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INTRODUCAO:

O tucuma-do-Amazonas (Astrocaryum aculeatum) é o fruto de uma palmeira nativa da Amazonia brasileira,
composto por casca, polpa e améndoa (Shanley; Medina, 2005). A polpa é amplamente consumida pelas populacées
locais, sendo reconhecida por seu alto valor nutricional, com a presenca de acidos graxos insaturados, vitamina A,
carotenoides e compostos fenodlicos (Machado et al., 2021). As demais partes do fruto, embora geralmente
descartadas no decorrer de sua cadeia de comercializacdo, possuem grande potencial para reaproveitamento,
podendo ser utilizadas para obtencéo de compostos bioativos muitas vezes valorizados pelas industrias farmacéutica
e alimenticia por suas propriedades técnicas e funcionais (Kieling et al., 2019; Machado et al., 2021).

A casca do tucuma-do-Amazonas apresenta em sua composi¢do diversas substancias bioativas, como os
flavonoides quercetina e rutina, carotenoides, e uma elevada concentragdo de compostos fendlicos com capacidade
redutora e antioxidante, como a catequina, &cido cafeico e procianidinas. Ademais, conforme evidenciado por
Sagrillo et al. (2015) e Alves et al. (2025), quando comparada a polpa e améndoa do fruto, a casca do tucuma-do-
Amazonas apresenta maiores concentracbes de diversos compostos com propriedades funcionais. Tendo tais
informacbes em vista, é possivel notar a relevancia e o potencial do reaproveitamento deste subproduto do fruto
para fins de pesquisa, caracterizacdo e obtencao de substancias de interesse tecnolégico, cientifico e comercial.

Para obtencdo de substincias bioativas de matrizes vegetais, como é o caso da casca de tucumé&-do-
Amazonas, uma alternativa limpa e eficiente é a extracdo com liquidos pressurizados (PLE — Pressurized Liquid
Extraction). Tal metodologia utiliza solventes em condicGes de alta pressdo e temperatura, 0 que aumenta a
eficiéncia da extragdo ao reduzir a viscosidade e a tensdo superficial do solvente em contato com a amostra,
favorecendo a difusdo dos compostos da matriz vegetal para o meio exterior. Além disso, a PLE é reconhecida como
uma técnica sustentavel por permitir a utilizacéo de solventes pouco tdxicos, como a agua e o etanol (EtOH), e por
apresentar menor consumo energético e de solventes quando comparada a métodos convencionais (Mustafa; Turner,
2011).

A PLE é tradicionalmente realizada em modo continuo, no qual o solvente é constantemente bombeado
através da matriz vegetal. No entanto, estudos recentes propdem a avaliacdo da PLE em modo estatico, em que o
solvente € alimentado uma Unica vez na célula de extracdo e permanece em contato com a amostra até que seja
realizada a coleta do extrato, sendo o0 processo repetido por um nimero determinado de ciclos, mantendo o tempo
estatico fixo para todas as coletas (da Cunha Rodrigues et al., 2025).

Tendo tais informacdes em vista, 0 objetivo deste trabalho foi obter extratos da casca desengordurada do
tucuma-do-Amazonas utilizando a PLE em modo estatico em diferentes temperaturas com uma mistura de agua e
etanol como solvente, buscando estudar os efeitos do tempo e temperatura do processo no rendimento global da
extracdo e na capacidade redutora e antioxidante dos extratos em cada condicao estabelecida para o projeto.
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METODOLOGIA:
Preparo das cascas de tucuma-do-Amazonas

Cascas de tucuma-do-Amazonas foram adquiridas em estabelecimentos comerciais de Manaus, Amazonas, Brasil (3°
06' 16" latitude Sul, 60° 01' 34" longitude Oeste), processadas na Universidade Federal do Amazonas (UFAM) e transportadas
sob refrigeracéo até Campinas (SP). As cascas foram secas em estufa de circulagio forgada (Fanem, modelo 320 SE) a 60 °C por
24 horas, em seguida trituradas em um moinho de facas (Marconi, modelo MA 340) e, por fim, peneiradas em peneira Série Tyler
14 (abertura de 1,19 mm). Com o objetivo de desengordurar as cascas de tucuma-do-Amazonas previamente secas e trituradas,
elas foram submetidas a extracdo com fluido supercritico (SFE — Supercritical Fuid Extraction) em unidade do LAPEA, para
posteriormente serem utilizadas como matéria-prima para a PLE. A SFE foi realizada utilizando o diéxido de carbono (CO) como
solvente, na condicdo de 35 MPa e 40 °C, conforme Carvalho et al. (2024), e as cascas desengorduradas obtidas ao final do
processo foram armazenadas a—18 °C em freezer.

Extracédo com liquidos pressurizados (PLE)

A PLE estética foi aplicada as cascas desengorduradas de tucuméa-do-Amazonas em diferentes condicGes
de processo a fim de extrair compostos bioativos polares, de acordo com a metodologia descrita por Rodrigues et
al. (2022), com modificagcdes. Como solvente, foi utilizada uma mistura de etanol (EtOH) em agua na concentracgao
de 75% (m/m), com pressdo mantida a 10 MPa durante o processo. Os experimentos foram conduzidos nas
temperaturas de 100, 125 e 150 °C, com tempos estaticos de 10, 20 e 30 minutos e trés ciclos de coleta do extrato.
Cada condicdo de PLE foi realizada em duplicata, utilizando aproximadamente 2 g de matéria-prima,
acondicionados em uma célula de extracdo de 50 mL contendo um filtro e algoddo, e os extratos obtidos foram
armazenados em frascos &mbar a — 18 °C em um freezer, para analises posteriores.

Rendimento global (Xo)

O rendimento global da PLE estéatica (Xo) foi calculado através da Equagdo 1, que relaciona a concentragao
do extrato (C) com seu volume (V) e a massa de amostra desengordurada (F) utilizada na extracdo. Foi utilizada
uma aliquota de 3 mL de cada extrato, seca em estufa de circulacdo forcada a 60 °C durante 24 horas.

__C(g/mL) -V (mL)
o= F () @)

Capacidade redutora total (CRT)

A CRT dos extratos obtidos por PLE foi determinada por método Folin-Ciocalteu (Singleton et al., 1999),
com modificagfes. A leitura da absorbancia foi realizada a 725 nm em leitor de microplacas FLUOstar Omega
(BMG LABTECH GmbH, Ortenberg, Alemanha). As andlises foram feitas em triplicata, e os resultados foram
expressos em miligramas de equivalente de &cido galico (GAE) por grama de extrato (CRT-E — mg GAE/g de EXT)
e por grama de casca de tucumé-do-Amazonas desengordurada, em base seca (CTD) (CRT-C —mg GAE/g de CTD).

Capacidade antioxidante

A capacidade antioxidante dos extratos da PLE foi determinada através dos métodos ORAC e FRAP. O
método ORAC hidrofilico foi aplicado conforme a metodologia de Ou et al. (2013), com adaptacBes. A
fluorescéncia foi medida em um leitor de microplacas, com um filtro de excitacdo de 485 nm e um filtro de emisséo
de 520 nm, e os resultados expressos em miligramas de equivalente de Trolox (TE) por grama de extrato (ORAC-
E — mg TE/g EXT) e por grama casca desengordurada (ORAC-C —mg TE/g CTD). O método FRAP foi realizado
conforme Benzie e Strain (1996) e Firuzi et al. (2005), com modifica¢fes. A absorbancia das amostras preparadas
foi medida a 595 nm em leitor de microplacas, e os resultados foram expressos em miligramas de equivalente de
Trolox (TE) por grama de extrato (FRAP-E — mg TE/g de EXT) e por grama de casca desengordurada, em base
seca (FRAP-C —mg TE/g de CDT).

Tratamento de dados e andlise estatistica.

O tratamento dos dados obtidos nas analises de CRT, ORAC hidrofilico e FRAP foi realizado em software

de analise de dados Omega Mars 3.32R5. A andlise estatistica dos resultados obtidos foi realizada com o software

MINITAB® (Release 16.1.0, Minitab Inc.) por analise de variancia (ANOVA) com um teste de Tukey ao nivel de
5% de significancia para distinguir efeitos estatisticos entre os tratamentos.
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RESULTADOS E DISCUSSAQ:
Rendimento global (Xo) e capacidade redutora total (CRT)

Os resultados de rendimento global de PLE e de capacidade redutora total dos extratos de PLE da casca
desengordurada de tucuma-do-Amazonas podem ser observados na Tabela 1.

Tabela 1. Rendimento global (Xo) e capacidade redutora total (CRT) dos extratos obtidos por PLE.

Parametros
Temperatura  Tempo estatico  Xo(g/100g de extrato) * CRT-E (mg Gf\ Elgde  CRT-C(mg Gf‘ Elg de

o) i) EXT) CDT)
10 16,17 + 1,84 572,04 + 23,18°? 30,60 £ 2,15¢

100 20 23,72 £ 0,313c 537,15 + 6,492 42,03 + 1,192
30 24,91 + 3,44 598,90 + 22,782 48,35 + 8,723%c¢
10 30,90 + 1,272 634,87 + 71,902 58,06 + 3,802

125 20 21,62 + 3,07b° 823,03 + 63,172 51,53 + 3,59
30 21,51 £ 0,27 833,94 + 43,522 51,35 + 4,11%
10 13,56 + 1,91¢ 776,76 + 187,25% 34,10 + 3,000¢

150 20 24,24 + 0,04 513,94 + 114,072 37,69 + 5,89b¢
30 21,06 + 1,93bcd 521,16 + 23,472 36,14 + 4,47

*Letras iguais em uma mesma coluna indicam que ndo ha diferenca significativa a 5% (p < 0,05) de significancia pelo teste de Tukey;
CRT-E = CRT dos extratos expressa por gramas de extrato; CRT-C = CRT dos extratos expressa por gramas de casca desengordurada
(base seca); GAE = 4cido galico equivalente; EXT = extrato e CDT = casca desengordurada de tucuma-do-Amazonas

A PLE a 125 °C com tempo estatico de 10 minutos obteve os maiores valores de rendimento global e de
CRT-C. No entanto, o rendimento global nesta condi¢do ndo diferiu significativamente dos obtidos a 100 °C/20 ou
30 min e 150 °C/20 min. Para a CRT-C, também ndo houve diferenca significativa em relacéo as condicGes de 100
°C/20 ou 30 min e 125 °C/20 ou 30 min. Quanto a CRT-E, ndo foram observadas diferencas estatisticas entre as
condicdes avaliadas.

Avaliando o efeito do tempo estdtico em cada condicdo, foi possivel notar que, para uma mesma
temperatura, 0 aumento do tempo estatico exerceu efeito positivo sobre o rendimento nas condi¢es de 100 e 150
°C, porém teve efeito negativo a 125 °C, havendo diminuicdo do teor de solidos extraidos da amostra. Quanto a
CRT-C, também na mesma temperatura, 0 aumento do tempo estatico foi positivo a 100 °C e ndo influenciou
significativamente os resultados a 125 e 150 °C.

E importante avaliar os efeitos dos diferentes parametros de extracéo avaliados sobre o processo. A temperatura
empregada na PLE exerce influéncia direta sobre as propriedades fisico-quimicas do solvente, como polaridade,
tensdo superficial e viscosidade, e consequentemente afeta também seu poder de solvatacdo dos compostos de
interesse na amostra, além de influenciar processos de transferéncia de massa, como a difusividade do solvente na
amostra. (Mustafa; Turner, 2011; Alvarez-Rivera et al., 2020).

No geral, para matrizes vegetais como a casca de tucuma-do-Amazonas, 0 aumento da temperatura de PLE
esta associado a maiores rendimentos de extracdo. No entanto, certos compostos bioativos como os fendlicos podem
apresentar alta sensibilidade térmica, de forma que temperaturas mais elevadas sdo capazes de afetar sua
estabilidade e favorecer processos de degradacdo ou perda de capacidade redutora, sendo importante otimizar o
processo para evitar tais efeitos (Alvarez-Rivera et al., 2020; Osorio-Tobdn, 2020).

Comparando as condicfes de 100 e 125 °C, o aumento da temperatura promoveu um maior rendimento e uma
maior CRT-C para o tempo estético de 10 minutos, e ndo influenciou significativamente os resultados a 20 ou 30
minutos de tempo estético. No entanto, fazendo uma mesma anélise entre condicGes de 125 e 150 °C, foi possivel
observar que aumento da temperatura para 150 °C resultou em uma diminuicdo de tais resultados,
independentemente do tempo estatico da extracdo. Levando em consideracdo 0s possiveis efeitos negativos de
temperaturas mais elevadas, é possivel apontar que temperaturas de 150 °C sdo prejudiciais ao processo,
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provavelmente favorecendo a degradacdo de compostos com acdo redutora como os fendlicos, ja detectados na
casca em estudos prévios, e outras substancias termolébeis presentes (Sagrillo et al., 2015; Santos et al., 2018).

Capacidade antioxidante

Os resultados de capacidade antioxidante dos extratos de PLE da casca desengordurada de tucuma-do-
Amazonas estdo dispostos na Tabela 2. Quanto aos resultados de ORAC, foi possivel observar que, em termos de
ORAC-E, o extrato obtido na condicdo de 150 °C e 10 min apresentou maior capacidade antioxidante. No entanto,
ndo houve diferenca estatistica significativa entre tal condigdo e as condi¢des de 150 °C/30 min e 125 °C/30 min.
Expressando os resultados como ORAC-C, a maior capacidade antioxidante foi observada para o extrato obtido a
150 °C e 20 min, porém tal condic¢do ndo diferiu das condi¢bes de 150 °C/10 e 30 min.

A capacidade antioxidante dos extratos em termos de FRAP-E foi maior para a condi¢do de 100 °C e 10
min, porém esta condi¢do ndo diferiu significativamente das condi¢des de 100 °C/20 e 30 min e 150 °C/10 min.
Para FRAP-C, a maior capacidade oxidante foi observada para o extrato obtido na condigédo de 100 °C e 30 min, no
entanto ndo houve diferenca significativa entre tal condic&o e as condic¢Ges de 100 °C/20 min e 125 °C/10 min.

Tabela 2. Capacidade antioxidante dos extratos obtidos por PLE.

Parametros
Temperatura Tempo ORAC-E (mg TE/g ORAC-C (mg FRAP-E (mg FRAP-C (mg
. estatico de EXT) * TE/g de CDT) * TE/g de EXT) * TE/gde CDT) *
(C) (min)
10 1378,76 + 179,44bcde 71,90 + 3,84¢ 1470,78 + 69,412 79,64 + 6,67«
100 20 1017,12 + 29,77¢ 73,73 £ 0,744 1384,69 + 48,55 109,45 + 4,81
30 1158,94 + 87,55 80,01 + 5,67 1460,26 + 30,572 118,77 + 12,712
10 1044,75 + 92,90% 85,15 + 4,47 1000,01 =+ 4,44« 103,29 + 3,282
125 20 1711,33 + 246,060 90,33 + 3,73« 1162,83 + 40,13 78,78 + 3,64
30 1908,07 + 420,542 93,45 + 17,31b« 1211,95 + 27,20 82,06 + 1,320«
10 2496,57 + 15,332 113,63 + 15,18%°  1358,11 + 75,81% 62,07 + 12,644
150 20 1748,29 + 107,99 131,34 + 3,252 845,87 + 110,63 65,25 + 5,42¢
30 1825,29 + 6,73%¢ 125,87 + 9,92% 926,94 + 2,224 66,12 + 6,57¢

*Letras iguais em uma mesma coluna indicam que nio ha diferenga significativa a 5% (p < 0,05) de significancia pelo teste de Tukey;
ORAC-E e FRAP-E = capacidade antioxidante dos extratos expressa por gramas de extrato; ORAC-C e FRAP-C = capacidade
antioxidante dos extratos expressa por gramas de casca desengordurada (base seca); TE = trolox equivalente; EXT = extrato; e CDT
= casca desengordurada de tucuma-do-Amazonas

As andlises de ORAC e FRAP sdo comumente utilizadas para avaliar a capacidade antioxidante de extratos
etandlicos de PLE e extratos de matrizes vegetais no geral. No entanto, seus mecanismos de agdo diferem
consideravelmente, o que pode explicar a discrepancia observada nos resultados da casca desengordurada de
tucumé&-do-Amazonas (Huang; Ou; Prior, 2005).

A metodologia FRAP determina a capacidade antioxidante da amostra baseada no potencial de transferéncia
de elétrons (ET — Eléctron Transfer) para reduzir ions férricos (Fe3*) a ferrosos (Fe?*) em meio acido, enquanto a
metodologia ORAC avalia a capacidade de transferéncia de &tomos de hidrogénio (HAT — Hydrogen Atom Transfer)
para neutralizar radicais peroxila em condic6es de pH préximo ao neutro (pH 7,40). Dessa forma, considerando tais
diferencas mecanisticas, compostos com capacidade antioxidante que estdo presentes na amostra podem responder
de maneira distinta a cada método, resultando em valores discrepantes de atividade antioxidante, mesmo quando
avaliamos extratos de PLE obtidos a mesma temperatura e tempo estatico (Huang; Ou; Prior, 2005).

Observando os resultados de ORAC-C, de forma geral, foi possivel notar que o aumento da temperatura de
extracdo em um mesmo tempo estatico promoveu maiores capacidades antioxidantes dos extratos de PLE, sendo
este efeito positivo observado em todos os tempos estaticos avaliados. Para as temperaturas de 100 e 125 °C, o
aumento do tempo estatico resultou em maiores capacidades antioxidantes dos extratos. Porém, a 150 °C o0 aumento
do tempo estatico ndo exerceu efeito significativo sobre os resultados.
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Para a capacidade antioxidante dos extratos expressa como FRAP-C, foi possivel observar que, de forma
geral, 0 aumento da temperatura em um mesmo tempo estatico resultou em uma diminuicdo da capacidade
antioxidante, exceto quando comparamos os resultados nas condi¢des de 100 e 125 °C com 10 minutos, onde houve
aumento. Na temperatura de 100 °C, o aumento do tempo estatico resultou em maiores valores de capacidade
antioxidante, enquanto na temperatura de 125 °C.

Conforme discutido para o rendimento e a CRT, a capacidade antioxidante dos extratos de PLE também é
afetada pela temperatura de extragdo, uma vez que o aumento da temperatura pode tanto favorecer a degradagéo de
compostos com atividade antioxidante quanto promover a liberacdo de antioxidantes ligados a matrizes vegetal para
0 meio externo, facilitando sua solubilizagdo no solvente. De forma semelhante, a depender da temperatura de
extracdo, o aumento do tempo estatico pode exercer tanto efeitos positivos quanto negativos, podendo favorecer
uma maior solubilizag&o de compostos de interesse devido ao maior tempo de contato entre o solvente e a amostra,
ou, por outro lado, podendo favorecer a degradacdo de substancias termolabeis, uma vez que a amostra permanece
a elevadas temperaturas por um periodo maior (Osorio-Tobén, 2020).

CONCLUSOES:

A PLE estatica demonstrou alto potencial para obtencdo de compostos com capacidade redutora e
antioxidante da casca desengordurada de tucumé-do-Amazonas. O rendimento do processo € significativamente
afetado pela temperatura e tempo estético da extracdo, pardmetros que influenciam diretamente interagdes entre
solvente e amostra, como difusividade, solubilidade dos compostos-alvo e o rompimento de ligacBes entre
compostos bioativos e a matriz vegetal.

No que diz respeito ao rendimento global e a capacidade redutora dos extratos de PLE estética, 0 processo
pode ser realizado a 125 °C com tempo estatico de 10 minutos. Quanto a capacidade antioxidante dos extratos, para
obtengdo de compostos antioxidantes com capacidade de doacgdo de elétrons, a PLE estatica pode ser realizada a
150 °C/10 min e, para obtencdo de compostos antioxidantes com capacidade de doagdo de d&tomos de hidrogénio, a
extracdo pode ser realizada a 100 °C/20 min.
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