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RESUMO - O presente trabalho teve como objetivo avaliar o efeito das varidveis de
processo na condugdo da extragdo assistida por ultrassom do 6leo de sementes de chia,
bem como o perfil de acidos graxos do extrato obtido. Os experimentos avaliam
diferentes solventes para extrac¢do, sendo que os rendimentos obtidos com n-hexano e
acetato de etila ndo apresentam diferencas significativas (p>0,05). Na avaliagdo do
efeito das varidveis de processo os resultados obtidos, com acetato de etila como
solvente, relatam que a quantidade de solvente utilizado da extracdo apresenta-se
como a variavel com maior efeito significativo (p<0,05), dentro da faixa experimental
avaliada, seguida da temperatura. O maior rendimento em 6leo foi obtido em 60 °C, 40
minutos de extracdo e razao massa de sementes: volume de solvente 1:12. O perfil de
acidos graxos do extrato reporta predominancia do acido linolénico, sendo que o
mesmo apresenta similar aos extratos obtidos por outros métodos de extracao.

1. INTRODUCAO

Nos ultimos anos as sementes de chia foram incluidas na dieta humana devido a sua
importante composicdo ¢ os beneficios que o seu consumo traz a saude (Ixtaina et al., 2011;
Capitani et al., 2012). De acordo com Ixtaina et al. (2011), a chia tem sido investigada e
recomendada para o consumo, devido ao seu elevado percentual de acidos graxos benéficos para
saude, proteinas, compostos antioxidantes e fibras alimentares. A literatura relata a adi¢do de chia
na formulacao de diversos produtos alimenticios (Maruyama et al., 2013, Pizarro et al., 2013).

De acordo com Borneo et al. (2010) de 25% a 35% da composi¢do da chia é oleo,
principalmente 4cidos graxos essenciais (acido linoleico e linolénico), além de ~22% de fibras e
~24 % de proteinas. Ayerza (1995) e Dauksas et al. (2002) reportam que o 6leo de sementes de
chia ¢ um produto com composi¢cdo quimica variavel, dependendo de varios fatores como o
ambiente de cultivo e o sistema de extracdo. Capitani et al. (2012) relataram que a preparagdo da
matéria-prima e diferentes tipos de solventes utilizados para extragdo do 6leo podem afetar de
forma diferente o seu contetido. Martinez et al. (2012) relataram que um dos principais objetivos
na produg¢do do 6leo de chia ¢ encontrar um método adequado para preservar a qualidade do 6leo.

A extracdo assistida por ultrassom ¢ considerada um método ndo convencional que vem
demonstrando eficiéncia na extracdo de compostos bioativos, trazendo vantagens relacionadas ao
menor consumo de solventes, baixos tempos de extragao e elevados rendimentos de extracao
quando comparado aos métodos tradicionais (Chemat et al., 2011; Vilkhu et al., 2008). A presente
técnica de extragdo ¢ fundamentada no fendémeno de cavitagdo (Esclapez et al., 2011), que
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ocasiona a formacgdo de cavidades, para onde os gases dissolvidos no sistema migram, formando
microbolhas, que aumentam e diminuem de tamanho, gerando ciclos de expansdo e compressao
até que as bolhas implodem, liberando grande quantidade de calor e exercendo elevadas pressoes
proximas a regido da implosdo (Carcel et al., 2012). Essas colisdes fazem com que células
vegetais sejam rompidas, facilitando a difusao do solvente extrator para o interior da matriz (Patist
e Bates, 2008), melhorando a transferéncia de massa. Somando-se a isso, o calor liberado pelas
implosdes aumenta a solubilidade dos analitos, favorecendo o aumento da eficiéncia da extracao.
Assim, ¢ possivel a0 mesmo tempo agitar a mistura e extrair 0s compostos em um tempo muito
mais curto que aqueles utilizados pelos métodos tradicionais de extragdo, utilizando uma
quantidade pequena de solventes (Chemat et al., 2011; Vilkhu et al., 2008).

Aliado a eficiéncia da técnica de extracao, tem-se recentemente com o desenvolvimento dos
conceitos de quimica verde (Prado, 2003), a pesquisa da eficiéncia da utilizacdo de solventes
menos agressivos ao meio ambiente € que apresentem aceitaveis rendimentos quando utilizados
em baixas quantidades. Sendo que o 6leo de chia ¢ utilizado principalmente como alimento, estes
solventes devem ser aceitaveis pela industria alimenticia.

Neste contexto, o objetivo do presente trabalho foi investigar a extracdo assistida por
ultrassom do 6leo de sementes de chia e avaliacdo da eficiéncia de diferentes solventes na
extragdo. Os experimentos foram conduzidos em um banho de ultrassom e avaliaram o efeito das
variaveis operacionais (temperatura, tempo e volume de solvente) no rendimento em oOleo,
adotando um planejamento Box-Behnken.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1. Materiais

As sementes de Salvia hispanica L. foram obtidas no mercado local de Umuarama (PR,
Brazil). As sementes de chia apresentam composi¢ao centesimal das sementes de: 7,82 +0,06 de
umidade, 4,77 £0,09 de cinzas, 18,65 +0,06 de proteina, 35,80 +0,15 de lipideos e 22,78 +0,98 de
fibra bruta, determinada de acordo com IAL (2008). As sementes foram trituradas em moinho
elétrico (Marconi) e classificadas usando peneiras da série Tyler (Bertel, ASTM) para produzir
particulas com didmetro médio de 0,3585 mm. Para as extracdes foram utilizados os solventes:
acetato de etila (F Maia), n-hexano (F Maia) e isopropanol (JT Baker). Todos os solventes e
reagentes utilizados neste estudo foram de grau analitico. O padrdo heptadecanoato de metila
(>99% de pureza) e derivatizante BF;-metanol foram obtidos da Sigma-Aldrich Chemical Co.

2. 2. Extracao Assistida por Ultrassom

A extragdo das sementes de chia foi realizada em banho de ultrassom (Ultronique, Q
5.9/40A), onde 5 g de sementes foram colocadas em Erlenmeyer com tampa de vidro (250 mL)
juntamente com os solventes, mantendo-se a propor¢do amostra-solvente estabelecida no
planejamento experimental. O Erlenmeyer foi conectado a um condensador ligado a um banho
refrigerado (Marconi, MA 184) e submetido ao tratamento em banho indireto de ultrassom na
temperatura e durante o tempo estabelecido no planejamento experimental. Apds o periodo de
extracdo as amostras foram filtradas e o excesso de solvente, no filtrado, foi evaporado em rota
evaporador (Marconi, MA120) e o remanescente mantido em estufa até peso constante. Os
extratos foram armazenados sob refrigeracdo até a realizagdo das andlises, as quais foram
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realizadas em duplicata. O rendimento foi calculado como a razao entre a massa extraida de 6leo e
a massa de polpa utilizada.

Primeiramente, avaliou-se a eficiéncia de diferentes solvente na extracao do 6leo de Chia,
mantendo as varidveis temperatura, razdo semente:solvente e tempo fixas. Para determinar a
influéncia dos fatores principais sobre o rendimento da extracdo foram testados trés niveis das
variaveis, temperatura (40, 50 e 60 °C), tempo (20, 40 e 60 min) e razdo semente: solvente (1:8,
1:10 e 1:12), utilizando um planejamento Box-Behnken utilizando o solvente selecionado. O
software Statistica 8.0 (STATSOFT TM, Inc) foi utilizado para a andlise estatistica dos dados,
utilizando intervalo de 95% de confianga.

2.2. Analise dos Acidos Graxos

Com a finalidade de determinar o perfil de acidos graxos totais por cromatografia gasosa,
foi realizada a derivatizacdo do 6leo com solu¢do metanolica de BF; seguindo a metodologia
padrado AOAC Ce 2-66 (Walker, 1990). Posteriormente, as analises foram conduzidas em
cromatografo a gas acoplado a espectro de massa (Thermo-Finnigan), utilizando uma coluna
capilar Agilent HP-5MS (30 m x 0,250 mm x 0,25 um) e as condi¢des utilizadas foram: injecdo de
0,4 uL no modo split 1:10, temperatura inicial da coluna de 120 'C, mantida nesta temperatura por
5 minutos, aumentando para 180 'C a taxa de 15 °C min" e para 240 °C a 5 'C min™,
permanecendo por 5 minutos. A vazdo do gés de arraste, hélio, foi de 1 mL min™. A identificacdo
dos componentes presentes nas amostras foi realizada pelo programa Xcalibur® (Thermo Electron)
e para a quantificacdo dos acidos graxos totais, heptadecanoato de metila foi utilizado como
padrao interno.

3. RESULTADOS E DISCUCOES

3.1. Eficiéncia de Diferentes Solventes

Os resultados para rendimento em 6leo obtidos para os diferentes solventes testados estdo
apresentados na Tabela 1, sendo estes resultados obtidos na temperatura de 40 °C, razao
semente:solvente de 1:8 e tempo de 30 min. De acordo com a Tabela 1, os solventes com maior
poder extrativo foram o n-hexano e acetato de etila com rendimentos de 26,51% e 25,92%,
respectivamente, sendo que ndo foi observada diferenca significativa entre estes solventes
(p>0.05). O isopropanol apresentou 22,96% de rendimento em 6leo na condicdo avaliada.

Os resultados obtidos podem ser explicados em fun¢do da polaridade do solvente. O n-
hexano ¢ um solvente ndo polar e o acetato de etila e isopropanol apresentam indice de polaridade
de 4,4 e 3,9, respectivamente. Pode-se notar que o maior rendimento em 6leo foi relatado com o
uso de solvente apolar e solvente polar com elevado indice de polaridade. Oliveira et al. (2013)
reportam baixos rendimentos para a extragdo assistida por ultrassom do 6leo de sementes de
maracuja utilizando os solventes etanol e isopropanol, quando comparado com os rendimentos
obtidos com n-hexano. Considerando que ndo foi observada diferenca significativa entre os
resultados com acetato de etila e n-hexano (p>0,05) e que o acetato de etila apresenta menor custo
(Tian et al., 2013), este solvente mostra-se mais adequado para extragao do 6leo de sementes de
chia.
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Tabela 1 — Resultados de rendimento em 6leo na avalia¢ao da eficiéncia de diferentes solventes.

Solvente Rendimento (%)
n-hexano 26,51 £0,16°
Isopropanol 22,96 + 0,66°
Acetato de etila 25,92 +0,08°

3.2. Efeito das Variaveis Operacionais

A Tabela 3 apresenta as condi¢des experimentais para o planejamento Box-Behnken, com
16 ensaios, bem como os resultados de rendimento em oOleo nas condi¢des avaliadas. O
rendimento em Oleo obtido foi de 18,95 a 27,03%, sendo que os maiores rendimentos foram
obtidos em 60 °C, 40 minutos de extrag¢do ¢ razdo massa de sementes: volume de solvente 1:12.

Tabela 3 — Condicdes experimentais e rendimento em 6leo na avaliacdo do efeito das variaveis
operacionais utilizando um planejamento Box-Behnken.

Experimento Tempo Temperatura semelr?‘?e Z:e;glven te Rendimento (%)
1 -1 -1 0 21,26
2 1 -1 0 24,36
3 -1 1 0 25,50
4 1 1 0 24,03
5 -1 0 -1 18,95
6 1 0 -1 22,13
7 -1 0 1 25,62
8 1 0 1 24,25
9 0 -1 -1 22,74
10 0 1 -1 23,88
11 0 -1 1 26,18
12 0 1 1 27,03
13 0 0 0 26,78+0,38"

*média de quatro experimentos.

A Tabela 4 apresenta os efeitos das varidveis independentes sobre o rendimento da
extragdo. Para as condi¢des experimentais utilizadas no planejamento fatorial a razdo
sementes:solvente e a temperatura apresentaram efeito significativo (p<0,05), aumentando o
valor destas variaveis aumenta-se o rendimento em 6leo. O efeito da quantidade de solvente ¢é
claramente observado quando comparamos os resultados dos experimentos 5-7 e 10-12, ja o
efeito da temperatura ¢ verificado ao observarmos os rendimentos obtidos nos experimentos
1-3 e 5-7. Goula (2013) reporta para a extragdo do 6leo de Punica granatum L. a 50°C ¢ 40
min que o aumento da razao semente:solvente de 1:4 a 1:20 aumento o rendimento em 6leo de
35 para 42%, respectivamente. A temperatura apresentou efeito significativo na extragdo do
6leo de sementes de Isatis indigotica Fort para a faixa experimental de 30 a 60 °C, conforme
apresenta Li et al. (2012).
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Na faixa experimental avaliada, 20 a 60 min, o tempo de extragdo ndo apresentou
efeito significativo no rendimento em o6leo (p>0,05). Goula (2013) relatam que tempos
superiores a 30 min ndo apresentam influencia no rendimento em 6leo de Punica granatum
L., efeito similar ao reportado por Tian et al. (2013).

Tabela 4 - Tabela de efeitos para as varidveis independentes na extracdo assistida por
ultrassom do 6leo de chia.

Variavel Efeito p-valor® Coeficiente Erro padréo
Média/intercepto 23,82 0,00 23,82 0,110
Tempo -t (L) 0,85 0,0507 0,429 0,135
Tempo - t (Q) 2,60 0,00087 1,301 0,096
Temperatura - T (L) 1,47 0,01229 0,737 0,135
Temperatura - T (Q) 0,38 0,13812 0,193 0,096
Razao S:S-R (L) 3,84 0,00076 1,923 0,135
Razdo S:S - R (Q) 1,43 0,00497 0,717 0,096
tx T -2,28 0,00956 -1,140 0,192
tx R -2,27 0,00961 -1,138 0,192
RxT -0,14 0,73369 -0,071 0,192

“significancia estatitistica p<0,05.

A validade do modelo foi verificada pela analise do teste F, mediante dados da analise
ANOVA. O modelo ¢ validado, ou seja, se ajusta satisfatoriamente aos dados experimentais
quando Fuc>Fup. O modelo obtido pela regressdo linear (equagdo 1) explica 98,17% das
variagdes entre os valores experimentais e os previstos pelo mesmo, indicando uma boa
concordancia, sendo que analise da estatistica “F” apresentou valores de Fcalc de 35,77 e Ftab
de 3,006.

Rendimento (%) = 23,82 + 0,429 x t +0,737xT +1,923 xR+ 0,429x t> + 0,193x T* + 0,717 R*
—1,140xt XxT —1,138 xt X R—0,071 x R xT
(1)

3.3. Quantificacéo de acidos graxos totais

A composicao dos acidos graxos do 6leo das sementes de chia obtido no experimento 12 ¢
por outros métodos de extragdo reportados na literatura ¢ apresentada na Tabela 4. Em geral, os
acidos graxos podem ser classificados na seguinte ordem de abundancia: 4cido linolénico > acido
linoléico > acido palmitico > acido oleico > e 4cido estearico. Os resultados apresentados na
Tabela 5 relatam distribuicdo semelhante entre os acidos graxos do o6leo de chia obtido neste
estudo e a partir da extra¢do por Soxhlet (n-hexano) e prensagem. Os principais componentes de
6leos de diferentes métodos de extragdo foram o acido linolénico (®3) e acido linoleico (w6).
Esses acidos graxos sdo considerados essenciais (Hargrave et al., 2005; Glew et al.;, 2010), sendo
que a relagdo w6:03 do 6leo obtido neste trabalho foi de 1:3,24. Segundo Guimarées et al. (2012)
a determinacdo da relacdo w6:®3 ¢ importante para a saide humana ja que o consumo excessivo
de ®6, acompanhado pela diminuicdo da ingestdo de w3, ¢ um fator de risco para doencas
cardiovasculares.
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Ixtaina et al. (2011) relatam que a incorporagdo de sementes de chia na dieta seria benéfico,
devido ao elevado teor de AGP presentes na sua composicao (9,2%). De acordo com Bowen et al.
(2005) o consumo de 6leos com elevados teores de AGPs pode fornecer beneficios a saude, além
de tornar o 6leo mais estavel). O 6leo extraido das sementes de chia apresentou uma relacdo
AGPI: AGS >11, considerado adequado para alimentos (Matsushita et al., 2010; Ramos-Filho et
al., 2008; Franga et al., 2011). Dietas com relacio AGPI: AGS <0,45 sdo considerados
inadequados devido ao seu potencial para aumentar os niveis de colesterol no sangue.

Tabela 4 — Quantificacdo dos acidos graxos em 6leos de Chia obtidos em diferentes condigdes

operacionais
Meétodo de Extracao Ultrassom Soxhlet Prensagem
Referéncia Este Trabalho  Ixtaina et al. (2011) Martinez et al. (2012)
Acido Graxo'  Palmitico 5,92+0,3 6,2+0,4 7,3+0,2
Estearico 1,94+05 3,0+0,7 2,8+0,2
Oleico 5,42+0,95 5,3+1,1 7,4+0,8
Linoleico 20,44+0,7 19,7+0,0 22,0+0,1
Linolénico 66,28+0,8 65,6+0,8 60,5+1,2
AGS’ 7,86 9,2 10,1
AGPP 86,72 85,3 82,5
AGPL:AGS 11,03 9,27 8,17
6:03 1:3,24 1:3,32 1:2,75

'Resultados em g 100 g de 6leo; > AGS — acidos graxos saturados; *AGIP — 4cidos graxos poli-insaturados.

4. CONCLUSOES

Os efeitos das variaveis operacionais na extracdo assistida por ultrassom do 6leo de chia ¢
reportada e os resultados demonstram que os solventes: acetato de etila e n-hexano apresentaram
melhor desempenho na extragdo do oOleo. As varidveis razdo sementes:solvente e temperatura
apresentam maior influéncia no rendimento em 6leo e o tempo de extragdo ndo apresentou efeito
significativo. O maior rendimento em 6leo foi obtido em 60 °C, 40 minutos de extra¢do e razdo
sementes:solvente 1:12. O perfil de acidos graxos do extrato ¢ similar aos obtidos por outros
métodos de extragdo e apresenta predominancia do 4cido linolénico.
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