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INTRODUCAO:

A cebola (Allium cepa L.) tem sido cultivada e apreciada ao longo dos séculos, atravessando geracdes e culturas,
sendo um dos vegetais mais consumidos e produzidos no mundo (LEITE, 2012). Em 2021, a producdo mundial de cebolas
atingiu 106 milhdes de toneladas, onde o Brasil ocupa a 142 posi¢éo entre os maiores produtores dessa hortalica (FAOSTAT,
2021). No entanto, a producdo e manipulacdo da cebola geram residuos que correspondem a aproximadamente 15% do total
produzido (ROLDAN et al., 2008). Esses residuos incluem cascas, camadas externas, raizes, a parte superior e inferior, além
de bulbos pequenos, malformados ou danificados. O biorrefino desses residuos ¢ uma solugdo promissora para esse problema,
uma vez que sdo ricos em compostos bioativos (KUMAR et al., 2022). Nesse contexto, o aproveitamento dos residuos de
cebola amarela e a recuperagdo desses compostos bioativos estdo associados a uma cadeia produtiva mais sustentavel,
reducdo do impacto ambiental, desenvolvimento da economia circular, entre outros beneficios.

A extragdo assistida por micro-ondas (MAE — Microwave-assisted extraction) apresenta-se como uma alternativa
sustentavel e eficiente para uma maior extracdo dos compostos bioativos, uma vez que comparado a metodologias
convencionais possui tempo reduzido e pequeno volume de solvente requerido (LETELLIER e BUDZINSKI, 1999). Em
decorréncia do exposto, o presente trabalho teve a finalidade de avaliar os efeitos da extracdo assistida por micro-ondas em
relagdo ao rendimento global, compostos fendlicos, fendlicos totais, teor de quercetina e atividade antioxidante de extratos
obtidos a partir das cascas da cebola amarela (Allium cepa L.).

METODOLOGIA:

Adquisicdo da matéria-prima e preparacio da amostra
As cascas de cebola, naturalmente tratadas como residuo, foram coletadas no Centro Estadual de Abastecimento

(CEASA) de Campinas (Sdo Paulo, Brasil). As cascas foram moidas em moinho de facas (Marconi, modelo MA340,
Piracicaba, Brasil) e armazenadas a vacuo sob congelamento (-18°C) até o momento da sua utilizagdo. Alcool etilico 99,5%
(Merck, Alemanha) foi utilizado como solvente de extracdo. Os demais reagentes utilizados eram de grau analitico.

Extracao assistida por micro-ondas

A otimizacdo da extracdo assistida por micro-ondas foi realizada em uma plataforma de extracdo assistida por micro-
ondas Ethos X (Milestone, Itlia) através de um delineamento composto central rotacional de quarta ordem (DCCR) (23). Os
intervalos das variaveis independentes foram poténcia (26 — 245 W), tipo de solvente (solugdo aquosa pura ou com até 100%
de etanol) e propor¢do matriz:solvente (1:11,6 — 1:28,4). O tempo foi fixado em 10 minutos e a frequéncia das micro-ondas
de 2,5 GHz. Os extratos obtidos foram secos e armazenados até sua caracterizagdo. Os principais efeitos das varidveis
independentes na composicdo do extrato foram avaliados por meio do software Protimiza Experimental Design
(PROTIMIZA, 2014).

Caracterizacao dos extratos
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Os extratos obtidos pela extracdo assistida por micro-ondas foram analisados quanto ao rendimento global e
conteido de fenolicos totais pelo método colorimétrico Folin-Ciocalteu (SINGLETON; ORTHOFER; LAMUELA-
RAVENTOS, 1999), o teor de flavonoides totais pelo método de Dowd adaptado (ARVOUET-GRAND et al., 2019) e teor
de quercetina por cromatografia liquida de alta eficiéncia (HPLC) seguindo a metodologia descrita por Zabot e Meireles
(2016). A atividade antioxidante foi avaliada de acordo com a metodologia proposta por Re et al. (1999) utilizando o radical
ABTS e pela metodologia FRAP descrita por Benzie e Strain (1996).

Validacdo do modelo e otimizacdo do tempo de extracdo
A validagdo das condicbes de processo foi feita a partir da analise dos resultados quantitativos e estatisticos dos

compostos bioativos feitos anteriormente, assim indicando uma condigéo 6tima para o0 processo em que hd uma méaxima
extratibilidade dos compostos bioativos. Em conjunto, foi-se realizado também a cinética de extragdo para determinar o
tempo ideal de extragdo no MAE em que os compostos bioativos se encontram em concentragdes maximas. Ambas as
otimizacGes foram testadas de modo a realizar novamente as analises quantitativas e estatisticas dos compostos bioativos para
sua validacdo.

RESULTADOS E DISCUSSAO:

Os resultados provenientes das analises do conteido de fendlicos totais (CFT), teor de flavonoides totais (TFT),
antioxidantes (FRAP e ABTS), teor de quercetina (TQ) e rendimento estdo apresentados na Tabela 1. Uma anélise preliminar
da tabela indica que maiores poténcias apresentam efeito positivo nos resultados de extracéo.

Os resultados obtidos também mostram que a extracdo assistida por micro-ondas apresentou rendimento superior
comparado com outras técnicas de extracdo. Lee et al. (2014) que obtiveram um extrato com contetido de flavonoides de 2,3
mg QE/g de casca de cebola utilizando agitagdo convencional por 3 horas, com metanol como solvente. J& Jang et al. (2013)
obtiveram um extrato rico em flavonoides, com 11,08 mg QE/g de casca de cebola utilizando banho de ultrassom por 36
minutos, com etanol 60% como solvente. Isso faz com que essa técnica se mostre promissora na obtencdo de extratos de
matrizes vegetais.

Tabela 1 — Resultados das analises do contetdo de fendlicos totais, flavonoides totais, teor de quercetina, atividade
antioxidante e rendimento global mensurados para os diferentes ensaios.

CFT ABTS

FRAP

ENSAIO (mngAG/g (mg ETS/E bs.) (umol trolox/g (umol trolox/g (mg-;—ng.s.) Renc(i(j/r;;ento
S.) b.s.) b.s.)
1 32,74 £1,34* 45,54 + 1,00 179,10 £19,29 164,03 £ 13,54 5,26 £ 0,07 12,20
2 41,81 +1,06 137,34 £11,95 333,37 £ 55,87 247,46 + 17,16 7,36 £0,08 19,13
3 39,18 + 0,40 72,50 £2,11 316,76 + 44,69 202,30 + 15,45 8,55+ 0,20 10,06
4 45,18 + 3,57 121,54 +12,80 305,21 + 21,10 267,54 + 20,40 9,41 £ 0,20 20,25
5 39,26 £1,73 85,31+1,88 149,07 £ 27,80 149,93 + 4,40 6,29 £ 0,10 18,59
6 54,57 2,42 136,62 + 8,84 277,66 + 38,04 230,32 + 13,13 8,11 £ 0,08 13,96
7 57,17 +2,95 95,93 + 2,62 239,61 + 45,28 189,73 +9,88 9,73+0,19 16,82
8 66,90 = 4,83 117,99 £1,24 285,20 +41,98 229,64 + 16,47 10,47 £0,15 19,79
9 44,70 + 1,02 71,43 £1,42 205,43 + 50,67 154,84 +£ 13,99 7,55 + 0,09 17,41
10 68,14 £ 4,01 170,16 £ 11,68 336,67 + 36,28 248,56 + 19,80 9,45 +0,17 15,99
11 72,89 +£2,39 145,45 £ 10,42 314,46 + 18,02 126,98 + 8,32 7,45 +0,12 13,58
12 78,89 £4,24 137,86 £ 6,90 332,16 +61.93 244,81 + 11,02 10,61 £ 0,92 19,83
13 43,33 +4,31 66,27 1,45 270,46 + 51,69 244,48 + 11,17 7,45 +£0,03 16,62
14 31,28 £0,92 78,61+1.21 151,82 £ 53,74 114,55 + 8,81 7,37 £0,08 16,57
15 61,38 + 0,85 141,18 £ 7,07 260,27 + 29,85 249,56 + 12,07 8,86 +£ 0,33 17,93
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16 59,40 +0,13 143,72 £ 4,42 329,73 + 59,02 261,92 + 15,57 9,47 £0,20 19,40

17 64,14 £ 6,40 147,97 £ 10,66 272,75 21,74 234,18 £ 22,55 9,12 + 0,03 15,17
*Todos os resultados foram obtidos por meio de média (n = 3) + desvio padréo.

Apbs a realizacdo da ANOVA foram geradas as superficies de resposta
com nivel de significancia 10% (p<0,01) (Figura 1 e 2). Para CFT (Figura 1),
apenas os efeitos quadraticos da poténcia e a % de etanol foram estatisticamente
significativas, apresentando um efeito negativo com um R? = 0,65. O maior

contetdo de CFT foi obtido na maior poténcia e com 50% de etanol. Em geral o

aumento da poténcia leva a maiores rendimentos de extracdo, uma vez que

Fenolicos (Y1, mg GAE/g MP b.s.)

ocasiona 0 aumento, uma vez que promove 0 aquecimento interno, levando ao

aumento da pressdo no interior da célula, causando ruptura da parede celular e

permitindo a entrada do solvente e a liberacdo dos compostos (MIRZADEH;
ARIANEJAD; KHEDMAT, 2020). Contudo, uma poténcia operacional acima do Figura 1 - Superficie de resposta para
ideal ocasionard num aumento demasiado da temperatura, levando a reducdo do  compostos fenolicos totais

rendimento devido & degradagdo de compostos termo sensiveis.

Em relagdo ao solvente utilizado, a polaridade foi um fator determinante no rendimento de compostos bioativos nos
extratos, visto que, alguns compostos fenélicos presentes na casca de cebola possuem polaridade relativamente alta, como
alguns &cidos fendlicos, onde solucdes hidroalcodlicas a 40%-60% promovem extratos com maior qualidade desses
compostos (ALARA; ABDURAHMAN; UKAEGBU, 2021).

Para o TFT, foi obtido um R? foi de 97% e as variaveis significativas foram poténcia (efeito linear e quadratico),
tipo de solvente (efeito linear e quadratico), bem como suas intera¢fes (Figura 2). Além disso, a interagdo entre a razéo
matriz:solvente e poténcia também foi significativa. Todos os efeitos foram negativos com excec¢éo dos efeitos lineares.
mesmas condic¢Bes foram observadas (maior poténcia e 50% de etanol). As condicfes 6timas foram as mesmas obtidas para
0s compostos fendlicos (245 W e 50% de etanol) somado a razdo matriz:solvente de 1:12. Resultado similar foi observado

para a quercetina, flavonoide majoritario nas cascas de cebola.

Flavondides (vz)

Flavondides [v:)
44 s s w

Figura 2 - Superficie de resposta para flavonoides totais

A atividade antioxidante de um extrato é decorrente dos compostos bioativos presentes. A casca de cebola se destaca
como fonte de compostos antioxidantes, pois seu elevado teor de quercetina desempenha atividade antioxidante de forma
eficaz. Isso se reflete nos altos valores de atividade antioxidante (Tabela 1). Ambos os métodos ABTS e FRAP apresentaram
valores altos de atividade antioxidante e a analise dos dados levaram coeficientes de regressao satisfatorios. As condigdes
otimizadas acompanharam os resultados obtidos para os CFT e TFT, uma vez eu a quercetina é um flavonoide, que por sua

vez pertence a uma classe dos compostos fenolicos.
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Os resultados da validagdo e a cinética para otimizagcdo o tempo encontram-se na Tabela 2. Os resultados foram
validados, uma vez que os dados apresentaram baixa variagdo em relagdo aos modelos obtidos através das superficies de
resposta. Analisando a cinética de extragdo dos tempos de 1 minuto a 10 minutos foi perceptivel um aumento inicial dos
compostos nos extratos seguidos de uma pequena variagdo em torno de um maximo. Essa variacdo é decorrente da forma
como foi realizada essa analise, uma vez que foram feitas analises individuais para cada tempo. Todavia é perceptivel um
aumento na concentracdo de CFT e TFT até aproximadamente 7 minutos de extracdo, seguido de uma queda dos valores
obtidos que pode estar relacionado a uma degradagédo dos compostos bioativos.

Todavia, para a atividade antioxidante ocorre uma queda dos valores obtidos por ABTS ap6s 1 minuto de extragdo.
Isso deve-se ao fato de que, além dos compostos fendlicos classicos que estdo presentes na casca da cebola, como a
quercetina, também se tem a presencga de outros compostos antioxidantes, como os acidos fendlicos, que sdo compostos
termossensiveis (CELANO et al., 2021). Por esse motivo esse comportamento foi observado para o resultado de ABTS, uma
vez que é indicado para compostos polares, como acidos fendlicos.

Por outro lado, 0 método FRAP ¢ indicado para substancias menos polares, como a classe dos flavonoides,
representado pela quercetina no caso da casca da cebola. Nesse caso, ndo houve uma diminuicdo significativa no inicio da
extracdo, acompanhando o aumento de TFT até cerca de 7 minutos. Lombard et al. (2005) simularam processos que
envolvem calor comumente utilizados na inddstria alimenticia para a avaliacdo do comportamento do teor de quercetina
presente na cebola durante o processamento. Foi observado que saltear em éleo de girassol (93°C por 5 minutos), assar
(176°C por 15 minutos) e ferver (100°C por 5 minutos) ocasionou em uma perda de quercetina de apenas 12,6%, 1,3% e
18,8%, respectivamente. Com esses resultados, € possivel concluir que a estrutura da quercetina possui boa tolerancia frente a
elevadas temperaturas, em um curto intervalo de tempo.

Tabela 2 — Resultados das analises do contetido de fendlicos totais, flavonoides totais, teor de quercetina, atividade
antioxidante mensurados para os diferentes ensaios.

OTIMIZAGCAO DAS CONDICOES DE PROCESSO

CFT TET ABTS FRAP TQ

ENSAIO" (mg EAG/g (mg EQ/g b.s.) (umol trolox/g (umol trolox/g (mg/g b.s.)
b.s.) - b.s.) b.s.)
1 54,92 +6,63  414,04+2724 992,37 + 4156 205,75 +7,52 11,89+0,13
2 60,89 + 1,10 421,48 + 6,60 1076,77 + 5,94 212,18 +1,20 11,86+0,18
3 50,27 +450  417,52+16,53  1039,83+29,27 209,59 +7,67 12,19+0,20
CINETICA DE EXTRACAO

CFT TET ABTS FRAP TQ

TEMPO™ (mg EAG/g (mg EQ/g b.s.) (umol trolox/g (umol trolox/g (mg/g b.s.)
b.s.) gERGDS. b.s.) b.s.)

155 52,61 2,06 224,73 + 3,49 42829 +32,39 239,08 £28,62 6,03+0,00
30s 58,50 + 2,59 225,82 + 4,47 48949 + 16,82 244,36 +26,48 6,03+0,00
45 62,50 +4,85  23392+10,12  470,98+3662  217.03£10,13 6,03+0,00
1 min. 83,26 +6,08  257,15+1323  19338+7815  29445%1030 7,54 £0,00
2 min. 90,15 + 3,01 256,26 + 4,69 155,97 +41,13 304,56 £14,93 7,54 £0,00
3 min. 86,52 + 4,64 279,04 + 8,14 171,36 + 8,78 333,79 £29,95 7,54 10,00
4 min. 95,02 + 4,73 287,31 +11,70 206,21 + 25,24 318,84 +8,43 7,54 10,00
5 min. 90,04+258  290,20+16,39  21524+1598 33540 +1168 7,54 10,00
6 min. 8528 +591  27256+2479  25256+3339  345,48%19,49 7,54 £0,00
7 min. 103,53 +653  307,07+22,74  26035+2244  371,16+1151 7,54 £0,00
8 min. 92,92 +2,05 273,42 + 2,56 229,48 + 44,27 351,12+7,29 7,54 £0,00
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9 min. 95,06 + 2,94 280,24 +23,92 29518 +37,06  3°/,46+11,04 7,54 £0,00
10 min 98,34 + 3,30 29399 +1517  271,88+59,97  398631+1138 7,54 £0,00

*Os resultados foram obtidos por meio de média (n = 3) + desvio padrdo. **Os resultados foram
obtidos por meio de média (n = 4) + desvio padrdo.

CONCLUSOES:

As andlises dos resultados permitiram concluir que a extracdo assistida por micro-ondas é uma estratégia eficiente
que permite a obtencdo dos compostos bioativos e antioxidantes em altas concentragfes com um baixo tempo de atuacdo,
baixo uso de energia, e principalmente o pequeno volume de solvente requerido. Os resultados mostram que a poténcia, € 0
tipo de solvente exercem influéncia na eficiéncia da extracdo, bem como na qualidade do extrato obtido. Todavia, a poténcia
esta relacionada com o aumento temperatura durante o processo de extragdo e, a exposi¢ao prolongada levou a degradacéo
dos compostos termossensiveis e consequentemente diminuicdo da atividade antioxidante. Portanto, é de suma importancia
modular os parametros de extracdo para adequar a composicdo de diferentes matrizes vegetais.
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