativa e positiva. Tem-se ainda que as outras interacdes e
varidveis ndo apresentaram significancia. Os componentes Cs e Temperatura ainda que

nao significativos tiveram efeitos positivos e o tempo comportamento distinto.

Cs x Tempo 2,37194

Temperatura 1,581294

Temperatura x Tempo -1,29892

Cs x Temperatura -1,07302

Cs | ,8471218

Tempo -,508273

p=,05
Figura 4.5 — Gréfico de Pareto para antocianinas.

Na Tabela 4.6 estd descrita a andlise de variancia do teor de antocianinas das
amostras de extratos hidroalcodlicos que determina a significancia estatistica do

modelo.
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Tabela 4.6 — ANOVA para o teor de antocianinas. Efeito da concentracao de solvente,

temperatura e tempo.

Fonte de Soma de Graus de Quadrado .
cal
Variacao Quadrados Liberdade Médio
Regressao 970,6281 6 161,77 1,9902
Residuos 1056,6988 13 81,28
Total 2027,3269 19

% variagdo explicada (R?) = 47,88%; Fe.13; 005 = 2,92.

O resultado do coeficiente de correlacdo entre as respostas observadas e os

valores preditos pelo modelo estatistico ajustado aos dados é de 47,88%. Com relacdo

ao teste F, observa-se que a razdo entre 0 Fcalculado € 0 Frabelado € de 0,6816 estabelecendo

que o modelo ajustado ndo € estatisticamente significativo nem preditivo.

O aproveitamento do material vegetal seco, proveniente da casca de cebola roxa,

¢ visivelmente promissor, uma vez que se trata de um residuo rico em componentes

essenciais a alimentagdo humana com grandes proporcdoes de compostos bioativos

extraidos que podem ser incorporados na industria alimenticia e farmacéutica.
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5 CONCLUSOES

Diante do exposto, pode-se concluir que:

- Quanto a caracterizagdo fisico-quimica do material vegetal seco, pode-se
comprovar que o mesmo apresenta elevados teores nutricionais quando comparado a

cebola crua podendo ser incorporado na dieta humana como um alimento funcional.

- A andlise das propriedades fisicas do material vegetal seco revelou que embora
apresentando uma baixa solubilidade, os componentes analisados permitiram classificar

o material como leve, de boa fluidez e compressibilidade, e, de excelente escoamento.

- A concentracdo de solvente é um fator limitante para as condi¢des de extracdo,
ou seja, influencia diretamente nas propor¢des de compostos bioativos que conseguem

ser extraidos.

- O aumento da concentracdo de solvente proporciona extragdo mais
significativa para compostos fendlicos do que para flavonoides e antocianinas, mesmo

havendo aumento das propor¢des de ambos.

- A temperatura quando associada a extracdo de compostos fendlicos influéncia
de forma negativa com seu aumento, todavia esse comportamento causa efeito distinto

para flavonoides e antocianinas.

- O maior tempo de extracdo influencia de forma positiva no teor de compostos

fenolicos.

- O aumento da temperatura deve ser associado a redu¢do no tempo de extragao

para maior obteng¢do dos teores de flavonoides e antocianinas.

- Em relacdo as substincias bioativas extraidas, o material vegetal estudado
apresentou no extrato 2 uma extracdo satisfatéria com teores elevados para todos os

parametros analisados.
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