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RESUMO - A composicdo e qualidade de fitoquimicos estdo diretamente
ligadas a forma de extragdo utilizada em sua obtencdo. Industrialmente uma série
de técnicas é empregada para este fim e as mais comuns sdo as que utilizam
solventes orgénicos associados ao aumento de temperatura do sistema. Estas
técnicas podem degradar compostos e ainda apresentar resquicios de solvente no
produto final. O objetivo deste estudo foi avaliar os perfis fitoquimicos do
extrato de polpa de macaiba (A. aculeata) obtidos convencionalmente por meio
de extracdo em Soxhlet e com o equipamento ASE 350 (Accelerated Solvent
Extractor) utilizando hexano como solvente, e também por via supercritica
utilizando CO,. A extracdo supercritica (ESC) foi conduzida com presséo fixa
em 100 bar e temperatura de 40°C. Os perfis foram obtidos por cromatografia
gasosa e a maior seletividade do CO, foi comprovada.

1. INTRODUCAO

Geralmente, 0 processo de obtencdo de bioativos de matrizes vegetais envolve uma
série de etapas, por meio das quais se realiza a separacdo das substancias de interesse.
Convencionalmente, as técnicas de extragdo e fracionamento de extratos vegetais
apresentam pontos desfavoraveis, como o uso de elevadas temperaturas, presenca de
residuos toxicos no produto final e a possibilidade de contaminacdo ambiental. Atualmente,
0 maior rigor das leis ambientais aliado a demanda de produtos de melhor qualidade, tem
impulsionado a busca por tecnologias diferenciadas.

De acordo com Santos (2012), dentre os novos métodos de extracdo apresentados em
literatura, o que utiliza fluido supercritico tem se tornado foco de estudos pelas vantagens
apresentadas quando comparado a outras técnicas, destacando-se 0 uso de temperaturas
brandas e a completa separacdo do soluto/solvente obtida pela simples descompressdo do
sistema. Neste contexto, o uso de fluidos supercriticos nos processos mencionados é uma
alternativa promissora, sobretudo nas industrias de alimentos, farmacéutica e de quimica
fina, onde a busca por produtos de maior valor agregado é incessante.

Nos processos de extracdo supercritica a matriz vegetal de interesse € inserida em um
extrator onde circula uma corrente de fluido supercritico (solvente) em condigdes de
pressdo, temperatura e vazdo determinadas. Ao se difundir pelo leito, o fluido extrai 0s
componentes solubilizaveis. Nas ultimas décadas, as atividades de pesquisa sobre extratos
vegetais tém voltado a sua atencgéo para a utilizacdo do referido processo, especialmente com
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a utilizacdo de didxido de carbono (CO,). Cabe ressaltar que o CO; é inerte, ndo toxico, ndo
inflamavel e ainda possui baixo custo (Del Valle et al., 2005).

A macaiba é uma palmeira nativa das florestas tropicais apresentando grande disperséao
em quase todo o territdrio brasileiro. Do seu fruto pode-se explorar tanto a polpa como a
améndoa. Segundo Owen et al. (2000), o perfil de &cidos graxos do Oleo da polpa é
composto principalmente de monoinsaturados, apresentando aproximadamente 73% de
acido oleico. Devido a grande quantidade de acidos graxos monoinsaturados apresentados, o
Oleo da polpa da macaiba assemelha-se ao azeite de oliva, despertando o interesse dos
pesquisadores, ja que possui componentes importantes no auxilio de doencas
hiperlipidémicas, cardiovasculares e inflamatorias. Além disso, na polpa de macaiba séo
encontradas concentracfes elevadas de carotenoides, 0s quais sdo responsaveis pela sua
coloracdo laranja (Rodriguez-Amaya et al., 2008).

Neste trabalho investigaram-se os perfis fitoquimicos de acidos graxos presentes nos
extratos da polpa de macaiba resultante dos processos via fluido supercritico, a Soxhlet e
com emprego do equipamento ASE 350. Os perfis foram obtidos por meio de cromatografia
gasosa (CG).

2. MATERIAL E METODOS

Os frutos de macaiba sdo provenientes da regido metropolitana do Recife (PE) e
foram pesados e despolpados. As polpas foram dispostas sobre uma camada de papel pardo,
formando uma Unica camada e submetidas a secagem em estufa (Luca-82/480) com
circulacdo forcada de ar. As amostras foram secas por aproximadamente 24 h a 50°C. Em
seguida, foram resfriadas em dessecador, acondicionadas em recipientes plasticos e
armazenadas em freezer comercial até 0 momento dos ensaios.

2.1 Extracao a Soxhlet

Aproximadamente 30g da polpa seca e moida da macaiba foram acondicionadas em
cartuchos previamente tarados e submetidas a extragdo por meio de Soxhlet (Figura 1)
utilizando hexano como solvente. A temperatura utilizada foi de aproximadamente 90°C e a
extracdo foi realizada por um periodo total de 4 horas. Ao fim da extracdo, o solvente foi
evaporado por meio de rotoevaporador. O extrato foi recolhido em frascos ambar e mantido
em freezer a temperatura de -18°C até o momento da cromatografia.

Figura 1 — Extragdo a quente com o uso de Soxhlet.
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2.2 Extracao Utilizando o ASE 350

Cerca de 30 g da polpa seca e moida da macaiba foram homogeneizadas com 15 g de
terra diatoméacea. A finalidade desta mistura foi facilitar a transferéncia de massa dentro do
extrator e ainda impedir que a matriz vegetal fosse carreada pelo solvente. Essa mistura foi
compactada dentro de um extrator de 14 cm de altura e didmetro aproximado de 3 cm. O
extrator foi inserido no equipamento ASE 350 (Figura 2) e as extracOes realizadas a
temperatura ambiente por cerca de 20 min. O solvente foi evaporado por meio de
rotoevaporador e os extratos obtidos foram acondicionados em frascos &mbar e mantidos sob
-18°C de temperatura até 0 momento da realiza¢do da cromatografia gasosa.

Figura 2 — Equipamento ASE 350.

2.3 Extracéo Supercritica

Utilizou-se um equipamento de ESC (Figura 3) acoplado a um cilindro de CO, com
tubo pescador. Aproximadamente 40 g da amostra da polpa seca e moida da macaiba foram
compactadas no interior de um extrator encamisado. O experimento foi realizado a uma
temperatura constante de 40°C e presséo fixada em100 bar. O extrato foi recolhido frasco
ambar e acondicionado a temperatura de -18°C.

Figura 3 — Equipamento de Extracéo Supercritica.
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2.4. Metodologia Analitica

O desenvolvimento do método quantitativo de analise por meio de CG foi realizado
por padronizacdo externa com o uso de padrdo comercial de FAME (Sigma/USA).
Aproximadamente 0,5uL das amostras obtidas por meio das técnicas descritas anteriormente
foram injetadas em cromatografo a gas modelo GC-17A (Shimadzu). A coluna utilizada foi
DB-5MS 30m x 320 um x 0.25 pum (Agilent Technologies). A temperatura inicial do forno
foi de 150°C, com uma isoterma de 4 min (rampa de 4 °C/min até temperatura final de 280
°C) e uma isoterma de 280 °C durante 5 min. A razdo de Split foi de 100 e helio foi utilizado
como gés de arraste a uma vazao de 2,0 mL.min™. As temperaturas do injetor e do forno
foram programadas para 300°C e 150°C, respectivamente. O Fluxo de hidrogénio foi de 30
mL/min, fluxo de ar de 400 mL/min e o fluxo de complementacéo (N,) de 25 mL/min.

As amostras foram submetidas a uma derivatizacdo de acidos graxos esterificados e
livres por método de destilacdo mista em meio alcalino seguido de um acido de Lewis.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

As amostras derivatizadas foram submetidas a cromatografia gasosa. Na Figura 4 é
apresentado o cromatograma do 6leo extraido via Soxhlet utilizando hexano como solvente.
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Figura 4 — Perfil cromatografico da amostra extraida a Soxhlet.

Nas figuras 5 e 6 € apresentado o perfil cromatografico dos acidos graxos constituintes
das amostras extraidas com o ASE 350 e por via supercritica, respectivamente.
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Figura 5 — Perfil cromatografico do extrato via ASE 350.
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Figura 6 — Perfil cromatografico do extrato via fluido supercritico.
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4. CONCLUSAO

Ao fim deste estudo qualitativo pode-se inferir que na analise dos perfis
cromatograficos dos extratos provenientes de diferentes técnicas de extracdo, percebeu-se
que o extrato via fluido supercritico apresentou um nimero maior de picos, indicando que a
técnica de extracdo utilizada preservou os componentes da polpa de macaiba e comprovando
a maior seletividade do CO,.
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