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RESUMO

A crescente demanda por alimentos que oferegam beneficios a satide tem incentivado o
desenvolvimento de produtos enriquecidos com compostos bioativos. Contudo, a instabilidade
desses compostos em sistemas alimentares representa um desafio. A tecnologia de
nanoencapsulacao surge como uma solugdo para superar essas limitagdes, promovendo maior
estabilidade e eficacia dos compostos bioativos. Diante disso, este estudo propde avaliar o
potencial bioativo dos residuos (casca e semente) dos frutos da uva e jabuticaba, bem como do
hibisco (célice e fruto com semente), bem como encapsular esses compostos seguido do seu
retorno a matriz alimentar por meio do enriquecimento de fécula de mandioca. Todas as
matérias-primas foram processadas na forma de farinhas e caracterizadas quanto a composigao
proximal e fisico-quimica, revelando particularidades entre elas. Foram determinados perfis de
minerais, carboidratos, compostos fendlicos, flavonoides e dacidos organicos, além da
quantifica¢do de compostos bioativos como clorofila, carotenoides, antocianinas e flavonoides.
Foram produzidos extratos (Agua, etanol 10%, 50%, 70% e 80%) para avaliar a atividade
antioxidante e determinar a melhor concentragdo para extragdo por maceraciao + percolacao.
Determinados os melhores solventes para farinha de casca e semente de uva (etanol 80 e 10%),
casca e semente de jabuticaba (etanol 50 e 80%) e célice e fruto com semente de hibisco (etanol
80 e 10%), foram caracterizados. Analises de grupos funcionais das farinhas pré e pds extragao
foram realizadas por FTIR-ATR, assim como dos extratos brutos e concentrados. E por fim,
foram avaliados quanto a atividade antimicrobiana. Os resultados demonstraram que as farinhas
sdo excelentes fontes nutricionais, onde as por¢des de sementes apresentaram os maiores teores
em grande parte dos minerais. Farinhas das cascas de uva e jabuticaba apresentaram as maiores
concentragdes de carboidratos (frutose, glicose e sacarose). Os principais dcidos organicos
foram acidos tartarico e ascorbico, e os principais compostos fenolicos presentes nas farinhas
foram catequina e acido galico. O método de extragdo maceragdo + percolagdo foi eficaz na
recuperagao e preservagao de compostos fenolicos das farinhas, com resultados maiores para
casca ¢ semente de jabuticaba. Quanto a atividade antimicrobiana, somente o extrato
concentrado de semente de jabuticaba foi capaz de inibir o crescimento de Salmonella
choleraseus (500 pg mL™Y), Escherichia coli (500 pg mL™"), Klebisiella pneumoniae (1000 ug
mL™), e Bacillus subitis (1000 ng mL™!). A nanoencapsulagio dos extratos concentrados
apresentou variagdes na eficiéncia de encapsulamento (13,61% a 87,54%) e no tamanho das
particulas (545,85 nm a 1539,96 nm), com destaque para as nanoparticulas de casca de uva e
jabuticaba, que demonstraram as maiores retengdes de compostos bioativos e estabilidade
térmica apOs aplicagdo na tapioca. Essas amostras também provocaram alteragdes visuais
significativas, como a redu¢do da luminosidade e aumento da saturagdo. Os resultados sugerem
que as nanoparticulas sao promissoras para enriquecer alimentos e melhorar suas propriedades
funcionais e visuais.

Palavras-chave: Nanoencapsulagdao; compostos bioativos; antimicrobiana; residuos.



ABSTRACT

The growing demand for foods that offer health benefits has encouraged the development of
products enriched with bioactive compounds. However, the instability of these compounds in
food systems represents a challenge. Nanoencapsulation technology emerges as a solution to
overcome these limitations, promoting greater stability and effectiveness of bioactive
compounds. In this context, this study aims to evaluate the bioactive potential of the residues
(peels and seeds) from grape and jabuticaba fruits, as well as hibiscus (calyx and seed fruit),
and to encapsulate these compounds followed by their return to the food matrix through the
enrichment of cassava starch. All raw materials were processed into flours and characterized in
terms of proximal and physicochemical composition, revealing particularities among them.
Mineral profiles, carbohydrates, phenolic compounds, flavonoids, and organic acids were
determined, along with the quantification of bioactive compounds such as chlorophyll,
carotenoids, anthocyanins, and flavonoids. Extracts (water, 10% ethanol, 50% ethanol, 70%
ethanol, and 80% ethanol) were produced to evaluate antioxidant activity and determine the
best concentration for extraction by maceration and percolation. The best solvents for grape
peel and seed flour (80% and 10% ethanol), jabuticaba peel and seed (50% and 80% ethanol),
and hibiscus calyx and seed fruit (80% and 10% ethanol) were determined and characterized.
Functional group analyses of pre- and post-extraction flours were performed by FTIR-ATR, as
well as of crude and concentrated extracts. Finally, antimicrobial activity was assessed. The
results showed that the flours are excellent nutritional sources, with seed portions presenting
the highest levels of most minerals. Grape and jabuticaba peel flours exhibited the highest
concentrations of carbohydrates (fructose, glucose, and sucrose). The main organic acids were
tartaric and ascorbic acids, and the main phenolic compounds present in the flours were catechin
and gallic acid. The maceration + percolation extraction method was effective in recovering
and preserving phenolic compounds from the flours, with higher results for jabuticaba peel and
seed. Regarding antimicrobial activity, only the concentrated jabuticaba seed extract was able
to inhibit the growth of Salmonella choleraesuis (500 pg mL—1), Escherichia coli (500 pg
mL—1), Klebsiella pneumoniae (1000 pg mL—1), and Bacillus subtilis (1000 ng mL—1). The
nanoencapsulation of concentrated extracts showed variations in encapsulation efficiency
(13.61% to 87.54%) and particle size (545.85 nm to 1539.96 nm), with grape and jabuticaba
peel nanoparticles demonstrating the highest bioactive compound retention and thermal
stability after being applied to tapioca. These samples also caused significant visual changes,
such as reduced luminosity and increased saturation. The results suggest that these
nanoparticles are promising for enriching foods and improving their functional and visual
properties.

Keywords: Nanoencapsulation. Bioactive Compounds. Antimicrobial. Residues.
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1 INTRODUCAO

O consumo de alimentos ricos em compostos antioxidantes vem sendo promovido, pois,
podem controlar a auto oxidacao, interrompendo a propagacdo de radicais livres ou inibindo
diretamente sua formacgao, reduzindo o estresse oxidativo. Varios estudos indicam que a alta
ingestdo de produtos vegetais estd associada reducdo de risco de algumas doengas cronicas e
degenerativas, face a compostos fendlicos e antioxidantes presentes nesses produtos (Tan et al.,
2018; Ribeiro et al., 2017; Delfanian; Kenari; Sahari, 2015; Alves; Brito; Rufino; 2008;).
Dentre os frutos ricos com estes compostos podemos destacar a Uva, a Jabuticaba e calice do
Hibisco, pertencentes a familia Vitaceae, Mytaceae € Malvaceae respectivamente.

Sementes e cascas geralmente contém a maior parte dos componentes fenolicos e por
essa razao, o extrato obtido do residuo de frutos vem se tornando cada vez mais popular para o
ramo de alimentos funcionais (Bueno et al., 2020). A fabricacdo de suco de uva resulta em
grande quantidade de residuos, compostos principalmente de engago e bagaco, podendo
representar de 20 a 30% do peso inicial da fruta (Yu; Ahmedna, 2013). Ja a casca da jabuticaba
representa cerca de 50% do total da fruta sendo descartada na maioria das vezes. A utilizacao
destes residuos como matéria-prima no desenvolvimento de produtos alimenticios, aumentando
o valor nutricional deste alimento, ¢ uma alternativa (Ferreira et al., 2012).

Nesse contexto, as Plantas Alimenticias Nao Convencionais (PANCs), como o hibisco,
vem mostrando muitos beneficios para a saude, incluindo atividades nefro e hepato-protetoras,
renais/diuréticas, anticolesterol, anti-hipertensivas, antidiabéticas, hipolipidémicas, anticancer
e antioxidantes (Carvajal-Zarrabal et al., 2012; Hopkins et al., 2013; Guardiola; Mach, 2014;
Da-Costa-Rocha et al., 2014; Peter et al., 2017; Herranz-Lopez et al., 2017; Pimentel-Moral et
al., 2018; Amaya-Cruz et al., 2019; Sadyago-Ayerdi, 2021).

De acordo com a Comissdo Europeia (2010), os residuos alimentares sdo compostos por
matérias-primas alimentares cruas ou cozidas descartadas em qualquer fase do ciclo de vida dos
alimentos, enquanto o termo "subproduto" se refere a qualquer substancia ou objeto resultante
de um processo de producao em que sua producao nao seja o objetivo principal. Nesse sentido,
o termo "subprodutos alimentares" tem sido cada vez mais utilizado para enfatizar que os
residuos alimentares sdo substratos finais promissores para o desenvolvimento de novos
produtos de valor agregado.

Essa abordagem esta diretamente alinhada com os Objetivos de Desenvolvimento
Sustentavel (ODSs), especialmente o ODS 12, que promove o consumo ¢ a producdo

responsaveis. O reaproveitamento de residuos alimentares, como cascas € sementes, para a
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criacdo de novos produtos, colabora ndo apenas para a reducdo de desperdicio de alimentos,
mas também para o desenvolvimento de alternativas sustentdveis na industria alimenticia,
contribuindo para uma economia circular. Além disso, essa pratica pode apoiar o ODS 2, ao
oferecer solugdes sustentaveis que melhoram o acesso a alimentos nutritivos e diversificados,
especialmente com o uso de tecnologias de encapsulamento que ampliam a vida 0til de
compostos bioativos e potencializam seu impacto na saude humana (Larrauri et al., 1997;
Manzocco et al., 2000; Esfanjani et al., 2018).

Diante da relevancia desses compostos bioativos para a industria e saude humana,
tecnologias de ampliagdo da vida util sdo necessarias. Nesse cendrio, o encapsulamento pode
ser uma estratégia importante para protegdo, transporte e armazenamento de compostos de
interesse (Larrauri et al., 1997; Manzocco et al., 2000; Esfanjani et al., 2018).

Os compostos bioativos presentes em residuos, e responsaveis pelos beneficios a saude
podem ser extraidos por técnicas convencionais € ndo convencionais, sendo que fatores como
composicdo quimica, tamanho das particulas, solvente, tempo e temperatura influenciam a
eficiéncia da extracao (Andreo; Jorge, 2006; Zhu et al., 2017; Filho et al., 2020). No entanto, a
aplicacdo desses compostos na forma de extratos enfrenta desafios como sabor indesejavel,
baixa solubilidade, estabilidade (sensibilidade a luz, oxigénio e calor), além de perdas durante
0 processamento € transporte.

O encapsulamento surge como uma solucdo, protegendo os compostos bioativos e
melhorando sua biodisponibilidade (Assadpour; Jafari, 2019). Produtos tradicionais, como a
tapioca, tém ganhado destaque, especialmente devido a busca por opgdes alimentares saudaveis

e adequadas para dietas restritivas, como no caso dos celiacos.

2 REFERENCIAL TEORICO

2.1 Compostos bioativos em vegetais

Compostos bioativos podem ser definidos como substancias com atividade biologica e
capazes de modular processos metabdlicos resultando na promocao de melhores condig¢des de
saude. Os beneficios exibidos por esses compostos incluem atividade antioxidante, inibi¢ao ou
inducdo de enzimas, inibi¢do das atividades dos receptores e inducao e inibicdo da expressao
génica (Correia et al., 2012). Frutas, hortalicas e cereais integrais sdo fontes de compostos

bioativos, que incluem uma classe heterogénea de compostos principalmente fenodlicos,
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carotenoides, tocoferois, fitoesterdis e compostos organosulfurados (Carbonell-Capella et al.,
2013; Serrano-Leon et al., 2018)

A diversidade de compostos organicos presentes em vegetais representa o produto do
metabolismo primario e secundario das plantas. Os Metabdlitos primarios (Figura 5) sdo
carboidratos, aminoacidos, acidos graxos e acidos organicos que estdo envolvidos no
crescimento ¢ desenvolvimento, respiracdo e fotossintese, e sintese hormonal e proteica da
planta (Housnome et al., 2008).

Metabolitos secundarios como flavonoides, carotenoides, esterois, acidos fenolicos,
alcaloides e glucosinolatos, além de determinar a cor de vegetais, protegem as plantas contra
herbivoros e microrganismos, atraem polinizadores e animais dispersores de sementes e atuam
como moléculas sinalizadoras em condigdes de estresse (Seiger 1998; Crozier et al., 2006).

Os compostos fendlicos sao metabolitos secundarios de plantas, que inclui grande
diversidade de estruturas, que diferem entre si, em termos de estrutura quimica, complexidade
e reatividade (Shahidi; Naczk, 1995). Esses compostos sdo ciclicos derivados de benzeno e
possuem pelo menos um anel aromatico no qual ao menos um hidrogénio ¢ substituido por um
grupamento hidroxila (Shahidi; Naczk, 1995; Ursini et al., 1999; Simdes, 2000; Stoclet et al.,
2004).
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Figura 1. Produtos do metabolismo primario e secundério de vegetais. Fonte: Shirahigue e
Ceccato-Antonini (2020) elaborado pela autora (2024).

Os compostos fenolicos apresentam-se como um dos maiores grupos de componentes
dietéticos ndo essenciais e contribuem para o sabor, odor e coloracdo de diversos vegetais,
sendo muitos desses economicamente importantes pela utilizagdo como flavorizantes e corantes
de alimentos e bebidas (Simdes, 2000; Moreira; Mancini-Filho, 2004). Além disso, compostos
fenolicos sdo essenciais para o crescimento, reproducao das plantas, e contribuem também para
o aumento da resisténcia do vegetal diante de situagdes de estresse, atuando como agentes
protetores da agdo de predadores e patdogenos (apresentam atividade antimicrobiana), de reagdes
oxidativas e da agdo da luz UV. Estes compostos participam do processo de lignificacdo da
parede celular de plantas, processo este que evita o crescimento e a proliferagdo de micro-
organismos que promovem injuria no vegetal (Shahidi; Naczk, 1995; Dillard; German, 2000).

Sendo assim, a produg¢ao de altos niveis de fendis na planta esta relacionada a situacdes
de estresse (Shahidi; Naczk, 1995) e ao processo de cicatrizagdo (Silva; Silva, 1999). Estes
compostos podem, ainda, atuar como substratos nas reagdes enzimaticas de escurecimento
(Shahidi; Naczk, 1995; Shi et al., 2002). Os compostos fendlicos estao amplamente distribuidos
no reino vegetal e na maioria dos micro-organismos, uma vez que esses sao capazes de sintetizar
o anel benzénico, e, a partir dele, compostos fendlicos (Simdes, 2000).

A maior parte dos compostos fenolicos nao € encontrada no estado livre na natureza,
mas sob a forma de ésteres ou de heterosideos, sendo, portanto, soltiveis em agua e em solventes
organicos polares. Dentre os compostos fenolicos, encontram-se estruturas tdo variadas quanto
as dos acidos fendlicos, dos derivados da cumarina, dos pigmentos hidrossoluveis das flores,
dos frutos e das folhas. Além disso, essa classe de compostos abrange as ligninas e os taninos,
polimeros com importantes fungdes nos vegetais (Simdes, 2000).

As propriedades sensoriais dos alimentos como cor, sabor amargo e adstringente estao
intimamente relacionadas a composicao inicial de fendlicos e a fatores ambientais, como
temperatura, luz e pH. A elevada capacidade destes compostos de interagir com diversas
substancias pode gerar alteragdo da composicao inicial dos alimentos. Sendo assim, grande
parte das alteragdes sensoriais ocorridas nos alimentos durante as etapas de processamento e
armazenamento, podem ser atribuidas a significativa reatividade dos compostos fendlicos.
Dessa forma, ¢ justificado o interesse nas estruturas e propriedades dos compostos fenolicos
assim como, em seus mecanismos de reacao, a fim de prever e prevenir reagdes indesejaveis

nos alimentos (Es-Safi et al., 2003).
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Por serem compostos aromaticos, os compostos fendlicos apresentam intensa absor¢ao
na regido do UV. Além disso, esses sdo facilmente oxidaveis, tanto pela agdo de enzimas
vegetais especificas quanto por influéncia de metais, da luz e do calor, ou em meio alcalino,
ocasionando em escurecimento de solucdes ou dos compostos isolados (Simdes, 2000).

Os compostos fendlicos de fontes vegetais podem ser divididos em dois grupos: os
flavondides e os ndo flavonoides. (Soares, 2002; Degaspari; Waszczynskyj, 2004). A estrutura
quimica dos flavonoides ¢ descrita como Cs-C3-Cs, € consiste, portanto de dois anéis
aromaticos, denominados anel A e B, unidos por trés carbonos que formam um anel
heterociclico, denominado anel C, sendo que a classificagdo desses compostos ocorre em
funcdo dos grupos substituintes (Hein et al., 2002; Shi et al., 2002; Soares, 2002; Bobbio;
Bobbio, 2003; Degaspari; Waszczynskyj, 2004). Neste grupo encontram-se as antocianinas,
antocianidinas, flavonas, flavonodis, os taninos condensados ou proantocianidinas €, com menor
frequéncia, as auronas, calconas e isoflavonas, dependendo do lugar, nimero e combinacdo dos
grupamentos participantes da molécula (Soares, 2002; Farah; Donangelo, 2006; Cerqueira et
al., 2007).

Os compostos fendlicos ndo flavonoides englobam os acidos fendlicos (acidos benzoico,
cindmico e seus derivados) os taninos hidrolizaveis, os estibilenos (resveratrol) e a lignina
(Soares, 2002; Degéspari; Waszczynskyj, 2004; Farah; Donangelo, 2006).

Os compostos fenolicos sdo os responsaveis pela atividade antioxidante dos vegetais.
Os antioxidantes sdo reconhecidos por sua capacidade de prevenir a oxidagao lipidica em
alimentos e diminuir os efeitos negativos dos radicais livres no organismo humano, sendo
portanto, compostos muito importantes para a saude (Bertolino et al., 2015).

Esses radicais livres s3o moléculas instaveis que podem oxidar macromoléculas, como
lipidios, aminoacidos de proteinas e duplas ligacdes de acidos graxos poli-insaturados, além de
danificar estruturas celulares. Os compostos fenolicos, com seus grupos hidroxila fenolicos,
tém a capacidade de doar um atomo de hidrogénio ou um elétron para os radicais livres,
neutralizando-os e impedindo que causem danos adicionais. Além disso, esses compostos
também podem impedir a formagdo de radicais livres por meio da complexagcdo com ions

metalicos, como ferro e cobre (Aragjo, 2001).

2.1.1 Extragdo de compostos bioativos

A extracdo de compostos bioativos € um processo fundamental para a obtencao desses

componentes de plantas. Métodos como a maceracdo e a percolagdo sao comumente
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empregados para extrair compostos fenolicos, antocianinas, flavonoides e carotenoides de
matrizes vegetais, visando a maximizacao do rendimento e da qualidade dos extratos.

Sabe-se que as condigdes de extracdo influenciam no teor desses compostos. O método
de extracdo, assim como o tipo de solvente utilizado, exerce um papel extremamente
significativo na extracdo (Sampaio et al., 2020).

Os solventes mais utilizados nas extragdes sdo a agua, etanol, etanol/agua,
metanol/agua, dgua/glicerol, acetona e éter. Destes, a agua e o etanol sao considerados solventes
alternativos ou “eco friendly” por serem seguros, ecologicamente corretos, por nao
apresentarem toxicidade e de baixo custo (Paleologou et al., 2016; Dogan et al., 2020; Brahmi
et al., 2022).

A extracdo convencional (extracdo por solvente ou extracdo solido-liquido), ¢
basicamente a solubilizacdo do composto fendlico no solvente. Esse método ainda ¢ muito
utilizado para a extracao de fenolicos devido a facilidade de operagdo (Alcantara et al., 2018).

Para o processo de extragdo uma amostra solida deve ser dissolvida ou lixiviada de sua
matriz por um solvente liquido. Esse solvente dissolve as substancias da amostra, formando
uma solucao na qual os componentes soluveis, chamados de solutos, sdo removidos da matriz
solida, resultando em um extrato (Chanioti; Liadakis; Tzia, 2014; Kumar et al., 2021).

Durante o processo, os solutos presentes na superficie da amostra sdo dissolvidos
primeiro, seguido pela penetragdo do solvente no material poroso e o transporte dos solutos
para a solu¢dao (Chanioti; Liadakis; Tzia, 2014). Importante ressaltar que procedimentos de
preparo da amostra podem influenciar na eficiéncia do processo, como pré-lavagem, secagem
e moagem (Kumar et al., 2021). Estes, podem aumentar a superficie de contato da amostra com
o solvente.

Dentre os pontos que requer atengao neste tipo de método na extragdo de compostos
bioativos sdo: o longo tempo de extragdo, a recuperacgao parcial (devido a limitagao do sistema
solvente), a degradacdo de compostos fenolicos se realizada em alta temperatura e o uso de
solventes perigosos (metanol, acetona ou hexano), que tornam os fenolicos inseguros para
serem usados como ingrediente alimentar. Por isso, muitos pesquisadores tém usado etanol
(geralmente reconhecido como seguro) e temperatura abaixo de 60 °C para obter um extrato
fendlico de boa qualidade para aplicacdo em cosméticos, alimentos e produtos farmacéuticos
(Al Jitan; Alkhoori;Yousef, 2018).

Comumente, o método so6lido-liquido tem sido realizado por maceragdo e percolacao
(Figura 6), que sdo processos de extragdo nao térmicos e utilizados para extrair compostos nao

volateis (Daud et al., 2017). A maceracdo ¢ uma técnica na qual a amostra, moida ou cortada ¢é
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misturada com um solvente adequado em um recipiente fechado. O solvente ¢ entdo filtrado e o
residuo solido prensado para recuperar a solucdo. A agitacdo durante a maceracao facilita a extragdo
por promover difusdo e separar a solugo concentrada da superficie da amostra. E recomendada para
extrair componentes termolabeis.

O método de percolacdo ¢ semelhante a maceracgdo, pois envolve a coloca¢ao da amostra
moida em um sistema fechado e a queda gradual do solvente de cima para baixo. Aqui, a
filtragem nao € necessaria, pois os dispositivos percoladores possuem filtros que permitem
apenas a passagem do solvente com o extrato. Um percolador ¢ utilizado, recipiente estreito em
formato de cone aberto na parte superior e equipado com uma valvula na parte inferior para

controlar a saida do liquido.

PERCOLACAO MACERACAO

Mixer

Solvente ..
mecanico

extrator

Amostra Tampa
triturada

Algodao e
papel filtro

Mistura amostra e
solvente
Vilvula

Extrato

Figura 2. Método de extragdo de compostos bioativos liquido-sélido: percolacdo e maceragao.
Fonte: Bakhatar et al. (2022) modificado pela autora (2024).

O material solido com o solvente ¢ deixado em repouso previamente para umedecer a
amostra, e entdo o percolador ¢ preparado com uma camada de algodao na base e papel filtro
watman n°l na parte superior. A solu¢do umedecida ¢ adicionada lentamente ao percolador,
evitando fortes impactos na primeira camada, € o bagaco ¢ pressionado enquanto mais algodao
e papel filtro sdo adicionados para criar outro vacuo e recircular a solucao progressivamente
para enriquecer o extrato. A percolagdo ¢ um método simples, barato e eficiente na extracao
dos compostos da amostra para o solvente, mas requer bastante tempo para finalizar todo o

Processo.

2.2 Vegetais ricos em compostos bioativos
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Os vegetais sdo a principal fonte de compostos bioativos. Todas as partes da planta,
incluindo folhas, raizes, cascas, tubérculos, frutas, flores, rizomas e galhos, produzem esses
compostos em quantidades variadas, pois sao influenciados por fatores intrinsecos e extrinsecos
a planta (Jha e Sit, 2022). Por isso, estudos sobre as plantas que os produzem, bem como sua

extracdo e aplicagdo, t€ém ganhado destaque nos ultimos anos (Qin; Xi, 2021).

2.2.1 Hibisco (Hibiscus sabdariffa L.)

As Plantas Alimenticias Nao Convencionais (PANCs) abrangem espécies nativas,
exodticas ou naturalizadas, cujas partes comestiveis ndo sdo habitualmente utilizadas na
alimenta¢do humana. Elas representam uma diversidade botanica significativa e sdo conhecidas
por diversos termos, como "alimentos da fome", "vegetais ndo convencionais" e "plantas para
o futuro" (Bhansali, 2011). O conceito de PANC visa reconhecer o potencial alimenticio dessas
plantas, muitas vezes negligenciado. Os autores Kinupp e Lorenzi (2007) propuseram
expressOes alternativas para categoriza-las, referindo-se a partes de plantas com potencial
alimentar ndo explorado comercialmente.

Essas plantas, que incluem flores, sementes e folhas, tém despertado interesse devido
ao seu valor nutricional e sdo utilizadas na gastronomia, podendo ser consumidas in natura ou
ap6s preparo (Padilha et al., 2020). Geralmente encontradas em ambientes naturais € em
monoculturas comerciais, as PANCs representam uma fonte adicional de renda para pequenos
agricultores. Sua popularizagdo pode contribuir para diversificar a dieta, aumentar a variedade
de nutrientes e promover beneficios a saude, especialmente em paises onde o consumo desses
alimentos ¢ significativo, como o Brasil (IDEC, 2021).

Dentre as PANCs, estd o Hibisco (Hibiscus sabdariffa L), conhecido popularmente
como vinagreira, rosela, caruru-azedo, azedinha, caruru-da-guiné, azedada-guiné, quiabo-
azedo, quiabo-roseo, quiabo-roxo, rosela, rosélia, groselha, quiabo-de-angola, groselheira. E
uma espécie vegetal da familia Malvaceae, e género Hibiscus, que inclui mais de 300 espécies
de ervas, arbustos ou arvores anuais ou perenes (Wang et al., 2012). Possivelmente originaria
do Sudio, onde posteriormente foi levada para o restante da Africa e Asia (Wilson; Menzel
1964). E comumente encontrado em regides tropicais e subtropicais, incluindo China,
Tailandia, Indonésia, Egito, Suddo, Arabia Saudita, Taiwan, Vietna, Nigéria e México (Oliveira
et al., 2020).

A mais provavel chegada desta espécie na regido Neotropical se deu no século XVIII

através da Jamaica, por escravos africanos que faziam uso desta espécie como alimento
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(Mohamed 2012). O clima das regides tropicais e subtropicais favoreceram sua permanéncia e
propagacdo (Mohamed 2012). Acredita-se que esse fator propiciou que a mesma conseguisse
se naturalizar na flora brasileira (Coelho; Amorim, 2019).

Arbusto de ciclo anual, o hibisco (Figura 1) pode atingir mais de 1,80 m de altura, ¢
pouco ramificado e com a forma de taca de tonalidade vermelha (Maccalebe, 1998). Cultivado
em regides tropicais e subtropicais, a flor ¢ simples, séssil e axilar. A corola ¢ composta por
cinco sépalas de intensa coloragcdo vermelha em forma de cone, que forma o calice. Na base do
calice, esta o caliculo ou o pequeno calice disposto em circulo (Castro et al., 2004). A cépsula
deiscente ¢ o fruto que possui aspecto aveludado e cerca de 2 cm de comprimento, abrigando
as sementes (Mahadevan; Shivali; Pradeep, 2009). A capsula da semente (fruto) tem de 1,9 a

2,5 cm de comprimento e contém cinco segmentos, com 20 a 26 sementes (Sim; Nyam, 2021).

Figura 3. Hibiscus sabdariffa L.: Planta cultivada com folhas, flores e alguns calices (A);
Calice e flor jovem com pétalas roseas e glandulas no célice (B); Detalhe da flor com pétalas
amareladas (C); Célice no fruto (D); e Fruto com sementes visiveis. Fonte: Autora (2024) e
Coelho; Amorim (2019).

O hibisco é alimento funcional nos paises da Asia, e o interesse econdmico esta nos
calices e flores desidratados, utilizados mundialmente para a produc¢ao de bebidas, alimentos
(D’heurex-Calix; Badrie, 2004), conservantes (Liu; Tsao; Yin, 2005) e antioxidantes (Wang et
al., 2000). No Brasil, a Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (Anvisa), por meio da Portaria
n°® 519, de 1998 (BRASIL, 1998), considera que as flores do hibisco podem ser consumidas

como cha, preparadas por meio de infusdo ou decoc¢o. Ja as sementes do fruto do Hibiscus
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sabdariffa L. surgem como subproduto concomitante ao cultivo em larga escala e a exploragdo
comercial da planta (Vilche; Gely; Santalla, 2003).

O hibisco ¢ valorizado por seus diversos componentes bioativos, incluindo acidos
fenolicos, flavonoides, antocianinas e acidos organicos (Oliveira et al., 2020). Esses compostos
contribuem para suas diversas aplicacdes terapéuticas, como evidenciado pelo seu uso na
medicina tradicional, sugerindo manejo do diabetes tipo 2 (Oliveira et al., 2019; Ribeiro et al.,
2019), bem como efeitos benéficos sobre nefropatia (Oliveira et al., 2017; Oliveira et al., 2021),
anemia ferropriva (Pereira et al., 2017), hipertensdo (Oliveira et al., 2016) e doengas
cardiovasculares (Oliveira et al., 2021b). Além disso, a intensa cor vermelha das flores secas e
calice, bem como seus extratos o torna um corante natural procurado nas industrias cosmética
e alimenticia (Islam, 2019).

O uso da flor de hibisco, que ¢ rica em antioxidantes também podem proporcionar
beneficios para saude, como melhora no processo de filtragem renal (efeito diurético), além de
efeito hipolipidémico, hipoglicémico, a¢do sobre a hipertensdo e proliferagdo de células
cancerigenas, entre outros (Maciel et al., 2012; Peter et al., 2017; Pimentel-Moral et al., 2018).

Hamadjida et al. (2024) em seu estudo com extratos de calices observaram que o
tratamento com o extrato teve efeitos significativos na redugdo do estresse oxidativo e da
inflamagdo em ratos diabéticos induzidos por aloxana. Ratos tratados com o extrato
apresentaram uma reducao significativa nos niveis de malondialdeido, um marcador de estresse
oxidativo, enquanto os niveis de glutationa reduzida, superoxido dismutase e catalase,
importantes antioxidantes enddgenos, aumentaram significativamente. o extrato demonstrou
uma diminui¢do significativa nos biomarcadores inflamatorios, indicando uma redugdo da
resposta inflamatoria nos ratos diabéticos tratados.

A incorporagao do extrato de calice de hibisco (15-20 g/100 mL) no preparo de iogurte
aumentou a preferéncia dos consumidores pela cor e aumentou significativamente os teores de
polifenois totais e flavonoides (Shin et al., 2021)

El-Shiekh et al. (2020) realizaram um estudo para destacar os mecanismos subjacentes
aos efeitos neuroprotetores dos extratos enriquecidos com antocianina de duas variedades de
hibisco (calices branco e vermelho) no tratamento da doenca de Alzheimer (DA), além de seu
perfil metabdlico. Os resultados fornecem evidéncias de que o Hibisco, representa um bom
candidato para a melhoria da patologia da DA.

Addor, Cotta ¢ Melo (2018) demonstraram que suplementos orais de H. sabdariffa

(combinagdo com peptideos de colageno, vitamina C e extrato de Aristotelia chilensis) reduzem
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marcadores do envelhecimento cutaneo da pele em pacientes do sexo feminino, indicando um

efeito protetor contra processos degenerativos relacionados a idade.

2.2.2 Jabuticaba (Myrciaria jaboticaba)

A jabuticaba (Figura 2), pertencente a familia Myrtaceae e género Myrciaria, também
denominada Plinia (Citadin; Danner; Sasso, 2010). E uma fruta nativa do Brasil, e também
encontrada no Paraguai e na Argentina, apresenta-se na forma de baga, com didmetro de 3 a 4
cm, de casca que varia da cor roxa ao preto e polpa branca aderida a semente (Albuquerque et
al., 2020).

As trés espécies mais comuns no Brasil sdo Myrciaria cauliflora (jabuticaba "Paulista"),
M. jaboticaba (jabuticaba "Sabara") e M. trunciflora ("Cabinho" jabuticaba). A jabuticabeira ¢
conhecida por suas flores e frutos que crescem diretamente nos troncos € ramos, conferindo-
lhe uma caracteristica ornamental (Citadin; Danner; Sasso, 2010). A espécie "Paulista" tende a
ser mais alta, com frutos maiores, enquanto a "Sabara" produz frutos menores e mais doces. As
jabuticabas sao globulares, com casca lisa que muda de verde para roxo escuro ou preto quando
maduras, envolvendo uma polpa branca gelatinosa e suculenta, com um sabor doce, levemente
acido e picante (Jesus et al., 2004; Citadin; Danner; Sasso, 2010). Geralmente, a casca e as
sementes ndao sdao consumidas devido ao seu sabor tdnico e consisténcia fibrosa, embora
algumas pessoas apreciem a fruta inteira (Inada et al., 2021).

Tem conquistado espago e destaque tanto no mercado interno como no mercado
internacional, tornando-se a 2* melhor fruta do mundo de acordo com a TasteAtlas
(Enciclopédia Gastrondmica Internacional) em 2023. Com seu sabor Unico, caracteristico e
doce, aliado as propriedades nutricionais e beneficios para a saude, tem despertado o interesse
dos consumidores e impulsionado o crescimento da industria relacionada a essa fruta
(Benvenutti; Zielins; Kiferreira, 2021).

As jabuticabeiras sdo arvores de crescimento lento, atingindo de 4 a 12 metros de altura,
e levam de cinco a 15 anos para comegar a frutificar, geralmente com uma unica colheita
principal na primavera (Jesus et al. 2004). Os frutos amadurecem rapidamente em 30 a 45 dias
apo6s a floragdo, com diametro de 2,0 a 3,5 cm e peso de 3,0 a 15,0 g, possuindo uma fina
pelicula preta e polpa branca, gelatinosa e doce (>13,0 °Brix), com uma a quatro sementes
pequenas. Arvores adultas podem produzir de 20 a 100 kg de frutos, e a folhagem avermelhada
e as flores brancas, seguidas pelos frutos pretos brilhantes, tornam a jabuticabeira uma escolha

ornamental atraente (Dematté, 1997; Mattos, 1983).
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Figura 4. Jabuticabeira com frutos aderidos no tronco. Fonte: Autora (2024).

Os dados mais recentes do Instituto Brasileiro de Geografia e Estatistica (IBGE) sdo
referentes ao ano de 2017, quando a produg¢ao nacional de jabuticaba foi de aproximadamente
3,7 mil toneladas (IBGE, 2017). De acordo com Massa et al. (2022) a estimativa de produgao
formal se aproxima de 5.000 toneladas de jabuticaba por ano.

No entanto, acredita-se que a producdo e comercializagdo apresentam nimeros bem
maiores do que os registrados oficialmente, uma vez que ocorre o comércio informal (Salomao
et al., 2018). A fruta ¢ consumida normalmente in natura, pois apds a colheita, ela apresenta
rapida senescéncia devido ao alto teor de aglcar e agua (Sa et al., 2014), tornando-a
extremamente perecivel. Com isso, o processamento industrial torna-se uma excelente
alternativa para aumentar sua vida util.

O processo de producdo ao processamento da jabuticaba engloba etapas de colheita,
sele¢do, lavagem, sanitizacdo e despolpamento para separacdo da polpa. A polpa pode ser
embalada e comercializada ou processada sob a forma de geleias, sucos, licor, vinagre, doces,
sorvetes e até mesmo bebidas alcoolicas artesanais (Fidelis et al., 2021). Além disso, a
jabuticaba também tem sido explorada na industria cosmética e farmacéutica, devido as suas
propriedades antioxidantes e anti-inflamatorias. Neste processo de producdo, ¢ inevitavel a
geragao de residuos. Esses residuos podem incluir cascas, sementes, bagagos e outros materiais
que sdo descartados durante o processo, podendo representar mais de 50% do total da fruta
(Barroso et al., 2023).

A crescente consciéncia ambiental e a busca por uma gestdo mais sustentdvel dos

recursos naturais t€ém estimulado a pesquisa e a busca por alternativas para a valorizagao desses
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residuos da jabuticaba (Rosa et al., 2023; Miranda et al., 2023; Castel et al., 2023). Esses
residuos possuem potencial ainda pouco explorado, tanto do ponto de vista nutricional como na
utilizacao em diferentes setores industriais (Faller et al., 2023; Aschemann-Witzel et al., 2023).

A valorizagdao desses residuos, considerando os subprodutos, pode trazer beneficios
econdmicos, ambientais e sociais. A utilizagdo adequada desses materiais pode contribuir para
a reducdo do desperdicio, a geragdao de novos produtos e a diversificagdo da cadeia produtiva
da jabuticaba (Rosa et al., 2023).

Os residuos gerados no processamento da jabuticaba possuem caracteristicas especificas
a depender do processamento. Podem incluir cascas, talos, sementes, bagagos, polpa residual e
outros componentes (Figura 2), descartados durante as etapas de produgao (Fidelis et al., 2021;

Barroso et al., 2023) podendo representar até 50% do peso total da fruta (Barroso et al., 2023).

Figura 5. Frutos de jabuticaba (A); Residuo gerado apos produgao de licor (B); Residuo gerado
apo6s despolpamento (C). Fonte: Autora (2024).

A jabuticaba também apresenta em sua composi¢ao fibras (principalmente pectina), que
contém propriedades tecnologicas como gelificante, emulsificante, espessante e encapsulante.
Estudos relatam que uma baga de jabuticaba apresenta pode apresentar até 5% de fibra
alimentar, e o consumo de 100 g da fruta fresca pode atender até 15% da ingestdo didria
recomendada de fibras por dia (Inada et al., 2021). No entanto, estas fibras sdo encontradas
apenas nas fragdes habitualmente ndo consumidas, casca e semente (Inada et al., 2015).

Rica em compostos fenolicos, no fruto inteiro e suas fragdes, bem como em seus
produtos derivados, ja foram descritos antocianinas, derivados do acido hidroxibenzoico
(ellagitaninas, gallotaninas, derivados do acido eldgico), 4cidos hidroxicindmicos, flavonois,

flavanois, flavanonas e flavonas.
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Os fenolicos sdo responsaveis pelos seus efeitos fisiologicos benéficos a satide humana
(Gasparotto et al., 2019; Moreno et al., 2016), incluindo propriedades antioxidantes (Wang et
al., 2021), anticancer (Romanos-Nanclares et al., 2020), o potencial para reduzir o risco de
doencas degenerativas (Holland et al., 2020), sindrome metabdlica (Wisnuwardani et al., 2020)
e antimicrobiana (El-Moaty et al., 2020).

Em comparagdo com outros residuos de frutas brasileiras, o teor total de antocianinas
no extrato do epicarpo da jabuticaba ¢ maior do que os encontrados no extrato obtido a partir
da casca da uva e do residuo de jugara (7,9 e 11,54 ng/g de extrato, respectivamente) (Garcia et

al., 2019; Peixoto et al., 2019).

2.2.3 Uva (Vitis labrusca L)

As uvas (Vitis sp.) estdo entre os frutos consumidos em maiores quantidades em todo o
mundo, sejam processados ou em sua forma natural, constituindo, este vegetal, uma das maiores
fontes de compostos fendlicos (Manach et al., 2005). Os vinhedos brasileiros fazem uso de uma
grande diversidade de materiais genéticos, contando com cerca de 40 cultivares da espécie Vitis
labrusca e aproximadamente 120 cultivares da espécie Vitis vinifera (Camargo et al., 2011). As
representantes da espécie Vitis labrusca, sdo responsaveis por aproximadamente 86% da
producao total de uvas, utilizada preferencialmente para producdo de vinho de mesa e suco, por
fornecerem um vinho de sabor adocicado com aroma frutado (SEAPDR, 2023).

Nesta espécie, encontra-se a cultivar Isabel, pertencente a familia das Vitaceae. Sao
muito valorizadas na industria devido a sua alta produtividade e resisténcia a doengas, sendo a
preferéncia dos viticultores (Nixdorf; Hermosin-Gutiérrez, 2010).

Como demonstrado na figura 6, sdo caracterizadas por cachos pequenos, forma cilindro
alado, compacidade solta. Baga de tamanho médio, forma elipsoide, cor azulada a roxa, casca
polpa mucilaginosa, sabor foxado e certa acidez, apresentando até 4 sementes. Folha adulta
grandes ou médias, cineo truncadas, inteiras ou trilobadas, seio peciolar em V, seios laterais
superiores, quando os ha, em V, seios laterias inferiores inexistentes, medianamente brilhantes,
espessas, limbo e lobos planos a levemente revolutos, superficies do limbo bolhosa, crespa no
ponto peciolar, angulo sobre o lobo terminal medianamente agudos, face superior glabra com
alguma pilosidade esparsa, face inferior cotonosa e bege e nervuras lanosas também bege

(EMBRAPA, 2014).
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Figura 6. Parreiral de Cultivar Isabel (Vitis labrusca L) da vinicola localizada em Itaberai —
GO. Fonte: Autora (2024).

O cultivo de uva tem ganhado destaque no estado de Goiés. Segundo o Levantamento
Sistematico da Produgdo Agricola do Instituto Brasileiro de Geografia e Estatistica
(LSPA/IBGE), a producao de uva atingiu em 2022, 1.698 toneladas.

Embora o volume ainda seja modesto se comparado a outros estados, como o Rio
Grande do Sul, lider nacional com 735 mil toneladas na safra de 2022, e Pernambuco, que
alcangou 399 mil toneladas, a producdo de uva em Goids mostra potencial de crescimento. A
producdo goiana, ocupando o 10° lugar no ranking nacional, demonstra espago para expansao,
especialmente no mercado interno, onde cerca de 25% das mais de 9 mil toneladas de uva
comercializadas na Ceasa no ano passado tém origem no estado.

No estado de Goias, ndo ha frio hibernal suficiente para induzir a dorméncia da videira,
0 que possibilita a obten¢do de duas colheitas/ano. Todavia, no periodo das dguas, a pressdo de
doencas ¢ muito forte, aumentando o risco de perdas e elevando os custos de producao para o
controle sanitario dos vinhedos. Assim, o modelo/sistema de producdo mais utilizado € o de
duas podas e apenas uma colheita, com um ciclo de produ¢ao e um ciclo de formacao.

Quanto a composi¢cdo quimica, a uva apresenta elevados teores de agucares e acidos
organicos, que sao responsaveis pelo seu sabor caracteristico, minerais como o potassio, calcio,
ferro, cobre, entre outros € compostos fenolicos (Santana, 2012; Natividade, et al., 2013). O
bagago, composto por cascas, sementes € engacos, ¢ o principal residuo solido proveniente do
processamento da uva, representando aproximadamente 20% do peso das uvas processadas
(Mello; Silva, 2014). Estes residuos apresentam importante valor nutricional, sdo formados por

proteinas, lipidios, carboidratos, vitaminas, minerais € compostos com propriedades bioldgicas,
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como as fibras e compostos fenolicos, dentre eles, os taninos, resveratrol, acidos fendlicos e
antocianinas (Sousa; Uchoa-Thomaz; carioca, 2014; Caldas et al., 2018)

Os polifenois t€ém sido associados ao potencial bioativo das uvas, devido as suas
atividades antioxidantes, anti-inflamatorias, anticancerigenas e antibacterianas (Bagchi et al.,
2000; Gris et al.,, 2011). Os compostos fendlicos das uvas sdo responsdveis nao s6 por
importantes caracteristicas do vinho e do suco — como cor, adstringéncia, sabor e corpo — mas
por estarem, também, relacionados a efeitos benéficos para a saide humana, com o consumo
moderado da bebida (Lopez-Miranda et al., 2016).

Além disso, a vitamina C presente na uva também contribui para a prote¢do contra
espécies reativas de oxigénio e tem papel importante na sintese de antocianidinas e outros
metabolitos secundarios. Enzimas como a polifenoloxidase (PPO) e peroxidases (POD) estao
envolvidas no escurecimento enzimatico das bagas de uva, um problema de conservagao dos
frutos que pode ser mitigado por técnicas de reducao de perdas decorrentes do escurecimento

(Alamed et al., 2009; Frumento et al., 2013; Hosu et al., 2014).

2.3 Nanoencapsulagio

A tecnologia de encapsulagdo consiste em aprisionar um agente ativo em um material
encapsulante que mantém sua estrutura mesmo em condi¢des adversas, liberando-o apenas em
condigdes especificas no local desejado (Olaizola et al., 2016). Essa técnica tem sido utilizada
para prolongar a vida util de compostos bioativos, como os fenoélicos, e protegé-los de fatores
ambientais, como oxigénio, luz e radicais livres, quando aplicados em alimentos (Bagheri;
Ariaii; Motamedzadegan, 2021).

Os compostos bioativos sao frequentemente sensiveis a fatores ambientais, como luz,
pH, temperatura, oxigénio e degradagdo enzimatica. O encapsulamento bioativos ¢ um método
adequado para superar muitos desses problemas, pois pode proteger moléculas bioativas com
em um material de revestimento (Souza et al., 2018). A encapsulagdo em micro ou nanoescala
permite a incorporagdo de compostos bioativos revestidos em em matrizes alimentares e
resultando em alimentos funcionais altamente absorviveis no sistema gastrointestinal (Chuyen
et al., 2019; Khorasani et al., 2021).

Enquanto a microencapsulagdo forma particulas com tamanho de escala microns até
varios milimetros (Etchepare et al., 2015), na nanoencapsulacdo as substancias sao

encapsuladas em nanoescala, o nandometro é a bilionésima parte do metro (10° metro)
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(Madureira; Pereira; Pintado, 2015), portanto, nanoparticulas sdo atribuidas a particulas
microscopicas solidas ou dispersdes de particulas com faixa de tamanho de 1-100 nm (Liang
et al., 2017), tamanho abaixo de 100 nm sdo essenciais mas considera-se a escala nanométrica
até 1000 nm (<1,0 mm).

A tecnologia de encapsulacdo tem sido usada na industria de alimentos principalmente
para proteger os materiais centrais (agente ativo) contra a condigdes ambientais. Também ¢
considerada um método conveniente para melhorar a entrega e liberacdo de compostos
bioativos e células vivas, os materiais do nucleo sao usados em baixas quantidades e com
dispersao adequada. Ainda, podem mascarar o sabor dos materiais do ntcleo, pode ser usado
para separar compostos centrais dentro de uma matriz alimentar que, de outra forma, reagiriam
entre si (Pordevic et al., 2015).

As técnicas de nanoencapsulagdo utilizam abordagens de cima para baixo (top-down)
ou de baixo para cima (bottom-up) para o desenvolvimento de nanoparticulas (Figura 7). Na
abordagem fop-down, sdo aplicadas ferramentas precisas para reduzir o tamanho e modelar a
estrutura dos nanomateriais conforme a aplicagdo desejada. Ja na abordagem bottom-up, os
materiais sao construidos pela automontagem e auto-organiza¢do de moléculas, influenciadas
por fatores como pH, temperatura, concentracdo e forca ionica (Augustin; Sanguansri, 2009).

Técnicas como emulsificagdo e emulsificagdo-evaporacao de solventes sdo utilizadas na
abordagem top-down. Por outro lado, a técnica de fluido supercritico, complexacao de inclusao,
coacervagao, gelificacdo i6nica e nanoprecipitagdo sdo aplicadas na abordagem bottom-up
(Figura 7) (Sanguansri; Augustin, 2006; Mishra et al.,, 2010). Essas técnicas de
nanoencapsulacdao podem ser usadas para encapsular varios compostos bioativos hidrofilicos e
lipofilicos. Emulsificagdo, coacervagao e técnicas de fluidos supercriticos sdo adequadas para
encapsulacao de ambos os tipos de compostos (McClements et al., 2009; Chong et al., 2009;
Leong et al., 2009).
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Figura 7. Abordagens top-down e bottom-up em técnicas de nanoencapsulagdo. Fonte:
Elaborado pela autora (2024).

Dentre as aplicagdes, podem ser utilizados para vitaminas e fenolicos para melhorar a
estabilidade desses compostos sensiveis durante a producdo, armazenamento e ingestdo
(Khayata et al., 2012, Saiz-Abajo et al., 2013), diminuir a evapora¢ao e degradacao de bioativos
volateis, como aromas, por exemplo (Donsi et al., 2011), mascarar sabores desagradaveis, de
extratos vegetais antioxidantes (Fathi et al., 2013), e ainda podem limitar a exposi¢cdo ao
oxigénio, agua ou luz, em acidos graxos insaturados (Nedovic et al., 2011, Zimet; Livney,
2009).

O material a ser usado como encapsulante deve ser de grau alimenticio, biodegradavel
e estavel em sistemas alimentares durante o processamento, armazenamento € consumo. Os
materiais carreadores em nanoescala mais adequados para aplicagdes alimentares sdao a base de
carboidratos, proteinas ou lipidios. Os sistemas de liberacdo baseados em polissacarideo sao
adequados para muitas aplicagdes industriais, uma vez que sdo biocompativeis, biodegradaveis
e possuem um alto potencial para serem modificados para atingir as propriedades necessarias.

Ao contrario dos transportadores de lipidios, os sistemas de liberagdo a base de
carboidratos podem interagir com uma ampla gama de compostos bioativos por meio de seus
grupos funcionais, o que os torna transportadores versateis para ligar e prender uma variedade
de ingredientes alimentares bioativos hidrofilicos e hidrofébicos.

Diferentes nanocarreadores para componentes fenodlicos podem ser usados como
barreira protetora, e eles podem ser divididos em sistemas de liberacdo baseados em
polissacarideos e proteinas (Ribeiro; Bornéu, 2019). Substancias como ciclodextrinas,
nanoparticulas poliméricas, nanomicelas (Ribeiro; Jafari, 2016), nanoparticulas e filmes de
gelatina (Oliveira et al., 2017; Oliveira et al., 2015; Oliveira et al., 2010), nanoparticulas de
proteina alimentar como caseina, proteinas de soro de leite, proteinas de soja (Ribeiro; Azad
Mandal, 2017) nanoparticulas de zeina (Oliveira et al., 2018), quitosana (Ribeiro e Bornéu,
2019) nanocarreadores lipidicos (Pimentel-Moral et al., 2018; Ribeiro et al., 2018) ou
nanoparticulas do complexo proteina-polissacarideo (Oliveira et al., 2017) provaram ser
carreadores adequados para a nanoencapsulacdo de compostos polifenolicos.

A escolha do material carreador afeta as caracteristicas fisico-quimicas das substancias
encapsuladas (Kalusevi¢ et al., 2017). Nanoparticulas de proteina alimentar € quitosana sao os
nanocarreadores mais comumente usados para a liberacdo de polifendis vegetais, pois ha
evidéncias solidas de que eles melhoram a absorcao intestinal de compostos fenolicos (Oliveira

etal., 2017).
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A quitosana ¢ um polissacarideo natural extraido do exoesqueleto de crustaceos, insetos
e fungos, tem sido amplamente estudada devido as suas propriedades biocompativeis,
biodegradaveis e ndo toxicas (Divya; Jisha, 2018). Composta por unidades de N-acetil-
glucosamina e glucosamina, sua fracdo de glucosamina influencia suas propriedades fisico-
quimicas, sendo seu carater policatidnico explorado em aplicagdes como interagdo com
polianions para formar complexos polieletroliticos.

E frequentemente utilizada na produgéo de nanomateriais para as industrias alimenticia
e farmacéutica, especialmente em sistemas de liberacao controlada de bioativos (Grenha, 2010).
Na industria de alimentos, a quitosana ¢ empregada na geracdo de biofilmes para protecdo de
diversos produtos, como frutas, aves, frutos do mar e vegetais.

Os principais métodos para o preparo de nanoparticulas de quitosana sao micelas
reversas, gelificacao i0nica, emulsificagao (Jafari, 2017; Zhao et al., 2011). O procedimento de
gelificagdo i6nica ou reticulagdo ionica tem sido muito recorrente, € ocorre de acordo com a
interacdo de macromoléculas que tém carga oposta (Mokhtari et al., 2017). Para este proposito,
tripolifosfato (TPP) como um material ndo toxico e multivalente geralmente tem sido usado
para fornecer a densidade de carga necessaria através de interagdes idnicas com a quitosana.

A gelificagdo i6nica, também conhecida como ionotropica, e ainda reticulagdo ionica, é
uma técnica quimica utilizada na sintese de nanoparticulas, baseada na interacdo eletrostatica
entre ions de carga oposta (Calvo et al., 1997). Nesse processo (Figura 8), um polianiénico,
como o trifosfato de sddio (NaTPP), ¢ dissolvido em uma solugao aquosa contendo quitosana
policatidonica em acido acético. Durante a agitagdo mecanica continua, 0s grupos amina
protonada da quitosana (R-NH3") realizam reticulagio com o polianidnico NaTPP (ion

fosforico — PO4>), resultando na formagdo de um hidrogel (Olunusi et al., 2024).
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Esse método emprega reticulagdo fisica por meio de interagdes eletrostaticas, em vez de

reticulagdo quimica, a fim de evitar toxicidade reativa. O processo ¢ considerado simples, suave

e seguro, minimizando efeitos indesejaveis e permitindo a potencial recuperagao de solventes

organicos (Calvo et al., 1997). Ao ser introduzido em uma solu¢do de quitosana, o NaTPP

estabelece uma ligacdo eletrostatica com os grupos amino da quitosana (Figura 9),

desencadeando um processo de ionizagdo em gel que resulta na formacao das nanoparticulas,

que sao recuperadas por meio de centrifugacao e liofiliza¢ao (Olunusi et al., 2024).

Os fatores eficazes no processo de gelificacdo e preparacdao de nanoparticulas de

quitosana/TPP sdo pH, proporcdes de componentes, concentracdo e método de mistura.
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Figura 9. Esquema ilustrativo do método de reticulagdo i6nica. Fonte: Elaborado pela autora
(2024).

2.4 Enriquecimento ou fortificacdo de alimentos

O enriquecimento ou fortificagdo de alimentos ¢ uma abordagem que envolve a adi¢do
controlada de vitaminas e/ou minerais a produtos alimenticios especificos (FAO, 2017). Essa
pratica ¢ fundamentada em estudos cientificos que avaliam o papel desses nutrientes na
promocao da satide humana, considerando fatores como biodisponibilidade e aceitagdo pelo
consumidor (Rosell, 2016; Cardoso et al., 2019).

De acordo com a ANVISA por meio da Portaria n ©® 31, de 13 de janeiro de 1998,
“alimento fortificado/enriquecido ou simplesmente adicionado de nutrientes € todo alimento ao
qual for adicionado um ou mais nutrientes essenciais contidos naturalmente ou nao no alimento,
com o objetivo de reforcar o seu valor nutritivo € ou prevenir ou corrigir deficiéncia (s)
demonstrada (s) em um ou mais nutrientes, na alimentacdo da populacdo ou em grupos
especificos da mesma” (Brasil, 1998).

A fortificagdao pode alcancar grandes segmentos da populagdo, incluindo aqueles que
ndo t€m acesso facil a suplementos nutricionais (Oh, Gareth Caverna, Chungui, 2021). Uma
vez que os alimentos fortificados sdo consumidos regularmente, a ingestdo de nutrientes
adicionados pode ser mais consistente e regular, sem necessitar mudangas nos habitos
alimentares ou no estilo de vida das pessoas. Nesse sentido, a fortificacdo de alimentos bésicos
pode ser uma maneira econdmica de melhorar o estado nutricional da populagdo. Podendo
assim, auxiliar na redu¢do de deficiéncias de micronutrientes e prevenindo ou mitigando a
desnutri¢ao em toda a populacgdo, especialmente em grupos de alto risco, como criangas. Esse
processo tem se mostrado eficaz a curto, médio e longo prazo, alcangando diversos estratos
sociais e apresentando baixo risco de toxicidade (Rosell, 2016; Oh, Gareth Caverna, Chungui,
2021).

Em comparacdo com as suplementacdes, que geralmente requerem grandes doses de
micronutrientes na forma de capsulas, comprimidos e xaropes (Smith et al., 2006; Elemike et
al,, 2019), a fortificagdo de alimentos requer quantidades relativamente pequenas de
micronutrientes. A suplementacdo pode facilmente causar overdoses (Elemike et al., 2019), a
fortificacdo de alimentos fornece quantidades adequadas de micronutrientes aos consumidores,

desde uma escala de massa até¢ uma escala alvo especifica (Smith et al., 2006). A suplementagdo
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por medicamento pode causar dependéncia ao invés de incentivo a uma dieta saudavel e ainda
requer adesdo consistente, mas possui a vantagem de personalizacdo de doses por individuo.

O enriquecimento de alimentos pode ser obrigatério ou voluntéario, dependendo das
exigéncias governamentais expressas na legislacdo. No caso da fortificagdo obrigatdria, os
produtores sdo legalmente obrigados a adicionar micronutrientes especificos aos alimentos,
visando atender as necessidades nutricionais da populacdo em larga escala (Allen et al., 2006).

No Brasil, a obrigatoriedade da fortificagdo de farinhas de trigo ¢ milho foi motivada
pelos altos indices de anemia e deficiéncia de acido folico. Para garantir resultados positivos, ¢
fundamental escolher micronutrientes com boa absorcdo pelo organismo, caracteristicas
semelhantes ao alimento original e aceitacdo pelo consumidor, atendendo a demanda crescente
por alimentos nutricionalmente ricos que promovam beneficios a saude (Allen et al., 2006).

Nesse sentido, compostos bioativos (vitaminas, antioxidantes e micronutrientes) podem
enriquecer alimentos com baixo aporte nutricional. Para que esses compostos bioativos sejam
extraidos de matrizes vegetais, sdo preparados extratos com solventes organicos ndo toxicos,
que apos a extragdo sdo concentrados para eliminagao dos solventes.

No entanto, ainda existem muitas restricdes para o uso de extratos com compostos
bioativos em sistemas alimentares, dentre os desafios mais importantes sdo baixa solubilidade,
baixa vida de prateleira, dificuldade de embalagem e manuseio, perdas devido a estresses
ambientais (luz, oxigénio, alta temperatura e pH) e processos alimentares (pasteurizacao,
mistura, cozimento, esterilizacdo, armazenamento, preparagdo caseira, microondas, fervura,
vaporizagao e secagem), sabor indesejavel de compostos fenodlicos, liberacao nao direcionada
e instabilidade em varias condi¢des durante a digestdo (Fang e Bhandari, 2010).

Uma alternativa a essa restrigdo ¢ o encapsulamento desses extratos para entdo ser
utilizado como enriquecedor/fortificador em produtos alimentares. Estudos abordam as técnicas
de enriquecimento de alimentos com microparticulas (Parente et al., 2021), mas a tecnologia
em escala nanométrica ainda ¢ abordada em poucos estudos. Poucos estudos tém focado os
efeitos dos fenolicos vegetais nanoencapsulados nas caracteristicas funcionais e organolépticas
de diferentes formulacdes de alimentos

Alimentos e bebidas como laticinios, produtos de panificagdo e confeitaria, produtos
carneos, sucos e bebidas energéticas, massas, gomas, doces e spreads sdo veiculos adequados
para fendlicos encapsulados (Delfanian e Sahari, 2020). Os polifenéis encapsulados podem ser
incorporados em formulagdes de alimentos com formato semissélido, solido, em po6 ou liquido

(Tabela 1).
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O queijo ¢ um candidato adequado para fortificagdo com fenolicos encapsulados devido
ao seu valor nutricional, longa vida 1til e consumo ubiquo, preservando a qualidade do produto
e permitindo uma liberacao controlada. O leite, amplamente consumido pelo seu alto valor
nutricional, pode servir como veiculo para antioxidantes naturais, mas a adi¢ao de fenolicos
puros pode prejudicar suas propriedades sensoriais, problema resolvido pelo encapsulamento
(Kwak et al., 2014). O iogurte, também adequado para suplementacdo de ingredientes
funcionais, enfrenta desafios devido ao seu alto teor de dgua e baixo pH, que podem ser
superados pelo encapsulamento em materiais hidrofilicos como a maltodextrina (da Silva et al.,
2019).

A margarina, sendo uma emulsdo, pode ser enriquecida com fenolicos encapsulados
para atuar como conservante € composto enriquecedor, adequada para a formulagdo de
alimentos como doces e bolos (Zaidel et al., 2014). Produtos de panificagdo, amplamente
consumidos, sdo ideais para desenvolvimento de alimentos funcionais, necessitando de
materiais de revestimento resistentes ao calor para encapsular fenolicos e garantir a estabilidade
durante o cozimento (Gongalves et al., 2017). O uso de fendis encapsulados ¢ desejavel quando

nao altera os atributos sensoriais dos produtos finais (Gong et al., 2020).

Tabela 1. Alimentos enriquecidos com nanoparticulas.

Composto Método de Material Tamanho Aplicacio Referéncia
encapsulado encapsulacio transportador de
particula
Licopeno Nanoemulsdo Lipidios solidos e 7493 a  Bebidasde  Zardini et
liquidos contendo 183,40 nm laranja al., 2018
0,6% (p/p) de
lecitina
Extratos de Coprecipitagdo Cloreto férrico 65 nm Biscoitos Razack et
pétalas de de trigo al., 2020
Hibiscus rosa-
sinensis
Extrato de Lipossomas fosfatidilcolinade  174,6 nm Leite Pinilla et
alho preparados por  soja purificada (PC, al., 2017
hidratagdo por >94%)
filme fino
Extrato de Lipossomas Fosfatidilcolina- 172,2 nm Pédo de Pinilla et
alho preparados por acido oleico trigo al., 2019
hidratacao por

filme fino
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Solugdo Nanoemulsao Agua e oléo de - Queijo Pimentel-
aquosa de canola (W/O/W) Chihuahua Gonzalez et
polifenois al., 2015

Extratos da Lipossomas em Quitosana 252 nm logurte Altin et al.,
casca do cacau dispersdo 2018
Extratos de Emulsdo Agua 6leo de - Margarina Zaidel et al.,
Rosela e palma/estearina de 2014
repolho roxo palma (60:40)
(99,5%) e
emulsificante
(0,5%)
Extrato de Nanossuspensao 8 % de 396 nm Bolo Lucaetal.,
cereja azeda maltodextrina e 2 2014

% de solugdo de
revestimento de
goma arabica

Fonte: Elaborada pela autora (2024).

Portanto, nanoparticulas carregadas com polifendis podem ser utilizadas no

processamento de alimentos para a melhoria de caracteristicas fisico-quimicas, como

estabilidade, textura e perfil de sabor dos alimentos, ou funcionais, como atividade antioxidante

ou antimicrobiana (Delfanian e Sahari, 2020). Além de melhorar a biodisponibilidade de

compostos encapsulados, impede que esses compostos interajam com componentes dos

alimentos. Melhora dos atributos mecanicos ¢ de barreira dos materiais de embalagem de

alimentos, podem funcionar como nanosensores para controle da condi¢do dos alimentos

durante o transporte e armazenamento. Nesse sentido, a nanoencapsulagdo tornou-se uma

abordagem importante para preservar as propriedades de componentes ativos durante o

processamento e consumo de alimentos.
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3 OBJETIVOS

3.1 Geral

Avaliar o potencial bioativo dos residuos (casca e semente) dos frutos da uva e
jabuticaba, e hibisco (cdlice e fruto com semente), bem como encapsular esses compostos
seguido de sua aplicagdo em matriz alimentar por meio do enriquecimento de fécula de

mandioca e processamento sob a forma de tapioca.

3.2 Especificos

Caracterizar as farinhas das cascas e sementes (uva e jabuticaba), calice e fruto com sementes
(hibisco) em relagdo a: composicdo proximal, pH, acidez titulavel, cor, antinutricionais
(cianogénicos e oxalato);

Determinar os perfis de minerais, carboidratos, compostos fenolicos, flavonoides, acidos
organicos e compostos volateis;

Quantificar os pigmentos clorofila, carotenoides, antocianinas, flavonoides,

Produzir extratos com diferentes solventes e concentracdes avaliando a atividade antioxidante,
compostos fenodlicos totais, antocianinas, flavonoides e carotenoides;

Determinar o melhor solvente/concentragcdo e submeter a extragao por maceracao + percolacao;
Analisar grupos funcionais por FTIR — ATR das farinhas pré e p6s extracdo por maceracao +
percolacao com melhores solventes;

Comparar extratos brutos e concentrados obtidos da maceragao + percolagao, quanto a: ao pH,
cor, atividade antioxidante, compostos fendlicos, antocianinas, flavonoides, carotenoides e
grupos funcionais dos extratos por FTIR-ATR;

Avaliar a atividade antimicrobiana dos extratos concentrados;

Nanoencapsular os extratos concentrados por geleificagdo idnica com quitosana/TPP, avaliar
as caracteristicas morfoldgicas das nanoparticulas, a eficiéncia de encapsulamento, cor e
compostos bioativos;

Enriquecer fécula de mandioca com os nanoencapsulados para obter a tapioca;

Avaliar a estabilidade térmica dos compostos encapsulados ap6s o processamento da fécula sob

a forma de tapioca;
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Matérias-primas

Bagas in natura de uvas (cultivar Isabel) foram colhidas no estadio maturo, anterior ao
periodo de safra (Més de maio, inicio do periodo seco), em Itaberai — GO, Brazil (Latitude: 16°
01' 13" S, Longitude: 49° 48' 37" W). As jabuticabas (cultivar Pingo de mel) in natura foram
colhidas no estadio maturo, apds o periodo de safra (Més de dezembro, periodo chuvoso)
Hidrolandia-GO, Brazil (Latitude: 16°57'44" S, Longitude: 49° 13'41" W). O hibisco (Hibiscus
sabdariffa) foi coletado em uma Associacdo dos Agricultores Familiares, localizada em Bela
Vista de Goias — GO, Brazil (Latitude: 16° 58' 22" S, Longitude: 48° 57' 12" W) apds o periodo
normal de frutificagdo (Mé&s de julho, periodo seco). Todas as matérias-primas foram
produzidas de forma organica, livre de agrotoxicos. Uvas e jabuticabas contaram com irrigagao
e larga escala de cultivo, ao contrario do hibisco. Todas as matérias-primas foram colhidas em
2022 e 2023.

Ap0s coleta, os vegetais foram acondicionados em embalagens de polietileno e levadas,
imediatamente, em caixas térmicas refrigeradas, ao Laboratério de Quimica e Bioquimica de
Alimentos, da Faculdade de Farmacia da Universidade Federal de Goias (UFG) para a
higienizacao e produgao da farinha.

As figuras 10 e 11 demonstram o processo desde a coleta até producdo das farinhas. As
uvas e jabuticabas maduras foram selecionadas (retirando impurezas e frutos danificados),
lavadas em agua corrente e sanitizadas em solugdo de hipoclorito de sédio na concentragao de
200 ppm e posterior enxague. Os frutos da uva e jabuticaba foram despolpados em
despolpadeira (Modelo Macanuda DM- SP1), onde peneiras rotativas que separaram a polpa,
com a parte fibrosa da casca e da semente. As cascas e sementes foram levadas para secagem a
45 °C (Lenquiste et al., 2015) em estufa com circulacao de ar forcada. Apds secagem, casca e
semente foram separadas e trituradas em moinho (TE-633, TEC MILL) obtendo-se p6s com
granulometria de 20 mesh. Por fim, as farinhas foram acondicionadas em sacos plasticos de

polietileno e estocadas em freezer a -18°C até o uso.
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(Vitis labrusca L.)

Farinha da casca

Casca e semente de
uva pés
despolpamento

uva secos

Farinha da semente

Figura 10.Uva: in natura, ap6s secagem, e farinhas. Fonte: Autora (2024).

Jabuticaba
(Plinia cauliflora)

Farinha da casca

Casca e semente de
jabuticaba pos
despolpamento

Casca e semente de
jabuticaba secos

Farinha da semente

Figura 11. Jabuticaba: in natura, apds secagem, e farinhas. Fonte: Autora (2024).

A figura 12 demonstra o processo desde a coleta até produgao das farinhas. Os calices
do hibisco foram lavados em dgua corrente e sanitizados em solugao de hipoclorito de sodio na
concentracdo de 200 ppm e posterior enxdgue. Os calices foram retirados do fruto, este
composto com capsula e sementes. O fruto (capsulatsementes) foi denominado como uma
amostra. As pétalas do calice, e as capsulas + sementes foram conduzidas a estufa de circulagdo

a ar, na temperatura de 45°C (Lenquiste et al., 2015). Apds secagem, foram separadas e
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trituradas em moinho (TE-633, TEC MILL) obtendo-se pés com granulometria de 20 mesh,
denominados de farinhas. Por fim, foram acondicionadas em sacos plasticos de polietileno e

estocadas em freezer a -18°C até o uso.

Hibisco
(Hibiscus sabdariffa L.)

Cilice de hibisco Cailice de hibisco seco Farinha do Calice

in natura

Fruto com Semente de
hibisco in natura

Fruto com sementes de Farinha do Fruto
hibisco seco com semente

Figura 12. Calice e fruto com semente de hibisco: in natura, apos secagem, e farinhas. Fonte:
Autora (2024).

4.2 Caracterizacio fisico-quimica

4.2.1 Rendimento e didmetro dos frutos

A caracterizagdo fisica foi realizada em 15 frutos in natura, logo apds a colheita. Os
frutos foram pesados individualmente em balanca analitica para obten¢ao da massa em gramas.
O tamanho (Diametro longitudinal e Didmetro transversal) foi medido em milimetros com
paquimetro. Os rendimentos foram calculados a partir da diferenca entre os frutos inteiros, e

semente e a casca, em porcentagem (%).

4.2.2 Composigao proximal

A composi¢do proximal e demais analises foram realizadas nas farinhas das cascas de

uva (FCU), farinhas das sementes de uva (FSU), farinhas das cascas de jabuticaba (FCJ),
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farinhas das sementes de jabuticaba (FSJ), farinhas dos calices de hibisco (FCH), e farinhas do
fruto com sementes de hibisco (FFSH). Foi conduzido um delineamento inteiramente
casualizado simples (DIC) em duplicata, com 3 repeti¢des cada.

Para determinar a umidade foi utilizado o método gravimétrico de aquecimento da
amostra em estufa a 105 °C até o peso constante. As cinzas foram determinadas por meio da
carbonizagdo da amostra em chapa elétrica com posterior incineragdo em mufla a 550 °C,
segundo o método 925.10 e 923.03, respectivamente. O teor de proteina bruta foi obtido pelo
processo de digestao Kjeldahl seguida de destilagdo e titulagdo da amostra e a conversao de
nitrogénio total em proteina foram realizadas utilizando o fator 6,25, segundo o método 979.09.
Teor de lipideos totais foram determinados por Soxhlet. Os carboidratos totais foram calculados
por diferenca. Todas as analises foram realizadas conforme metodologia proposta pela AOAC
(2012). Além disso, o carboidrato disponivel também foi calculado por diferenca; A quantidade
de fibra alimentar ¢ analisada e subtraida do carboidrato total, assim: 100 — (peso em gramas
[proteina + gordura + 4gua + cinza + fibra] em 100 g de alimento). E o valor energético de

acordo com Atwater (1896).

4.2.3 Cor

A cor das farinhas FCU, FSU, FCJ, FSJ, FCH e FFSH foi determinada utilizando o
colorimétro konica Minolta modelo CR400, seguindo as coordenadas dos padrdes CIE Lab
(1986) (L*, a*, b*) sendo L* a luminosidade (L* = 0 preto, 100 branco); a* coordenada que
varia de vermelho (+) a verde (-); e b* o parametro de croma amarelo (+) a azul (-). Ainda

foram determinados a cromaticidade (C*) e angulo hue (h°) (Canuto et al., 2010).

4.2.4 Potencial hidrogenionico (pH) e acidez titutalvel

A determinac¢do do pH foi realizada utilizando potencidometro calibrado com solugdes
de pH 10, 7,0 e 4,0, segundo AOAC (2012). A acidez titulavel foi realizada por meio de
titulagcao com solugdo de hidréxido de sodio (NaOH) 0,1 M, conforme a AOAC (2012).

4.2.5 Atividade de dgua (aw)

Atividade de 4gua (aw) foi determinada a partir de um higrometro elétrico

termoconstanter (Aqualab CX — 2) a uma temperatura de 25 °C.
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4.2.6 Determinagdo de Minerais

Os minerais foram identificados através de dois métodos de digestdo: nitro-percloérica,
com temperatura controlada a 210 °C, e sulfurica, com temperatura controlada a 350 °C
seguindo a metodologia descrita por Silva (2009). A primeira digestdo teve como objetivo
analisar os teores de magnésio (Mg), potassio (K), fosforo (P), boro (B), enxofre (S), cobre
(Cu), manganés (Mn), zinco (Zn) e ferro (Fe). O produto da segunda digestao foi utilizado para
detectar o nitrogénio total por meio de destilagdo no micro-kjedahl. A quantificagao do fésforo
foi realizada utilizando um espectrofotometro de absor¢do molecular (modelo-700 plus,
FEMTO, Sao Paulo, Brasil), operando na faixa de luz de 660 nm, enquanto o boro e o enxofre
foram analisados na faixa de luz de 420 nm.

O potassio foi detectado por fotometria de chama (modelo 400, Corning, Nova York,
EUA), enquanto magnésio, zinco, cobre e ferro foram medidos utilizando um
espectrofotometro de absor¢do atdmica com chama (modelo AAnalyst-400, Perkin Elmer,
Waltham, EUA). A andlise de minerais foi conduzida em triplicata no Laboratorio de Analise

Foliar e de Fertilizantes, localizado na Escola de Agronomia da Universidade Federal de Goias.

4.2.6.1 Determinacdo das razoes minerais

O mol de minerais foi determinado dividindo a massa de minerais com seu peso atomico
(K=39 g/ mol, Na=23 g/ mol, P =31 g/ mol, Fe = 56 g/ mol; Zn = 65 g/ mol; Ca =40 g/ mol)
e, em seguida, a razao mineral foi calculada dividindo o mineral do primeiro mol para o mineral
do segundo mol (Gemede, 2020). O fator critico para as razdes minerais foi comparado com a
referéncia padrdo considerada como aceitavel ou nao (OMS, 2003).

Além disso, a razdo molar oxalato/calcio foi calculada dividindo-se o mol de oxalato

pelo mol de célcio (Keyata et al., 2020).

4.2.7 Antinutricionais

Os compostos cianogénicos foram analisados usando o teste de Guignard, onde
sementes de ameixa foram empregadas como controle para comparagdao da presenca desses
compostos, uma vez que contém glicosideos cianogénicos, precursores do acido cianidrico
(Aratjo, 2011). Uma grama de amostra foi colocada em um frasco de Erlenmeyer e adicionados
15 mL de agua destilada. Em seguida, uma tira de teste amarela, composta por acido picrico a

1% e carbonato de sodio a 10%, foi utilizada para verificar a presenca ou auséncia dos



43

compostos. O frasco foi entdo vedado hermeticamente e deixado em repouso por 24 horas. Se
a tira adquirisse coloracdo vermelha, indicaria a presenca de compostos cianogénicos; se
permanecesse amarela, indicaria a auséncia desses compostos.

O teor de oxalato total foi determinado de acordo com Pinheiro et al. (2020). No qual o
acido oxalico foi extraido a quente com acido sulfurico, precipitado e quantificado pela titulagao

do oxalato com permanganato de potéssio.

4.3 Compostos bioativos

4.3.1 Antocianinas totais e flavonoides

Para a determinagao de antocianinas totais e flavonoides foi seguido o método descrito
por Lee e Francis (1972), onde pesa-se 1,0 g da amostra, em seguida, adiciona-se 10mL da
solugdo extratora etanol 95% - HCl 1,5 N na propor¢ao 85:15; as amostras sdo entdo
homogeneizadas por 1 minuto em agitador vortex, e depois devem foram acondicionadas em
frascos envoltos em papel aluminio, descansando por uma noite a 4 °C. Logo apos filtra-se o
material para recipiente sempre envolto com papel aluminio e as leituras sdo feitas para
antocianinas (A = 535 nm) e flavonoides (A = 374 nm) em espectrofotometro, com os resultados

expressos em mg/100g.

4.3.2 Carotenoides

A determinag¢@o do teor de carotenoides foi realizada de acordo com Rodriguez-Amaya
(2001) e Rodriguez-Amaya e Kimura (2004), a partir da extracdo com hexano e leitura em

espectrofotometro a 450 nm. Os resultados foram expressos em mg de -caroteno/ 100g.

4.3.3 Clorofila

Clorofila foi extraida e determinada pela metodologia pelo método de Arnon (1985) e
Engel e Poggiani (1991) com modificagdes, onde 2 g de farinha, foi diluida com 40 mL de
acetona 80% e 5 mg de CaCO3 (carbonato de célcio) e macerada por aproximadamente 1
minuto e transferido para um baldo de 25 mL envolto com aluminio, para nao ter interferéncia
da luz. A amostra foi filtrada e leitura realizada no espectrofotometro com comprimento de

onda de 652nm. Os resultados de clorofila total foram expressos em mg/100 g de amostra.
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4.3.4 Taninos

O teor de taninos totais foi determinado conforme a metodologia de Swain e Hills (1959)
e Singleton e Rossi (1965). A farinha (1,5 g) foi adicionada em agua destilada a 80°C por 5
minutos com agitacao. Apos filtracao, o extrato obtido foi utilizado para a analise. Utilizando
o reagente Folin-Denis e carbonato de sodio saturado, a leitura foi feita em espectrofotometro
(modelo UV-1800, Beijing Rayleigh Analytical Instrument Corporation, China) a 760 nm, com

resultados expressos em mg/100g de taninos totais.

4.4 Determinacao de compostos individuais por cromatografia

4.4.1 Carboidratos

Para cada amostra de farinha foi pesada 2,5 g e diluidas em 30 mL de agua ultrapura
(Milli-Q). Em seguida foi, homogeneizadas e deixadas para descansar por 4 horas em
temperatura ambiente (25°C). Apds esse processo a amostra foi centrifugada e foi recolhido o
sobrenadante. A seguir, filtrou-se em filtro PTFE (Politetrafluoretileno) hidrofilico com
tamanho de poro de 0,22 pm e mantidas a -18 °C até serem injetadas no cromatografo.

A determinag¢do e quantificacdo de carboidratos foi realizada por cromatografia liquida
de alta eficiéncia — HPLC, nas seguintes condi¢des de andlise: equipamento marca Agilent,
modelo 1260 infinity II, equipado com detector de indice de refragao-RID a 40 °C, usando uma
coluna cromatografica Supelcogel C-610H (30 cm x 7.8 mm) — Sigma-Aldrich, pré-coluna
Supelguard C610H (5cm x 4,6 mm) — sigma — Aldrich, a fase mével utilizada foi 0.1% H3PO4
(agua deionizada e acido fosférico), com fluxo (vazdo da fase movel) de 0,5 mL.min-1, tempo
total de corrida de 18 min e temperatura de forno de 40 °C. Glicose, xilose, frutose, celobiose e
arabinose foram usados como padrao para identificagdo dos compostos por meio de comparagao
com o tempo de retencdo de cada um. O método cromatografico utilizado foi segundo

metodologia do manual de aplica¢des da Coluna Supelcogel - Sigma Aldrich.

442 Acidos organicos

Pesou-se 2,5 g da amostra com posterior diluicdo em 30 mL de 4gua ultrapura (Milli-
Q). Em seguida foi homogeneizada e deixada em repouso por quatro horas em temperatura

ambiente (25°C). Ap0s esse processo a amostra foi centrifugada e foi recolhido o sobrenadante.
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A seguir, filtrou-se em filtro PTFE (Politetrafluoretileno) hidrofilico com tamanho de poro de
0,22 um e mantidas a -18 °C até serem injetadas no cromatografo.

Solugdes estoque individuais de acido citrico, acido malico e &cido tartarico, foram
preparadas em agua ultrapura (Milli-Q) e armazenadas a —20 °C. A solu¢do de acido citrico
padrao foi feita diluindo a quantidade apropriada para obter cinco niveis de calibragdo
(concentragdes finais de 20, 100, 340, 420 e 500 mg/L). J4 as solucdes de 4cido malico e acido
tartarico foram feitas diluindo a quantidade apropriada de cada solucao padrao para obter sete
niveis de calibrag¢do (concentracdes finais de 10, 50, 90, 130, 170, 210 e 250 mg/L). As curvas
padrdo de cada 4cido podem ser obtidas tracando a area do pico (eixo y) em relagdo a
concentragdo padrdo (eixo X).

A determinacdo e quantificacdo de acidos organicos foi realizada por cromatografia
liquida de alta eficiéncia — HPLC. , nas seguintes condi¢des de andlise: equipamento marca
Agilent, modelo 1260 infinity II, equipado com detector de arranjo de diodo-DAD a 40°C,
usando uma coluna cromatografica Supelcogel C-610H (30 cm x 7.8 mm) — Sigma-Aldrich,
pré-coluna Supelguard C610H (5 cm x 4,6 mm) — sigma — Aldrich, a fase movel utilizada foi
0.1% H3PO4 (4gua deionizada e acido fosforico), com fluxo (vazdo da fase movel) de 0,5
mL.min-1, tempo total de corrida de 18 min e temperatura de forno de 40 °C, no comprimento
de onda de 215 nm. Acido citrico, acido maélico e 4cido tartirico foram usados como padrio
para identificacdo dos compostos por meio de comparagdo com tempo de retencao de cada um.
O método cromatografico utilizado foi baseado na metodologia do manual de aplicagdes da

Coluna Supelcogel - Sigma Aldrich.

4.4.3 Compostos fendlicos e flavonoides

Os acidos fendlicos conjugados foram extraidos de acordo com o estudo de Escriche e
Juan-Borrés (2018). Resumidamente, 1 g de amostra foi pesado e dissolvido em 30 mL de
solugdo etandlica a 70% (70:30 etanol: agua ultrapura). O processo de extragdo foi realizado
em um banho ultrassénico a 30 °C por 25 min.

Em seguida, centrifugou-se e filtrou-se com filtro de PTFE (Politetrafluoretileno)
hidrofilico com tamanho de poro de 0,22 um. Solugdes estoque individuais de acido cafeico,
acido clorogénico, acido elagico, acido galico, catequina, kaempferol, miracetina, naringina,
quercetina e rutina foram preparadas em metanol a 10 mg/mL e armazenadas a —20 °C. As
solucdes de mistura padrdo de trabalho foram feitas diluindo a quantidade apropriada de cada

solucdo padrao para obter sete niveis de calibracao (concentragdes finais de 2, 10, 50, 100, 200,
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500 e 1000 pg/mL). As curvas padrdo de cada acido fendlico podem ser obtidas tracando a area
do pico (eixo y) em relagdo a concentragdo padrao (eixo X).

Um HPLC-DAD Agilent modelo 1260 infinity II, com detector de matriz de diodos, foi
usado para determinar os compostos fendlicos comprimento de onda de detecgao de 295 nm a
350 nm e o software OpenLab-Chemstation para analise de dados. A separagdo cromatografica
foi realizada em uma coluna Zorbax C18 (250 mm X 4,6 mm, 5 um) - Agilent. O método
cromatografico foi baseado nas informagdes fornecidas por Escriche e Juan-Borras (2018).

O tempo de execugdo foi de 30 min, com 1 min de tempo pds-execucao. Os detalhes
sobre 0 método sdo os seguintes: forno de coluna (30 °C); fase movel A (acido formico a 5%);
fase moével B (acetonitrila); taxa de fluxo (0,8 mL/min); lavagem com agulha (100%
acetonitrila); volume de injegd@o (20 pL). O gradiente aplicado foi: 0 min (10% B); 3 min (15%
B); 18 min (40% B); 24 min (40% B); 27 min (66% B); 33 min (70% B); 40 min (80% B).

Os tempos de retengdo de todos os padrdes foram confirmados por inje¢des padrao
individuais. Uma mistura padrio para verificar os tempos de retencdo foi injetada a cada dia

util. A analise foi realizada em duplicata.

4.4.4 Compostos volateis

As analises foram realizadas em um cromatégrafo gasoso (Shimadzu Nexis GC2030)
acoplado ao espectrometro de massas (Shimadzu QP2020 NX), equipado com uma coluna
capilar (SH-Stabilwax-MS: 30 m x 0,25 mm X 0,25 pm). As amostras foram previamente
aquecidas via headspace a 80 °C por 30 min e uma quantidade de 2 g foi injetado no
cromatografo.

O modo split foi utilizado com uma propor¢dao 10:1 e 3 minutos de equilibrio. A
temperatura do forno foi inicialmente programada em 40 °C min™', mantida por 1 minuto. A
temperatura foi aumenta em 5 °C/ min até 160 °C, em seguida, foi aumentado em 10 °C min-1
a 250 °C e mantido por 15 min. O tempo total de analise foi de 52 min. O hélio 5.0 foi usado
como gas de arraste, com uma pressio de 45.1 kPa, uma taxa de fluxo de 0,94 mL min™'e uma
velocidade linear de 35 cm s-!. A temperatura do injetor, interface e fonte de ions foi mantida
em 220 °C. O espectrometro de massa operado no modo de varredura registrou ions na faixa de
20 a 400 m/z com um tempo de varredura de 150 ms.

Os compostos foram considerados identificados quando o tempo de retencdo

correspondiam a pelo menos 80% dos disponiveis na biblioteca computadorizada.
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4.5 [Extraciao de compostos bioativos por maceracgao

4.5.1 Produciao dos extratos ¢ selecao de solventes

Os extratos foram preparados com as farinhas de cascas e sementes de uva e jabuticaba,
e farinhas do célice e sementes do hibisco. Foram preparados extratos hidroalcoo6licos com
etanol 10%, etanol 50%, etanol 70%, e etanol 80% e extrato aquoso. Para a obtencdo dos
extratos foi utilizada a razao de 1:20 (m/v) de farinha e solvente avaliado. A mistura foi
homogeneizada em vortex e deixada em maceragao por 20 horas a 4° C. Em seguida, foi filtrada
em papel filtro, o extrato filtrado foi armazenado em frasco &mbar e armazenado a -18°C até o
momento das analises.

Todos os extratos preparados foram avaliados quanto ao seu teor de compostos fenolicos
totais, mas somente os extratos etanol 10%, etanol 50% e etanol 80%, foram avaliados quanto

a atividade antioxidante (DPPH e ABTS), antocianinas, flavonoides e carotenoides.

4.5.2 Compostos fendlicos totais

O contetido de compostos fendlicos totais (CFT) dos extratos foram determinados pelo
método de Folin—Ciocalteau, conforme descrito por Zielinski e Koztowska (2000) que se baseia
na reacao colorimétrica de oxidagao/redugao de fendis. Os resultados foram expressos em mg

de equivalentes de acido galico (EAG) por 100 g de amostra (mg EAG/100g).

4.5.3 Antocianinas, flavonoides e carotenoides

Para a determinagao de antocianinas totais e flavonoides, foi seguido o método descrito
por Lee e Francis (1972) com modificagdes. As leituras para quantificar antocianinas foram
realizadas a 535 nm e flavonoides a 374 nm em espectrofotdmetro, com os resultados de
antocianinas totais foi expresso em mg/100g, e os flavonoides em mg/100g.

A determinacdao do teor de carotenoides das amostras foi realizada de acordo com
Rodriguez-Amaya (2001) e Rodriguez-Amaya e Kimura (2004), em espectrofotometro. Para
determinag¢do do licopeno, foi utilizada a absorbancia lida em 470 nm e, para o betacaroteno, a

absorbancia lida em 450 nm.

4.5.4 Atividade antioxidante
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Para o ensaio da capacidade de reducdo do radical ABTS+, o procedimento seguiu o
método de Rufino et al. (2010). Os extratos em diferentes solventes (30ul) foram colocados
para reagir com 3,0 ml de ABTS por 6 min em ambiente escuro. A absorbancia medida a 734
nm contra um branco em espectrofotdometro digital (Rayleigh, UV-1800). Os resultados foram
expressos em % de sequestro de radicais livres (% de inibicao).

A capacidade de eliminacdo de radicais livres de DPPH foi estimada usando o método
proposto por Brand - Williams et al. (1995) adaptado por Rufino et al. (2010). Os extratos em
diferentes solventes (0,1 ml) foram colocados para reagir com 3,9 ml da solugdo radical DPPH
por 30 min em ambiente escuro. A absorbancia medida a 515 nm contra um branco em
espectrofotometro digital (Rayleigh, UV-1800). Os resultados foram expressos em % de

sequestro de radicais livres (% de inibicao).

4.6 Extracio de compostos bioativos por combinacio de maceracio e
percolacao/lixiviacao

4.6.1 Extracdo por combinagdo de maceracao e percolagao/lixiviagao

Para aprimorar a extragdo de compostos bioativos presentes nas farinhas, foram
combinadas a extragdo por maceragdo e por percolacdo. As obtencdes dos extratos brutos das
farinhas foram realizadas de acordo com por Borges et al. (2017), com modificagdes, usando a
propor¢ao 1:20 (amostra/solvente), o solvente foi determinado a partir dos resultados da
extragdo por maceragdo. Os solventes foram etanol 80% (FCU), etanol 10% (FSU), etanol 50%
(FCJ), etanol 80% (FSJ), etanol 80% (FCH), etanol 10% (FSH).

Inicialmente, foi realizado o indice de intumescéncia, que consiste na utilizagdo de um
cilindro graduado de 25 mL contendo 1,0 g da amostra incluindo a mucilagem aderida e adi¢ao
do solvente extrator até completar o volume. A suspensao foi agitada por 30 min para completa
hidratacao da amostra; Logo apo6s, foi deixado em repouso por aproximadamente 4 h.

O volume ocupado pela amostra no espécime, ao final do inchamento, foi denominado
IE (indice de inchamento) e ¢ expresso em m>/kg volume especifico de matéria seca, que foi
calculado pela diferenca entre o volume inicial da amostra desidratada e o volume final do
inchamento, de acordo com a formula IE = volume final da amostra - volume inicial da amostra
(Farmacopeia, 2005, p. 47). O indice de intumescéncia foi determinado para identificar qual

seria o aumento de volume da amostra quando entrasse em contato com o solvente. Esta analise
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deve ser feita para escolher o volume de solvente no percolador para que o extrato nao

transborde durante a extragao.

Concentragio dos
extratos percolados em
roto evaporador (45°C)

Extratos coletados /

Macerag¢ao com
agita¢io por 20 horas a
temperatura de 30°C

Camadas de algodio e
papel filtro intercaladas
com amostra e solvente

Processo de lixiviagdo
(72 horas) e coleta dos
extratos percolados

Pos-Percolacio \

Extratos percolados
Brutos sem roto
evaporar o solvente

Figura 13. Processo de produgdo dos extratos hidroalcoolicos percolados concentrados. Fonte: Autora
(2024).

Conforme demonstrado na Figura 13, a primeira etapa da extragdo consistiu de
maceracao, onde 200 g da amostra foi homogeneizada em 2 litros do solvente, e deixado sob
agitacdo por 4 horas em temperatura ambiente (30 °C). Ap0s o periodo de tempo, outros 2 litros
foram adicionados e deixado por maceragdo (agitacdo constante) por 20 horas em temperatura
ambiente (30 °C). O percolador foi preparado inicialmente com uma camada de algodao e papel
filtro, onde o 1 litro do extrato apds maceragao foi vertido, evitando canais preferenciais e
formag¢ao de redemoinhos.

Apds a completa lixiviagdo do extrato, outra camada de algoddo e papel filtro foi
colocada acima do residuo sélido lixiviado do primeiro litro de extrato. Uma vez preparada essa
segunda camada de algodao e papel de filtro, o segundo litro de extrato foi derramado. Esse
procedimento foi realizado em mais uma camada de algoddo e papel filtro, totalizando trés
camadas, e o ultimo litro de extrato foi lixiviado sobre o residuo final. Todo o procedimento foi
repetido por quatro vezes, e apds o ultimo ciclo, foi adicionado 1 litro do solvente limpido para
extracdao de todos os compostos residuais presente na amostra. Todo o processo ocorreu sem
penetragdo de luz, para isso todos os frascos e percolador foram revestidos com folhas de
aluminio (Mendes et al., 2021; Pandeia; Tripathi, 2014).

Todo o extrato percolado recolhido foi homogeneizado, parte desse extrato foi reservada
com o solvente e a outra parte o solvente foi evaporado. Os extratos percolados brutos (sem
evaporacdo do solvente) das farinhas de uva, jabuticaba e hibisco, foram denominados: Extrato
bruto da farinha das cascas de uva (EBFCU), Extrato bruto de farinhas das sementes de uva

(EBFSU), Extrato bruto de farinhas das cascas de jabuticaba (EBFCJ), Extrato bruto de farinhas
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das sementes de jabuticaba (EBFSJ), Extrato bruto de farinhas dos calices de hibisco (EBFCH),
e Extrato bruto de farinhas do fruto com sementes de hibisco (EBFFSH).

Parte dos extratos percolados foram concentrados em rota-evaporador a 45 °C, até a
remogao de 85% do solvente extrator. Os extratos concentrados foram denominados: Extrato
concentrado de farinha das cascas de uva (ECFCU), Extrato concentrado de farinhas das
sementes de uva (ECFSU), Extrato concentrado de farinhas das cascas de jabuticaba (ECFCJ),
Extrato concentrado de farinhas das sementes de jabuticaba (ECFSJ), Extrato concentrado de
farinhas dos calices de hibisco (ECFFCH), e Extrato concentrado de farinhas do fruto com
sementes de hibisco (ECFSH).

Todos os extratos foram armazenados em frascos de vidro &mbar e mantidos em freezer

a -18 °C até a realizacao das analises.

4.6.2 Caracterizagdo dos extratos macerados e percolados brutos e concentrados

Com o objetivo de investigar o impacto do processo de rota-evaporagdo nos extratos,
foram analisados tanto os extratos brutos quanto os extratos concentrados obtidos apos a rota-

evaporacao.

4.6.2.1 Cor e pH dos extratos

A cor dos extratos foi determinada utilizando o colorimetro konica Minolta modelo
CR400, seguindo as coordenadas dos padrdes CIE Lab (1986) (L*, a*, b*) sendo L* a
luminosidade (L* = 0 preto, 100 branco); a* coordenada que varia de vermelho (+) a verde (-);
e b* o parAmetro de croma amarelo (+) a azul (-). Ainda foram determinados a cromaticidade
(C*) e angulo hue (h°) (Canuto et al., 2010).

A determinac¢do do pH foi realizada utilizando potenciometro calibrado com solugdes

de pH 10, 7,0 e 4,0, segundo AOAC (2012).

4.6.2.2 Determinagdo do conteudo de compostos fenolicos nos extratos

O conteudo de compostos fenolicos totais (CFT) foram determinados pelo método de
Folin—Ciocalteau, conforme descrito por Zielinski e Koztowska (2000) que se baseia na rea¢ao
colorimétrica de oxidagdo/redu¢ao de fendis. Os resultados foram expressos em mg de

equivalentes de acido galico (EAG) por 100 g de amostra (mg EAG/100g).



51

4.6.2.3 Determinacdo da Atividade antioxidante nos extratos

Para o ensaio da capacidade de reducdo do radical ABTS+, o procedimento seguiu o
método de Rufino ef al. (2010). Os extratos em diferentes solventes (30ul) foram colocados
para reagir com 3,0 ml de ABTS por 6 min em ambiente escuro. A absorbancia medida a 734
nm contra um branco em espectrofotdmetro digital (Rayleigh, UV-1800). Os resultados foram
expressos em % de sequestro de radicais livres (% de inibicao).

A capacidade de eliminacao de radicais livres de DPPH foi estimada usando o método
proposto por Brand - Williams et al., (1995) adaptado por Rufino et al. (2010). Os extratos
foram colocados para reagir com 3,9 ml da solugdo radical DPPH por 30 min em ambiente
escuro. A absorbancia medida a 515 nm contra um branco em espectrofotometro digital
(Rayleigh, UV-1800). Os resultados foram expressos em % de sequestro de radicais livres (%

de inibigao).

4.6.2.4 Determinag¢do do conteudo de antocianinas, flavonoides e carotenoides nos extratos

Para a determinagao de antocianinas totais e flavonoides, foi seguido o método descrito
por Lee e Francis (1972) com modificagdes. As leituras para quantificar antocianinas foram
realizadas a 535 nm e flavonoides a 374 nm em espectrofotdmetro, com os resultados de
antocianinas totais foi expresso em mg/100g, e os flavonoides em mg/100g.

A determinacdao do teor de carotenoides das amostras foi realizada de acordo com
Rodriguez-Amaya (2001) e Rodriguez-Amaya e Kimura (2004), em espectrofotometro. Para
determinagdo do licopeno, foi utilizada a absorbancia lida em 470 nm e, para o betacaroteno, a

absorbancia lida em 450 nm.

4.7 Espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR-ATR)
das farinhas e extratos

As estruturas quimicas das farinhas antes e apos extragdo (residuo), bem como os
extratos obtidos na extragdo, bruto (sem evaporacao) e concentrados (solvente evaporado)
foram analisadas e comparadas através da espectroscopia no infravermelho com transformada
de Fourier. Uma amostra de 2 mL e de 2 gramas foi submetida a radiag¢do no infravermelho no
equipamento Frontier no intervalo das regides de espectro de 4000 — 500 cm!, resolucdes de 4
cm’! e 20 varreduras min™'. O padriio espectral FT-IR resultante foi entdio analisado e combinado

com os correspondentes grupos funcionais e de liga¢ao caracteristicos.
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4.8 Atividade antimicrobiana dos extratos concentrados

A partir desta etapa, serdo utilizados os extratos obtidos por maceracao + percolacao
concentrados, por nao conter o solvente etanol.

A atividade antimicrobiana dos extratos concentrados (ECFCU, ECFSU, ECFC]J,
ECFSJ, ECFCH e ECFFSH) foi determinada conforme Chaul ef al. (2022), seguindo o método
de microdilui¢do em caldo de acordo com a recomendacdo do Clinical and Laboratory
Standards Institute (CLSI 2012). Foram avaliados oito patogenos: Staphylococcus aureus
ATCC USA 300/Multirresistente, Escherichia coli ATCC 8739, Salmonella tiphymurium
ATCC 14028, Salmonella choleraseus ATCC 10708, Bacillus subitis ATCC 6633,
Pseudomonas aeruginosa ATCC 27853, Klebisiella pneumoniae ATCC 700603 e Enterobacter
aerogenes ATCC 13048.

Os patdgenos foram ativados e crescidos em caldo BHI (Brain Heart Infusion) durante
24 horas a 35 °C. Em seguida, foram transferidos para placas contendo agar nutriente e
cultivados durante 24 horas a 35 °C para obteng¢ao de coldnias isoladas.

Inicialmente, os extratos concentrados das farinhas foram analisados quanto a sua
inocuidade, para isso foram inoculados em placas de 4gar nutriente e verificou-se se houve
crescimento. ApoOs garantir que os extratos ndo estavam contaminados por algum patogeno, foi
realizado o preparo e diluicdo das amostras. Para o preparo do extrato foi pesado 0,020 g de
cada amostra de extrato concentrado em tubo esterilizado, solubilizado com 1 mL de DMSO e
diluido em 9 mL de caldo BHI estéril.

Em microplacas estéreis de 96 orificios de fundo “U”, foram adicionados 100 pL do
caldo BHI duplo a partir da coluna 2 até a 12. A partir da dilui¢do inicial do extrato concentrado
(concentragao de 2000 pug/mL), foram transferidos 200 uL para os pogos da coluna 1, destes foi
retirado 100 pL e transferido a coluna 2, e assim sucessivamente foram feitas diluigdes seriadas
nos pocos até a coluna 11, obtendo as concentragdes de 2000 pg/mL, 1000 pg/mL, 500 pg/mL,
250 pg/mL, 125 ng/mL, 62,5 ng/mL, 31,25 pg/mL, 15,6 pg/mL, 7,8 ng/mL, 3,9 pg/mL e 1,95
pg/mL. Todo o processo ¢ demonstrado na figura 7.

Essa etapa foi realizada para todos os extratos, e cada placa foi utilizado um extrato e
tré€s microorganismos em duplicata. As linhas G e H ndo recebem extrato. A linha G € o controle
do extrato, e, portanto, recebe apenas caldo BHI e o extrato avaliado. A linha H recebe somente
caldo BHI, DMSO e in6culo, sendo o controle de DMSO. No pogo 1H ¢ adicionado 200 pL de
DMSO 10%, retirado 100 pL e transferido para o pogo da coluna 2 e assim sucessivamente em

dilui¢do seriada.
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Para determinar a CIM, o in6culo bacteriano foi preparado, adicionando-se uma colonia
do meio dgar nutriente em tubo de ensaio com 3 mL de solucdo de cloreto de sdédio (NaCl) a
0,85% (m/v) previamente esterilizada, os tubos foram homogeneizados por 15 segundos, € a
leitura foi realizada em espectrofotometro a 625 nm, onde deveriam estar no intervalo de
transmitancia entre 79,4% e 83,2%. Em seguida, 500 pL da suspensdo bacteriana foi transferida
para um tubo de ensaio com 4,5 mL de solu¢do de NaCl 0,85%, para obter uma concentragdo
do indculo de aproximadamente 107 UFC/mL.

Logo apo6s a diluigdo, foi adicionado 5 ul de cada inéculo a cada 2 linhas, onde linhas
A e B representavam uma duplicata de um patégeno, C e D de um segundo patéogeno e E e F
de um terceiro patégeno. A coluna 12 foi considerada o controle positivo do crescimento do
microrganismo (meio de cultura + indculo). O processo ¢ demonstrado na figura 14.

As microplacas foram incubadas a 35°C por 20 horas. Apds o periodo de incubagao
foram adicionados 20 pl de cloreto de trifenil tetrazolium (TTC) a 0,5% em todos os pogos da

placa e incubados novamente por 30 minutos.

v '
100 pL de Caldo BHI nos pogos 200 pLL dos Extratos percolados Transferir 100 pL do extrato para
concentrados das farinhas a coluna 2 e assim sucessivamente

v

- 2 -

Incubagao -

35°C por 20
horas

I f |
200 pL de DMSO 10% no pogo Inotuiacho: de 5 Pl de eads Adicionar 20 pL de TCC 0,5%

1H; Transferir 100 pL para patogeny po¥ pocos o duplicats; em todos os pocos e incubar

poco 2H e sucessivamente 3 tipos de patogenos distintos por 4 horas
para cada placa

Figura 14. Fluxograma do processo de determinagao da CIM. Fonte: Autora (2024).

A CIM foi considerada como sendo a menor concentracao do extrato capaz de inibir o
crescimento bacteriano, ou seja, o orificio com a menor concentracdo do extrato que nao

apresentou crescimento microbiano (coloracao vermelha apos adicao do TTC).
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A classificagdo desta atividade antimicrobiana foi avaliada considerando os seguintes
critérios: atividade inibitdria boa - CIM < 100 pg/mL; atividade inibitoria moderada - CIM de
100 — 499 pug/mL; atividade inibitoria fraca- CIM 500 — 1000 pg/mL; Inativo - CIM > 1000
(Holetz et al., 2002).

4.9 Determinacio de perfis cromatograficos dos extratos concentrados

4.9.1 Carboidratos

As amostras de extratos foram diluidas 30 vezes de dgua ultrapura. Em seguida foi,
homogeneizada e deixada para descansar por 4 horas em temperatura ambiente (25°C). Apds
esse processo a amostra foi centrifugada e foi recolhido o sobrenadante. A seguir, filtrou-se em
filtro PTFE (Politetrafluoretileno) hidrofilico com tamanho de poro de 0,22 um e mantidas a -
18 °C até serem injetadas no cromatdgrafo.

A determinag¢do e quantificacdo de carboidratos foi realizada por cromatografia liquida
de alta eficiéncia — HPLC, nas seguintes condi¢des de andlise: equipamento marca Agilent,
modelo 1260 infinity II, equipado com detector de indice de refragao-RID a 40 °C, usando uma
coluna cromatografica Supelcogel C-610H (30 cm x 7.8 mm — Sigma-Aldrich), pré-coluna
Supelguard C610H (5cm x 4,6 mm — Sigma — Aldrich), a fase movel utilizada foi 0,1% H3PO4
(4gua deionizada e 4cido fosforico), com fluxo (vazio da fase movel) de 0,5 mL.min"!, tempo
total de corrida de 18 min e temperatura de forno de 40 °C. Glicose, xilose, frutose, celobiose e
arabinose foram usados como padrao para identificacdo dos compostos por meio de comparagao
com o tempo de retencdo de cada um. O método cromatografico utilizado foi segundo

metodologia do manual de aplicagdes da Coluna Supelcogel - Sigma Aldrich.

4.9.2 Minerais

Os minerais foram identificados através de dois métodos de digestao: nitro-perclorica,
com temperatura controlada a 210 °C, e sulfurica, com temperatura controlada a 350 °C
seguindo a metodologia descrita por Silva (2009). O método foi descrito no item 4.2.6, desta

vez somente o mineral Boro nao foi quantificado.

4.9.3 Compostos volateis
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As analises foram realizadas em um cromatégrafo gasoso (Shimadzu Nexis GC2030)
acoplado a um espectrémetro de massas (Shimadzu QP2020 NX), equipado com uma coluna
capilar (SH-Stabilwax-MS: 30 m x 0,25 mm X 0,25 pm). As amostras foram previamente
aquecidas via headspace a 80 °C por 30 min, e 2 mL foi injetado no cromatdgrafo. O modo split
foi utilizado com uma razdo de 10:1 e equilibrio de 3 min. A temperatura do forno foi
inicialmente programada a 40 °C/min e mantida por 1 min.

A temperatura foi aumentada em 5 °C/min até 150 °C; em seguida, foi aumentada em 5
°C/min até 230 °C e mantida por 15 min. O tempo total de anélise foi de 60 min. Hélio 5.0 foi
utilizado como gas de arraste, com uma pressao de 45,1 kPa, uma taxa de fluxo de 0,94 mL/min
e uma velocidade linear de 35 cm/s. As temperaturas do injetor, interface e fonte de ions foram
mantidas a 220 °C.

O espectrometro de massas no modo de varredura registrou ions na faixa de 40 a 400
m/z com um tempo de varredura de 150 ms. Os compostos foram identificados quando o tempo

de retengdo correspondeu a pelo menos 80% daqueles disponiveis na biblioteca computacional.

4.9.4 Compostos fendlicos

O extrato foi diluido em 30 mL de 4gua e filtrados usando um filtro de membrana com
diametro de 13 mm e tamanho de poro de 0,22 um. A determinagdo e quantificagdo dos
fenolicos foram realizadas no Centro de Andlises Quimicas e Prospec¢ao da Universidade
Federal de Lavras, utilizando um cromatografo liquido de alta eficiéncia (HPLC-DAD-UV-—
Vis), modelo Shimadzu, composto por bomba quaternaria LC-20AT, desgaseificador DGU-
20A5 (n° de série: L.20244808404), injetor SIL-20A (n° de série: L20164503197), controlador
CBM-20A (n° de série: 1.20234505269), forno CTO-20AC (n° de série: 1L20214503287),
detector SPDM-20A (n° de série: L[20154503047), detector RID-10A (n° de série:
C20934806770) e coletor de fragdes FRC-10A. (n° de série: C20374504580). A analise seguiu
os seguintes parametros: temperatura do forno 35 °C; coluna Shim-pack VP-ODS 250 mm X
4,6 mm x 5 pm; e pré-coluna Shim-pack GVP-ODS 10 mm x 4,6 mm x 5 pm. A fase movel
consistiu em 2% (v/v) de acido acético glacial em agua tipo 1.5.10.2 (fase movel A) e 70:28:2%
(v/v/v) de metanol/agua/acido acético (fase movel B), a uma vazio de 1,0 mL min ~! com um
programa de eluicdo de gradiente em execucdo por 65 min. O volume de injecao foi de 20 pL
e os compostos fendlicos foram detectados a 280 nm. As solugdes padrdes foram trigonelina,
teobromina, catequina, vanilina, resveratrol, acidos galico, clorogénico, cafeico, siringico, p-,
0- ¢ m-cumadrico, fertlico, rosmarinico e trans-cindmico. Curvas de descoberta foram

encontradas a partir de injecdes de dez concentragdes diferentes de cada padrdo, em duplicata.
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Compostos fendlicos e alcaloides foram identificados comparando os tempos de retencdo dos
picos da amostra com os tempos dos padrdes disponiveis. Os resultados foram expressos em

mg 100 g ~! da amostra fresca.

4.10Nanoencapsulacio dos extratos concentrados

Os extratos percolados concentrados (ECFCU, ECFSU, ECFCJ, ECFSJ, ECFFCH e
ECFSH) foram encapsulados em nanocarreadores de quitosana e tripolifosfato de sédio (TPP)
pelo método de gelificacao i6nica descrita por Madureira, Pereira e Pintado (2016) e Algharib
et al. (2022) com modificagdes. A quitosana foi utilizada como agente redutor e estabilizante,
enquanto a TPP foi utilizada como agente reticulante.

Para isso, uma solugdo de quitosana 0,3% (p/v), de baixo peso molecular (grau de
acetilacdo 85%) foi preparada pela dissolucdo em 4acido acético (1% v/v), a temperatura
ambiente por 24 h, sob agitacdo magnética. O pH foi ajustado para 5 com NaOH 1 M. Em
seguida, foi preparado uma solucdo de tripolifosfato de sddio (TPP) a 0,1% em agua destilada
sob agitagao magnética durante 30 minutos.

Para o preparo das nanoparticulas foi utilizada a proporcao 1:1 (v/v) de quitosana: TPP.
Inicialmente, 2 mL do extrato concentrado foi adicionado lentamente, gota a gota, em 6 mL de
solucdo de quitosana 0,3% enquanto se agita a temperatura ambiente por 15 min.
Posteriormente, a mistura foi sonicada usando o Banho Ultrassonico (Logen scientific) por 2
min. Para induzir a gelificagdo i6nica, 6 mL de TPP foi adicionado gota a gota nesta solugao
em uma distancia de 10 cm e mantida sob agitacdio magnética durante 30 minutos.
Posteriormente, a dispersdo foi sonicada usando o Banho Ultrassonico (Logen scientific) por 4

min. Controles de nanoparticulas sem o extrato também foi produzido pelo mesmo método.

4.10.1 Determinacao da atividade antioxidante, compostos fenolicos Totais, antocianinas,
flavonoides e carotenoides

Para determinar o total de compostos fenolicos aprisionados nas nanoparticulas e sua
atividade antioxidante foi necessario dissolvé-las de acordo com Woranuch e Yoksan (2013),
com modificacdes. Apos a obtengdo das nanoparticulas, a suspensao foi centrifugada a 10.000
rpm por 10 minutos, o sobrenadante foi descartado, as nanoparticulas foram suspensas em agua
destilada, centrifugadas novamente, a 4gua descartada. As nanoparticulas apds lavagem, foram

dispersas em 7 mL de 4gua destilada agitadas e mantidas a 6 °C.
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A partir da dispersdo, 2 mL foi misturado com 5 mL de 4cido cloridrico a 1M e levado
ao banho ultrassonico a 40 °C durante 30 minutos. Apds esse periodo, foi adicionado 1 mL de
alcool etilico 95% a mistura e foi centrifugado novamente a 9000 rpm durante 1 minuto e entdo
o sobrenadante foi analisado seguindo a metodologia descrita anteriormente para determinagao
de compostos fenodlicos (item 3.5.2) e atividade antioxidante por DPPH e ABTS (item 3.5.4) e

compostos bioativos.

4.10.1.1 Eficiéncia de encapsulagdo (EE)

Apb6s a determinacdo do teor de compostos fenolicos totais, a eficiéncia de
aprisionamento das nanoparticulas (eficiéncia de encapsula¢do — EE) foi calculada usando a
equacgao (Equacao 1) descrita por Algharib et al. (2020).

CFT no extrato adicionado no sobrenadante

0 — ~
EE (/0) - CFT adicionado * 100 Equagao 1

4.10.4 Caracterizacao das nanoparticulas

4.10.2.1 Morfologia das nanoparticulas

O tamanho da particula, indice de polidispersdo (PDI), potencial zeta e condutividade
das nanoparticulas de quitosana com extratos concentrados das farinhas (uva, jabuticaba e
hibisco) e do controle (nanoparticulas sem extrato) serdo avaliadas pela técnica de
espalhamento dindmico de luz (DLS) utilizando o equipamento Zetasizer Nano-ZS90 do
Laboratério de Nanosistemas e Dispositivos de Liberacdo Modificada de Farmacos
(NANOSYS) da Universidade Federal de Goiés. Para isso, as dispersdes de nanoparticulas
serdo colocadas em banho ultrassonico (Logen Scientific) durante 4 minutos para obter uma
suspensao mais homogénea (Hosseini et al., 2015). Em seguida, as medicodes serdo realizadas
em triplicata a 25°C.

A fim de evitar efeitos de espalhamento, a dispersdo foi diluida para uma concentragao

de 1:4 com agua Milliq antes da medicao desses parametros (Tamjidi et al. 2013).

4.10.2.2 Espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR- ATR)
A andlise de reflectancia atenuada total (FTIR-ATR) foi realizada nas nanoparticulas
com extratos percolados concentrados a 26 °C na faixa de 4000 a 540 cm™!, 4 cm™ e 20

varreduras min™!, para analisar a organizagio molecular nas amostras e as alteragdes estruturais
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causadas pela interacdo dos compostos bioativos do extrato com a quitosana e o tripolifosfato

de sodio.

4.10.2.3 Microscopia eletronica de varredura (MEYV)

A morfologia das nanoparticulas com o extrato concentrado e as nanoparticulas controle
(sem o extrato) foram visualizadas através de um Microscopio Eletronico de Varredura, no
Laboratorio Multiusuario de Microscopia de Alta Resolugdo (LabMic) do Instituto de Fisica da
UFG. Para isso, uma gota das nanocapsulas em suspensao de agua ultrapura foi depositada em
laminulas de vidro para secagem em temperatura ambiente por 24h. Apds esse tempo, as
laminulas foram fixadas a porta amostra "stub" com uma fita dupla face de carbono e, em
seguida, recobertas com material condutor (ouro), usando o sistema para deposi¢ao de filmes
de ouro Desk V (Denton Vaccum LLC, Moorestown, New Jersey, USA) e analisadas no
Microscépio Eletronico de Varredura (MEV) JSM - 6610, JEOL, Tokyo, Japan, equipado com
EDS, Thermo Scientific NSS Spectral.

4.10.2.4 Estabilidade das nanoparticulas em diferentes pHs

O efeito do pH na estabilidade das nanocépsulas foi determinado pela preparagao de
uma escala de pH com 13 tubos. Onde as amostras serdo diluidas na propor¢do 1:60 (m/v) nos
diferentes meios constituidos por dgua em que o pH foi ajustado com HCl e NaOH para

representar uma faixade pH de 1 a 13.

4.10.3.5 Cor de nanoparticulas
A cor das nanoparticuas carregadas de extratos concentrados das farinhas Nps - ECFCU,

Nps - ECFSU, Nps - ECFCJ, Nps - ECFSJ, Nps - ECFCH e Nps - ECFFSH foi determinada

utilizando o colorimétro konica Minolta modelo CR400, seguindo o descrito no item 4.2.3.

4.11 Enriquecimento de matriz alimentar com nanoparticulas

4.11.1 Enriquecimento da fécula e preparo da tapioca

A fécula utilizada para a produgao da tapioca, foi adquirida no comercio local. Para a
producado de tapioca, uma goma enriquecida foi preparada, a partir da fécula de mandioca, agua,
sal e as nanoparticulas, preparadas 12 horas antes do processamento. Para cada amostra foram
preparadas 100 gramas de fécula enriquecida, onde as nanoparticulas nas concentragdes 1 e

10% foram pesadas em um Becker de 250 mL, depois acrescentado o amido de 20 em 20
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gramas, apos obter a homogeneidade dos pos, foi acrescentado 60% de 4gua de acordo com o
peso da goma (60 mL). Também foram preparadas tapiocas controle (sem adicdo de
nanoparticulas).

A industria de goma de tapioca ndo apresenta um padrao para a elaboragdo da mesma,
portanto, a goma de tapioca para esse estudo foi produzida baseando-se nas caracteristicas das
gomas comercializadas, que se sugere que a quantidade de agua a ser adicionada ao amido de
mandioca ¢ em média de 60 %.

O preparo das tapiocas seguiu o proposto por Parente et al. (2021). Onde, inicialmente,
uma frigideira foi aquecida em 200 °C, a temperatura deve ser medida por um termdémetro
infravermelho. Em seguida, um molde cilindrico (aproximadamente 9 cm de didmetro) foi
colocado sobre a frigideira e 35 g de goma de mandioca enriquecida com nanoparticulas dos
extratos concentrados de uva, jabuticaba e hibisco, foram homogeneamente distribuidos no
interior do molde até formar uma fina camada (espessura aproximada de 0,5 cm). Apds 60 s, a
amostra foi virada de cabecga para baixo e deixada para cozinhar por mais 60 s, totalizando 120
segundos de processamento. As tapiocas foram acondicionadas em dessecador para as analises.

Os produtos enriquecidos foram acondicionados em embalagens de polietileno e
envoltos por papel aluminio para ndo exposicao a luz.

A quantidade de nanoparticulas adicionadas a goma de tapioca foi orientada pela
Resolugdo RDC n° 269/2005 que exige a necessidade de pelo menos 30% de adi¢do da ingestao
diaria recomendada para adultos (ou seja, pelo menos 30% de 600 pg de retinol em 100g),
correspondendo a 600 pg de retinol ou 214,3 mg de carotenoide por 100 g de produto goma de
tapioca.

4.11.4 Compostos fendlicos totais e cor

Trés por¢des da goma enriquecida e da tapioca enriquecida foram utilizadas para
realiza¢do nas analises. O procedimento seguiu o proposto no item 10.2.1 para romper as
nanoparticulas e posteriormente avaliar o conteudo de compostos fendlicos totais (CFT) pelo
método de Folin—Ciocalteau, conforme descrito por Zielinski e Koztowska (2000).

A cor das tapiocas enriquecidas com nanoparticuas carregadas de extratos concentrados
das farinhas Nps - ECFCU, Nps - ECFSU, Nps - ECFCJ, Nps - ECFSJ, Nps - ECFCH e Nps -
ECFFSH foi determinada utilizando o colorimétro konica Minolta modelo CR400, seguindo o

descrito no item 4.2.3.
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4.12 Analise estatistica

Todas as analises foram realizadas em triplicata. As diferengas foram detectadas pelo
teste de Tukey para comparagdo de médias ao nivel de significancia de 5% (p < 0,05) utilizando
o software Sisvar® (Ferreira, 2019). A correlacdo de Pearson, avaliada ao nivel de significancia
de 5% (p < 0,05) foi realizada no Statsoft Statistica 12.5. As de correlogramas foram aplicadas
para verificar as associagdes entre compostos bioativos, potencial antioxidante e os compostos
fendlicos individuais dos extratos concentrados. O software OriginPro 2022 (OriginLab

Corporation, Northampton, MA, EUA) foi utilizado para executar a andlise e plotar os graficos.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Caracterizacao fisico-quimica e proximal das matérias-primas

A tabela 2 apresenta os resultados da caracterizacdo fisica e do rendimento dos frutos

da uva e jabuticaba e dos célices de hibisco.

Tabela 2. Caracteristicas fisicas dos frutos da uva e jabuticaba e calice de hibisco frescos.

UVA JABUTICABA HIBISCO

Peso por fruto (g)* 2,76 £ 0,23 4,65+ 0,54 3,98 + 0,86
Comprimento (mm)* 14+1,2 20,6 £ 0,7 26,5+2,4
Didmetro (mm)* 15,8 % 1,0 209+1,7  2073+14
Rendimento

Polpa (%) 67,84 £4,21 59,30 £ 3,78 -
Casca/Calice (%) 28,29 + 3,20 31,08 + 4,56 41,37+ 4,12
Semente/ fruto com sementes (%) 5,87 + 1,45 9,62 +2,12 58,63 £2,59
Residuo total (%) 34,16 40,7 58,63

*Dados apresentados sdo médias de 15 frutas.

Os resultados para uva isabel corroboram os valores encontrados no estudo de Sato e
colaboradores (2008), que obtiveram bagas cultivadas no sul do Brasil, com 14,8 mm de
diametro e massa de 2,8 gramas por fruto fresco. Segundo Guller (2023), a uva Isabel destaca-
se por possuir uma casca espessa € bagas pequenas. Essa caracteristica justifica seu maior
rendimento em casca quando comparada a jabuticaba, ja que a uva apresenta um diametro
menor.

Os valores de peso e tamanho encontrados para jabuticaba neste estudo (4,65 g, 20,6 —
20,9 mm) se apresentaram superiores aos encontrados por Souza et al. (2021) com a cultivar
Sabara em Goias, registrando comprimento entre 16,81 ¢ 19,45 mm, didmetro 16,46 ¢ 19,15
mm, ¢ massa de fruto entre 3,69 e 4,12 g. O estudo de Seraglio et al. (2018), obtiveram média
de diametro e massa de frutos de 20,00 mm e 7,85 g, respectivamente.

As porcdes comumente utilizadas da uva e jabuticaba sdo a polpa, do hibisco sdo as
flores. Diante disso, os subprodutos do hibisco, composto por calice e fruto com sementes
compreende 100% da matéria-prima, e caso o calice seja consumido, o fruto com as sementes

representam 58,63 £ 2,59%, sendo o maior rendimento dentre as matérias-primas do estudo,
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uma vez que nao apresenta polpa. A jabuticaba e a uva demonstraram um teor de residuo apds

despolpamento de 40,7 % e uva 34,16% (Tabela 2) respectivamente. Indicando que uma

quantidade significativa das frutas ndo esta sendo utilizadas diretamente no consumo.

O alto percentual de residuos, indica a necessidade de aproveitamento minimizando

desperdicios e transformando residuos em subprodutos. Podendo ser utilizados em industrias

alimenticias, cosméticas e farmacéuticas, como suplementos alimentares, corantes naturais,

fontes de antioxidantes, dentre outros. Contribuindo ndo s6 para a redugdo do impacto

ambiental, mas gerando novas fontes de renda e inovacdo, beneficiando produtores e

consumidores.

A tabela 3 apresenta os resultados quanto a caracterizagao fisico-quimica e composi¢@o

proximal das cascas e sementes de uva e jabuticaba ja na forma de farinha, calices e frutos com

sementes do hibisco.

Tabela 3. Composi¢ao proximal e fisico-quimica das farinhas de subprodutos de uva,

jabuticaba e hibisco.

Amostras

Parametros

FCU FSU FCJ FSJ FCH FFSH
Composicao (g/100g)
Umidade 14,86 + 0,02 8,24 + 0,01 10,51 £0,08 11,02 £ 0,05 11,92 £ 0,02 10,15+ 0,01
Proteina 2,81+ 0,19 6,19 £ 0,32 8,06+ 0,39 6,82 +£0,23 12,59 + 0,45 17,46 £ 0,58
Lipideos 0,90 £ 0,07 8,65 +1,34 0,57 £ 0,01 0,38+0,15 1,09+ 0,05 3,97 +£0,12
Cinzas 9,28 +0,18 5,69 +0,11 3,40+0,11 2,28+ 0,06 6,43+ 0,01 3,34+0,20
Carboidratos 59,87 £ 0,06 17,66 £ 0,02 67,24+0,92  75,10+0,12 56,86 £ 0,07 36,94 £ 0,05
Fibras 12,54 £ 2,12 53,57 +£391 10,22 £ 1,83 3,60 £ 0,05 12,48 £4,77 27,31 £0,75
VET** 293,51 +0,20 181,28 £0,12 306,33 £0,48 331,49+228 292,61 +0,22 256,73 £0,22
Aw* 0,29 + 0,001 0,33 + 0,003 0,32+0,002  0,33+0,004 0,57 £ 0,001 0,37 £ 0,002
pH 3,52+ 0,007 4,13+ 0,009 3,21+0,01 4,78 £ 0,02 1,88 £ 0,01 3,12+ 0,01
Acidez tit. *¥** 1,78 £ 0,01 1,60 + 0,12 1,98 £ 0,01 1,53 £0,03 8,7+0,03 1,89 £ 0,04
Cor
L* 41,49 £ 0,36 47,11 +£0,19 41,88+ 0,14 60,05+ 0,34 51,79 £ 0,95 65,13 £ 1,14
a* 4,37 +0,25 10,54 £ 0,30 4,35+ 0,06 5,37 +0,37 13,05+ 0,07 6,48 £ 0,34
b* 0,63 +0,24 10,19+ 0,46 1,93+ 0,17 10,97 £ 1,13 6,68 +£0,41 15,79 £ 1,01
°Hue (h) 12,09 + 2,68 44,04 + 0,62 23,33+1,61 64,11 +0,88 27,10+ 1,65 67,68 £ 1,36
Chroma (C¥*) 4,47+ 0,28 14,00 + 0,53 4,93+0,11 12,57+ 1,18 14,02+ 0,11 17,01 £ 0,99
Antinutrientes
g}‘g}%%gtal 27314478  1302+3,08 679+ 1,11 20214073 1027 £577  6,73=0,98
Compostos ) ) ) i i )
cianogénios

FCU = Farinha da casca da uva; FSU = Farinha da semente da uva; FCJ = Farinha da casca da jabuticaba; FSJ =
Farinha da semente da jabuticaba; FCH = Farinha do calice de hibisco; FFSH = Farinha do fruto com semente de
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hibisco. *Aw = Atividade de agua; ** VET = Valor Energético Total expresso em Kcal/100g; *** Valor expresso
em g de acido citrico/100 g.

No geral, os teores de umidade variaram entre 8,24 g/100g (FCU) a 14,86 g/100g
(FFSH). Todas as farinhas avaliadas estdo dentro dos limites maximos estabelecidos pela RDC
263 (Brasil, 2005), que determina um limite maximo de 15%, para garantir a qualidade de
farinhas.

Observa-se que as farinhas apresentaram resultados para Aw (0,29 — 0,56) abaixo de
0,6, o que as conferem maior vida util, devido a menor disponibilidade de 4gua livre no alimento
para o possivel desenvolvimento dos microorganismos (Silva et al., 2021). Esse valor também
permite com que as farinhas sejam conservadas a temperatura ambiente (Almeida e Schwing,
2018).

O teor de proteina das farinhas variou entre 2,81+ 0,19 g/100g (FCU) e 17,46 + 0,58
g/100g (FFSH), sendo as farinhas de sementes com maior potencial proteico a da uva e do
hibisco. A ingestdo didria de recomendada de proteina para um adulto saudavel, varia em todo
o mundo, mas a média ¢ de 0,8 gramas por quilograma de peso corporal/dia. Logo para uma
pessoa de 70 kg sdo necessarios 56 gramas (Institute of medicine, 2005; Anvisa, 2005; WHO,
2007). Diante disso, 100 gramas de FFSH atenderia a aproximadamente 31,18% da ingestao
diaria de proteina.

Ja o conteudo de lipidios variou entre 0,57 g/100g (FCJ) e 8,65 g/100g (FSU). Teores
considerados relativamente baixos em comparagdo com alimentos ricos em lipideos, como
nozes, sementes de chia, ou abacate. A FSU (8,65 g/100g) pode ser potencialmente promissora
para produtos que buscam fornecer uma quantidade de lipideos moderada. O 6leo de semente
de uva ¢ rico em acidos graxos insaturados, onde o acido linoleico representa 53,6 a 69,6%,
seguido pelo acido oleico 16,2 a 31,2%, acido palmitico 6,9 a 12,9% e 4cido esteérico 1,4 a
4,7% (Sabir; Unve; Kara, 2012).

Quanto aos teores de cinza, observou-se que a FCU seguida da FSU apresentaram
maiores teores, com 9,28 g/100g e 5,69g/100g, respectivamente. Estes altos teores indicam que
essas farinhas podem ser ricas em minerais, o que pode agregar valor nutricional (Conforme
evidenciado na tabela 5). A FCU, com o teor mais elevado de cinzas, demonstra um potencial
especialmente promissor para a fortificagao de alimentos com minerais essenciais.

O teor de fibra bruta variou de 3,60 a 53,57 g/100g. A ingestao dietética recomendada
(IDR) de fibras para adultos saudaveis ¢ entre 25 ¢ 35 g em uma dieta com 2.000 kcal (Brasil,
2003). Portanto, o consumo de FSU (53,57 g/100g) e FFSH (27,31 g/100g) representam mais
de 100% do recomendado de ingestdo de fibras. A FSU ainda apresenta o menor teor de

carboidratos (19,66 + 0,02 g/100g) e menor valor energético total (181,28 + 0,12 g/100g).
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Alimentos com baixo teor de carboidratos e alto teor de fibras tendem a ter um indice
glicémico mais baixo, provocando um aumento mais lento e gradual nos niveis de agiicar no
sangue (Mao et al., 2021; Ni et al., 2022). Isso evita picos glicémicos, controlando a glicemia,
sendo benéfico para pessoas com diabetes ou resisténcia a insulina (Weickert & Pfeiffer, 2018).
Além disso, o alto teor de fibras aumentam a saciedade e atuam como prebioticos, alimentando
bactérias benéficas no intestino (Mao et al., 2021).

Além da umidade e da atividade de agua, o pH também ¢ um importante parametro na
determinagdo da conservagdo do alimento (Freitas et al., 2015). Os valores de pH e acidez
titulavel encontrados variaram entre 1,88 e 4,78 e 1,53 e 8,7 g de éacido citrico/ 100g,
respectivamente. As farinhas de calice de hibisco (FCH) se destacaram por sua alta acidez,
seguida das FFSH, FCJ e FCU.

A alta acidez pode auxiliar na conservagao do produto, uma vez que limita o crescimento
de patogenos, no entanto, em uma possivel aplicacdo tecnoldgica da farinha, o ajuste de pH e
acidez pode ser necessdrio para atender a requisitos especificos de formulagdo, sensorial,
textura ou estabilidade do produto final (Ott et al., 2000). Além disso, algumas reagdes
quimicas, como a fermentagdo ou a eficacia de certos conservantes, dependem de um pH
especifico (Hautrive, 2021).

A luminosidade (L*) esta relacionada a quantidade de luz refletida pela superficie das
farinhas, e a0 quao clara e escura estio (0 branco a 100 preto). Diante desse parametro observa-
se que as farinhas mais claras foram as de sementes, que também apresentaram maiores valores
para os parametros a* (tons avermelhados) e »* (tons amarelados), exceto a farinha de semente
de hibisco, que tendeu mais para o tom amarelado. As cascas de uva e jabuticaba se mostraram
mais escuras, com luminosidade de 41,49 e 51,79, respectivamente, com pardmetros a* (4,35 ¢
4,37) tendendo a tons de vermelho e b* (0,63 e 1,93) tons de azul. Esses valores seguem a linha
da matéria-prima original, refletindo suas caracteristicas naturais.

Os angulos de tonalidade °hue (h) confirmam os resultados, onde as farinhas de cascas
de uva e jabuticaba tendem ao vermelho-azulado ou vermelho-violeta e a farinha do célice
vermelho-amarelado. Sementes de uva apresentam tons vermelhos e sementes de jabuticaba e
hibisco vermelho-amarelado. A intensidade da cor (C*) variou de 4,47 a 17,1, indicando cores
mais neutras, sem brilho.

Os teores de oxalato encontrados nas farinhas foram relativamente baixos (6,73 ¢ 27,31
mg/100g) comparados aos encontrados por Gomez-mejia et al. (2021) em sementes de uva
variedade Albarifio (38,9 mg/100 g), e ainda comparados com calices e sementes de hibisco

cultivados no Egito, com 33,3 mg/100g e 115,2 mg/100g (base seca), respectivamente (Keyata
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et al., 2020). A ingestdo maxima recomendada de oxalato ¢ de at¢ 60mg/100g/dia,
especialmente para pessoas com calculo renal (Massey; Palmer; Horner, 2001). Portanto, as
farinhas analisadas, com seus baixos teores de oxalato, sdo adequadas para consumo seguro
dentro das recomendagdes, oferecendo uma opgao nutritiva que pode ser incorporada a dietas
especificas sem aumentar significativamente o risco de formacgao de célculos renais.
Compostos cianogénicos, sdao considerados antinutricionais, uma vez que tais
compostos liberam acido cianidrico, que por meio da agcdo de enzimas causam toxicidade,
podendo levar a intoxicagdo (Abreu, 2015). Desta forma sua auséncia ¢ recomendada, fato esse

observado em todas as farinhas analisadas (Tabela 3).

5.1.1 Determinagao de Carboidratos

A identificagdo e quantificacdo de carboidratos foi realizada por cromatografia liquida
de alta eficiéncia (CLAE-DAD/UV-Vis) ¢ apresentada na Tabela 4. Em geral, as farinhas das
cascas de uva e jabuticaba apresentaram as maiores concentracdes de agucares, como ja
esperado (Tabela 4) devido ao teor de carboidratos. A frutose e glicose foram os principais
carboidratos da FCU (21,82 ge 16,27 g/100g), conforme ja descrito por Walker et al. (2022), e
a sacarose e frutose os principais carboidratos de FCJ (23,52 e 16,02 g/100g).

Tabela 4. Carboidratos das farinhas de subprodutos de uva, jabuticaba e hibisco.

Amostras
Padroes (g/100g) FCU FSU FCJ FSJ FCH FFSH
Glicose 16,27 3,31 10,32 3,26 2,70 1,10
Frutose 21,82 3,84 16,02 4,35 2,38 1,00
Sacarose 4,69 1,89 23,52 3,96 545 0,97
Celobiose 0,86 ND 0,22 ND 18,38 4,04

Acucares totais 42,78 9,04 50,08 11,57 28,91 7,11

*N/D: Nao detectado. *FCU = Farinha da casca da uva; FSU = Farinha da semente da uva; FCJ = Farinha da casca
da jabuticaba; FSJ = Farinha da semente da jabuticaba; FCH = Farinha do calice de hibisco; FFSH = Farinha do
fruto com semente de hibisco.

A sacarose e seus constituintes, glicose e frutose, sdo responsaveis pela maior parte do
teor de acucares ndo estruturais de muitas frutas maduras (Walker et al.,, 2022). Esses
carboidratos sdo responsaveis por fornecer substrato metabolico, atuar como armazenamento
de carbono, osmorregulagdo, transporte, sinalizagdo e, em seus ancestrais selvagens, atrair

animais para dispersar os frutos/sementes (Oliveira et al., 2020). A frutose, obtida por meio da
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hidrolise de inulina ou da sacarose (frutose + glicose) ¢ o agucar de sabor mais doce, seguido
da sacarose. Portanto a FCJ ¢ mais doce que a FCU.

As concentracgdes de agucares nas farinhas das cascas de uva (FCU) e jabuticaba (FCJ)
tém vantagens e desvantagens, dependendo do contexto de consumo e dos objetivos dietéticos.
Acucares como glicose, frutose e sacarose sao fontes rapidas de energia, o que pode ser benéfico
para atletas ou pessoas que necessitam de um aumento rapido de energia (Vasey, 2020). Além
disso, essas farinhas podem ser usadas como adogantes naturais em receitas, reduzindo a
necessidade de acucar refinado (Rosset et al., 2017).

A Organizacdo Mundial da Satde (OMS) sugere que sejam ingeridas no maximo 50
gramas de acucar por dia, o que corresponde a 10% da alimentacdo de uma pessoa adulta,
considerando-se uma dieta de 2 mil calorias. Portanto, o uso das farinhas FCU e FCJ deve ser
moderado e integrado a uma dieta equilibrada, uma vez que apresentam 42,78 g/100g e 50,08
g/100g de acucares totais. Embora apresentem valor nutricional e funcionalidade, ¢ importante
a cautela com o consumo excessivo, especialmente para individuos com restri¢cdes dietéticas
especificas.

As farinhas das sementes (FSU, FSJ e FFSH) apresentaram baixas concentracdes de
acucares, em especial a FFSH. A FCH se mostrou baixa em glicose e sacarose, mas apresentou
teor de sacarose (5,45 g/100g) maior que FCU, FSU, FSJ e FFSH. (4,69 g/100g, 1,89 g/100g,
3,96 g/100g, e 0,97 g/100g, respectivamente). O acumulo, metabolismo e transporte de
agucares, e especialmente os de sacarose, sao fortemente dependentes de parametros ambientais
e fisicos, como COz elevado, frio e seca (Jeandet et al., 2022). A escassez de dgua no periodo
de cultivo do hibisco pode ter desencadeado um aumento no teor de sacarose na FCH, este que
ndo foi cultivado em grande escala como as uvas e jabuticabas.

A celobiose ¢ um agucar redutor ¢ componente majoritario da parede celular vegetal,
encontrado nas plantas como consequéncia da hidrélise da celulose, possui diferentes atividades
enzimaticas no intestino delgado (Qi; Tester, 2018) e apresenta as mesmas propriedades
quimicas da maltose (Lehninger, 2014). Neste estudo, a farinha FCH demonstrou o maior

conteudo (18,38 g/100g), ja nas farinhas FSU e FSJ nao foi detectada.

5.1.2 Determinag¢ao de macro € micronutrientes

Um total de onze minerais foram identificados nas farinhas das matérias primas

analisadas e sdo apresentados na Tabela 5.
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Tabela 5. Teores de macro e microminerais das farinhas de subprodutos de uva, jabuticaba e
hibisco.

Amostras

FCU FSU FCJ FSJ FCH FFSH RDI**

Macrominerais (mg/100g)
N 658 + 0,52 1663+0,63 1070£0,64 991+£0,25 1327+041 2327+0,25 -
P 98 + 0,01 217 +£0,06 109 £ 0,09 150+ 0,12 260+ 0,14  431+0,14 700
K 2080 + 1,61 480 + 0,52 960 = 0,24 920+0,42 1760+ 0,36 1080 + 2,87 -
Ca 137 £0,21 326+0,14 82+0,11 55+0,17 951+0,21  430+0,69 1000
Mg 64+0,12 120 £ 0,42 81+0,87 122 £0,56 202 +0,61 264 £ 0,63 260
S 17 +0,11 33+0,36 24+0,12 66 +0,02 96 +£0,03 126 £0,16 -
Soma 3054 2839 2326 2304 4596 4658
Microminerais (mg/100 g)
B 1,66 + 0,23 1,03 + 0,01 0,92+0,02 092+0,14 552+0,68 1,61+0,17 -
Cu 0,94+ 0,12 1,14 £ 0,03 2,47 +0,15 1,40+021 1,29+0,21 1,06+0,01 0,9
Fe 492+2,11 4,95+ 1,56 6,92 + 1,41 423+21 1567+3,45 590+1,96 14

Mn NI 0,38+0,12 3,00+£0,03 3,18+0,09 1,78+0,08 3,10+0,02 2,3
Zn 0,62 + 0,02 0,55+0,03 1,56+0,14 1,29+0,13 1,93+0,19 3,22+0,11 7
Soma 8,14 8,05 14,96 11,02 26,20 14,88

*NI = Nao identificado. *FCU = Farinha da casca da uva; FSU = Farinha da semente da uva; FCJ = Farinha da
casca da jabuticaba; FSJ = Farinha da semente da jabuticaba; FCH = Farinha do calice de hibisco; FFSH = Farinha
do fruto com semente de hibisco. **IDR=Ingestdo diaria recomendada para adultos saudaveis (Brasil, 2005).

Em geral as por¢des que comumente ndo sdo comestiveis (sementes) apresentaram os
maiores teores em grande parte dos minerais, 0 que se justifica o processamento total dessas
matérias-primas. Os macronutrientes mais abundantes entre as farinhas avaliadas foram o
nitrogénio (N) e potassio (K).

As farinhas de hibisco apresentaram os melhores valores de nutrientes, especialmente
FFSH com maior teor de N (2327 mg/100g), P (431 mg/100g), Mn (3,10mg/100g) e Zn,
enquanto a FCH apresentou o maior teor de K (1760mg/100g), Ca (951 mg/100g) e B (5,52
mg/100g). O alto teor de nitrogénio ¢ indicativo de alto teor de proteina, conforme foi
encontrado em resultados apresentados na Tabela 2.

As farinhas de hibisco demonstram ser fontes de calcio (Ca), onde FCH com 951
mg/100 g, ficando proximo da recomendagado diaria do macronutriente (1000 mg/dia), e FFSH
requer o consumo de 232 g para fornecer a RDI. Os resultados sugerem que o consumo de
farinhas de célice (FCH) e fruto com semente (FFSH) do hibisco, podem ser importantes na
construcdo dos 0ssos, prevencao de coagulos sanguineos e ainda para contragdo dos nervos e

musculos (National Osteoporosis Foundation, 2016).
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A absor¢ao ocorre majoritariamente no intestino delgado (90%) e, em menor grau, no
colon (Bargerlux, Heaney, & Recker, 1989; Wasserman, 2004). Existem dois processos de
absor¢do: o transporte transcelular, regulado pela vitamina D, e o transporte paracelular,
dependente da solubilidade do calcio e do tempo de permanéncia no intestino. Para que o calcio
seja biodisponivel, ele deve ser absorvido sem precipitar nos intestinos, o que ¢ facilitado por
inibidores de precipita¢do e ligantes complexantes (Duflos et al., 1995; Hansen et al., 1996;
Vavrusova, & Skibsted, 2014). A auséncia de inibidores de precipitagdo e a interacao do célcio
com outros componentes pode reduzir sua biodisponibilidade, do célcio, prejudicando a saude
ossea (Vavrusova, & Skibsted, 2014).

O principal micronutriente dentre as farinhas foi ferro (Fe), com destaque para FCH.
Embora a biodisponibilidade de ferro em vegetais seja geralmente menor do que de origem
animal, o teor de ferro encontrado nas farinhas (4,92 a 15,67), foi maior que o encontrado em
farinhas de vegetais consumidos diariamente, como beterraba (2,1mg/100g), cenoura
(1,28mg/100g), e espinafre (12,6 mg/100g) (Zanata et al., 2010). A ingestdo de 100 g de farinha
de calice de hibisco fornece a ingestao didria recomendada de ferro. O ferro € essencial para o
transporte de oxigénio, funcdes do sistema imunoldgico e combate a anemia. Considerando que
um ter¢o da populacdo mundial sofre de anemia, as farinhas de uva, jabuticaba e hibisco podem
ser valiosas na dieta para aumentar a ingestdo de ferro e ajudar a combater essa condi¢ao
(Cardoso et al., 2024).

Recomenda-se que uma pessoa adulta saudavel faga a ingestao de 0,9 mg/100g de cobre,
2,3 mg/100g de Manganés e 7 mg/100g de zinco, por dia. Atendendo a recomendagdo em 100
gramas consumidas, todas as farinhas apresentam cobre entre 0,94 e 2,47 mg/100g. Quanto ao
Mg, as farinhas FCJ, FSJ e FFSH atendem a recomendag¢do em 100 gramas, e a ingestdo de Zn
a FFSH atendera caso seja consumido 200 gramas de farinha.

Pesquisadores observaram uma influéncia significativa na biodisponibilidade e
bioacessibilidade de Fe e Zn em alimentos, com a adi¢do de acidos organicos, como acido
citrico, acido tartarico, acido malico e outros (Diaz et al., 2003, Hemalatha et al., 2005).
Portanto, alimentos mais &cidos apresentariam teores maiores de Fe e Zn. Tal achado corrobora
aos resultados desse estudo, pois as farinhas de hibisco, se mostraram mais acidas e com
maiores teores desses micronutrientes.

Diversos estudos mostraram que as cascas de uva sdo mais ricas em potéssio (K),
magnésio (Mg) e calcio (Ca), quando comparadas as sementes de uva, que se mostram
abundantes em ferro, manganés e zinco (Gomes et al., 2019; Giilcii et al., 2019). Neste estudo

os minerais mais abundantes nas cascas de uva e sementes foram nitrogénio (N), potéssio (K)



69

e calcio (Ca). A farinha da semente de uva, quando comparada com a farinha da casca de uva,
tem valores superiores em todos os macrominerais, exceto para potassio. O teor de K, na farinha
FCU, foi cerca de 4,3 vezes maior que FSU.

Tanto farinha da casca, quanto de semente da jabuticaba, contém macronutrientes que
sdo essenciais para dieta, com niveis particularmente significativos de nitrogénio, com destaque
para FCJ (1070 mg/100g). Os valores superaram os encontrados em por Inara et al. (2015) para
o fruto integral e as fragdes de casca e semente secos. Essas farinhas podem ser valiosas adi¢des
dietéticas para apoiar a saude geral e o bem-estar, proporcionando nutrientes importantes que
suportam fung¢des corporais cruciais. A presenga desses macronutrientes em quantidades
adequadas reforga a importancia de incluir essas farinhas na alimentagdo didria para promover

uma saude otimizada e prevenir deficiéncias nutricionais (Awuchi; Igwe; Amagwula, 2020).

5.1.2.1 Propor¢oes minerais
A biodisponibilidade dos minerais para absorcao pode ser influenciada por outros

componentes da farinha (Soetan; Olaiya; Oyewole, 2010). A interacdo de certos nutrientes
podem influenciar o sistema imunoldgico e causar reagdes alérgicas (Keyata et al., 2020).
Identificar e compreender estas interacdes € essencial para a selegdo de vegetais que atendam a
critérios dietéticos especificos e melhorem a absor¢ao de nutrientes (Gemede, 2020). As
proporgdes entre minerais sao muitas vezes mais importantes do que os niveis individuais, pois
refletem inter-relagdes nutricionais e podem indicar condi¢des patologicas, fatores fisiologicos,
e efeitos dietéticos (Watts, 2010).

As propor¢des minerais das farinhas avaliadas sdo mostradas na Tabela 6.

Tabela 6. Propor¢des minerais das farinhas de de subprodutos uva, jabuticaba e hibisco
Amostras FCU FSU FCJ FSJ FCH FFSH Limites

Ca/ P 108 1,16 0,58 028 283 0,77 >05
Ca/K 0,06 066 008 006 053 039 <4
Ca/Mg 128 1,63 061 027 28 098 1%
[K/(Ca+Mg)] 8,76 094 454 365 140 127 <2.2%
Ca/Fe 0,04 009 002 002 008 0,10 ;
Fe/ Zn 9,19 1044 5,16 3,81 941 2,13  >2

Oxalato/Ca 0,009 0,004 0,015 0,023 0,001 0,003 1
*FCU = Farinha da casca da uva; FSU = Farinha da semente da uva; FCJ = Farinha da casca da jabuticaba; FSJ =
Farinha da semente da jabuticaba; FCH = Farinha do calice de hibisco; FFSH = Farinha do fruto com semente de
hibisco.

As relacoes calcio-fosforo (Ca/ P) das seis farinhas variaram de 0,28 a 1,16. A relagao
Ca/ P recomendada deve ser de >0,5 para garantir a absor¢do de cdlcio no intestino delgado

(Jacob et al., 2015). Para Alinor e Oze (2011) e Chandran et al. (2013) a alimentacdo ¢
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considerada boa se a relacdo Ca/ P for maior que 1,0, e ruim se essa relagdo for abaixo de 0,5,
para uma boa utilizacdo intestinal de Ca e P. Neste estudo as farinhas FCU, FSU, FCJ, FCH e
FFSH obtiveram propor¢des acima do requisito minimo (0,5), ¢ FCU, FSU e FCH ficaram
acima de 1,0, indicando que estas farinhas apresentam uma absorcao favoravel de calcio no
intestino, para a formagao e manutengdo 0ssea, principalmente em criangas e idosos (Adeyeye;
Orisakeye; Oyarekua, 2012).

As relagdes célcio-potassio (Ca/ K) das farinhas variaram de 0,06 a 0,53. Um nivel de
Ca/K ideal ¢ 4, para que a absor¢ao de calcio no intestino e desenvolvimento dsseo seja positiva
(Jacob et al., 2015). A relacdo desses minerais também ¢ denominada de razao tireoidiana,
devido ao célcio e o potassio desempenharem um papel vital na regulagdo da atividade
tireoidiana (Olagbemide; Ojiezeh; Adarabioyo, 2016). Watts (2010) indica que a baixa relagao
Ca/ K possa estar relacionada ao aumento da expressdo tireoidiana (Watts, 2010). Como as
relacdes Ca/K das farinhas sdo baixas em relagdo ao limite, a ingestdo de outras fontes de célcio
ao consumir as farinhas seria uma estratégia para melhorar a relacao.

O célcio e o magnésio sdo essenciais ao funcionamento do organismo, visto que sao
elementos associados, sao considerados como "padrao-ouro" quando em questdes de saude
relacionadas a minerais (Roth, 2016). Estudos relatam que uma relagdo Ca/Mg elevada esta
relacionada a um aumento no nivel de insulina (Watts, 2010), e uma redugdo correspondente
estd associada a deficiéncia de célcio, levando a uma diminui¢do na propor¢ao disponivel para
a formacao de ossos e dentes (Hathcock, 2014).

As propor¢des de Ca/Mg nas farinhas ficaram entre 0,27 e 2,82. As farinhas FCU, FSU
e FCH foram superiores a 1,0, valor minimo necessario para a absorcao de calcio (Hailu; Addis,
2016). Farinhas de casca e semente de uva, e de célice de hibisco apresentaram propor¢des mais
elevadas de calcio em relagdo ao magnésio e por isso ndo apresentam interferéncia na absor¢ao
de magnésio. Em dietas dependentes somente das farinhas FCJ, FSJ e FFSH como fontes
alimentares, haveria a necessidade de complemente de calcio. Uma proporcao baixa de Ca/Mg
pode sugerir baixos niveis de insulina, o que pode impactar o controle do agucar no sangue.
Também pode indicar uma maior producao de hormonios do cortex adrenal, como o cortisol,
que esta envolvido na resposta ao estresse € no metabolismo (Roth, 2016).

Tal propor¢ao entre Ca/Mg tem sido relatada como dependente do nivel de potassio na
dieta devido ao sinergismo entre potassio e magnésio (Roth, 2016). Por isso, a razdo
miliequivalente [K/(Ca + Mg)] tem sido relatada como um melhor indicador da
biodisponibilidade do magnésio na presenga de potdssio do que a relagdo calcio/magnésio

isoladamente (Adeyey et al., 2012). Neste estudo, as relacdes [K/(Ca + Mg)] das farinhas FSU,
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FCH e FFSH foram inferiores ao limite critico (2,2), indicando que os teores de cdlcio e
magnésio foram maiores em relagdo aos teores de potassio. Portanto, o consumo de 100 g destas
farinhas nao apresenta risco de hipermagnesemia no homem (Adeyeye et al., 2012).

Estudos indicam que o calcio (Ca) pode interferir na absorc¢ao de ferro (Fe). No entanto,
ainda ndo ha uma proporcao exata de ingestdo de Ca/Fe para evitar interferéncia na absorg¢ao,
pois depende de diversos fatores individuais, como idade, sexo, estado de saude, e a composi¢ao
geral da dieta (Singh & Prad, 2023). Para minimizar a interferéncia na absor¢ao de ferro,
recomenda-se evitar o consumo de grandes quantidades de calcio (mais de 500 mg) junto com
refei¢des ricas em ferro e incluir vitamina C na dieta, podem ajudar a mitigar esses efeitos
(Hallberg, Brune; Rossander-Hulthén, 1992; Wawrzyniak; Suliburska, 2021; Singh; Prad,
2023).

As relacdes ferro-zinco (Fe/Zn) variaram de 2,13 a 10,44 entre as farinhas. Péres et al.
(2001) relataram que o ferro ndo prejudicou a absor¢ao de zinco até uma proporcao de ferro-
zinco de 2, em ratos normais. A partir desse ponto, foi observado um efeito dose-dependente,
ou seja, quanto maior a proporcao de ferro em relagdo ao zinco, maior foi a inibi¢ao na absor¢ao
de zinco, até atingir uma proporcao de 5. No entanto, quando a relagdo foi aumentada para 10,
nao houve mais uma inibi¢do adicional na absor¢do de zinco. Nos ratos deficientes em ferro,
nao houve alteragdes na absorgao e retengao zinco.

Peres et al. (2001) relataram que o ferro nao prejudicou a absor¢do de zinco até uma
relacdo Fe de 2:1 em ratos normais. A partir dessa proporcao, foi observado um efeito dose-
dependente, onde o aumento na proporcao de ferro em relagdo ao zinco levou a uma maior
inibi¢do na absor¢do de zinco, até alcangar uma propor¢ao de 5:1. Contudo, ao aumentar a
relacdo para 10:1, ndo houve inibi¢ao adicional na absorc¢ao de zinco. Em ratos com deficiéncia
de ferro, ndo foram observadas alteracdes na absor¢ao e retencao de zinco. As relacdes Fe nas
farinhas variaram de 2,13 a 10,44, indicando que o ferro presente possivelmente nao prejudicou
a absorc¢ao de zinco. Dessa forma, o consumo das farinhas analisadas pode ajudar a corrigir
deficiéncias de ferro e zinco, que sdo conhecidas por impactar o crescimento, o
desenvolvimento cognitivo e a fun¢ao imunologica.

A tabela 6 apresenta a propor¢ao oxalato/Ca nas farinhas. Uma relagdo oxalato/calcio
maior que 1 poderia comprometer a absor¢do de calcio (Frontela; Ros; Martinez, 2009;
Gemede, 2020). Uma ingestdo reduzida de calcio leva a uma maior absor¢do intestinal de
oxalato, o que por si s6 pode ser responsavel por um risco aumentado de formagao de calculos.
Suplementos de calcio podem reduzir a absor¢do de oxalato porque o célcio se liga ao oxalato

dietético no lumen intestinal (Roja, 2019). Considerando os teores de calcio mostrados na
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Tabela 3 e o teor de acido oxalico na Tabela 2, a relacdo oxalato/Ca foi inferior a 1 em todas as
amostras de farinhas, com valores médios de 0,001 a 0,021. Assim, a presenga de acido oxalico

em relacdo ao calcio ndo compromete a bioacessibilidade do calcio.

5.1.2.2 Correlagdo entre composi¢do proximal e mineral
Para analisar de que forma a composi¢do proximal (Umidade, proteinas, lipideos,

carboidratos e fibras), o pH e acidez total, ¢ o teor de minerais (macro e micro) se relacionavam
entre si nas farinhas, a matriz de correlagdo ¢ apresentada na Tabela 5. O coeficiente de
correlacdo (r) mede o grau de relagdo entre duas variaveis, variando de -1 a 1. Valores positivos
indicam que as variaveis crescem no mesmo sentido, enquanto valores negativos indicam que
crescem em sentidos opostos. Conforme estabelecido por Baba et al. (2014), os graus de
correlagdo podem ser classificados como muito fortes (r > 0,9), fortes (r = 0,7 a 0,89),
moderados (r = 0,4 a 0,69), fracos (r = 0,2 a 0,39) e muito fracos (r=0,0a 0,19).

Observou-se uma correlacdo negativa significativa (p < 0,05) muito forte entre
carboidratos e lipidios (r = -0,96) indicando quanto maior o teor de lipideos, menor sera o teor
de carboidratos e vice-versa. Esse comportamento pode ser explicado pela densidade energética
dos lipideos (9 kcal/g), que ¢ mais que o dobro que os carboidratos (4 kcal/g). Além disso, pode
estar relacionada a processos metabolicos dos frutos, onde a produgao de diferentes compostos,
como carboidratos e lipideos, ¢ resultado de vias metabdlicas que podem competir entre si.
Assim, a presenca de maiores quantidades de lipideos pode refletir um redirecionamento
metabolico que resulta em menor acimulo de carboidratos.

Outra correlagdo negativa muito forte (p < 0,05) foi observada entre carboidratos e fibras
(r = -0,96). Fibras sao um tipo de carboidrato que ndo ¢ digerivel e ndo fornece calorias.
Portanto, alimentos ricos em fibras podem ter menos carboidratos digeriveis (como aglicares e
amidos), resultando numa correlagdo negativa entre carboidratos totais e fibras. J4 a correlagao
negativa forte e significativa entre carboidratos e fosforo (r = -0,94) pode ser explicada pelo
fato de que fosforo ¢ um mineral presente em muitas fontes de proteinas, que geralmente sao
ricas em lipideos. Dessa forma, alimentos ricos em proteinas e lipideos tendem a ter menor
quantidade de carboidratos.

Além disso, foram observadas correlacdes negativas significativas fortes entre cinzas e
manganés (r =-0,89), e entre o pH e os minerais boro e ferro (r =-0,82; r =-0,86). A correlagao
negativa entre pH e Fe, por exemplo, sugere que valores mais baixos de pH, indicando maior
acidez, estao associados a maiores teores de ferro, corroborando estudos anteriores (Diaz et al.,

2003; Hemalatha et al., 2005).



73

Por outro lado, correlagdes positivas significativas muito fortes foram encontradas.
Como a correlagdo entre umidade e manganés (r = 0,98), que pode ser explicada pelo fato de
alimentos com maior teor de umidade tendem a ter uma maior mobilidade de ions, incluindo
disponibilidade (Wickramasinghe et al., 2023).

Ainda, correlacionam-se positivamente lipideos e fibras e fosforo (r =0,99; r = 0,98),
cinzas e cromo (r = 0,89); entre nitrogénio e magnésio (r = 0,84), calcio e boro, e ferro (r =
0,92; r = 0,89) e entre magnésio e enxofre e zinco (r = 0,97; r = 0,86). Indicando que estas
variaveis crescem no mesmo sentido.

A correlagdo positiva entre proteinas, nitrogénio, magnésio, enxofre e zinco (r = 0,82; r
=0,94; r = 0,92; r = 0,95) pode ser explicada pelas fungdes essenciais que esses elementos
desempenham na estrutura e no funcionamento das proteinas. O nitrogénio ¢ o componente
principal dos aminoacidos, que sdo os blocos de construcdo das proteinas. O magnésio ¢
fundamental para a estabilizag¢do das estruturas ribossomais e enzimaticas, além de atuar como
componente central da clorofila, sendo indispensdvel na fotossintese e na assimilacdo de
nitrogénio em aminoacidos e proteinas (Malvi, 2011). O enxofre esta presente em aminoacidos
importantes como cisteina e metionina, contribuindo para a conformagao e estabilidade das
proteinas. Por sua vez, o zinco atua como cofator em diversas enzimas envolvidas no
metabolismo proteico, facilitando reagdes bioquimicas criticas nesse processo (Malvi, 2011).

A correlagdo positiva entre lipideos e fosforo (r = 0,98) nas farinhas esté relacionada a
necessidade de fosforo para a sintese de fosfolipidios, que sdo componentes essenciais das
membranas celulares e necessarios para a producao de ATP (Biel et al., 2021). Isso indica que
alimentos ricos em lipideos também precisam ter um teor adequado de fosforo para suportar
essas fungdes bioquimicas.

A correlagdo entre calcio e boro (r =0,92; r = 0,89) pode ser explicada pela importancia
do boro na estruturacao da parede celular e na mobilizagdo do célcio dentro das plantas. A
relacdo com o ferro pode estar ligada ao papel do calcio na estrutura e na funcdo de varias

enzimas que contém ferro (Biel et al., 2021).



Tabela 7. Matriz de correlacdo de Pearson entre composi¢cdo proximal e mineral das farinhas de subprodutos de uva, jabuticaba e hibisco.

Umid Prot Lip Cin Carb Fib pH AA N P K Ca Mg S B Cu Fe Mn Zn

Umid 1 0,65 -0,38 -0,86* 0,27 -045 -0,01 0,48 035 -0,38 -0,55 -0,01 0,52 064 -0,03 036 0,05 098% 0,76

Prot 1 0,07 -0,44 -0,31 0,066 -0,52 -0,16 0,82* 0,05 -0,23 0,58 094* 0,92* 037 -0,04 041 0,57  0,95*
Lip 1 0,04 -0,96* 0,99* 021 -036 0,6 098* -033 0,11 0,19 0 -0,22  -0,36 -0,24 -04 -0,13
Cin 1 -0,02 0,12 -032 -0,51 -0,38 0,017 0,.89* 0,237 -0,31 -038 035 -047 02 -0,89* -048
Carb 1 -0,96* 0,01 048 -0,76 -0,94* 0,28 -029 -04 -02 0,06 036 0,07 0,3 -0,09
Fib 1 0,13 -046 0,58 097* -025 0,14 0,17 -0,03 -0,19 -0,34 -0,2 -0,45 -0,14
pH 1 0,62 -0,18 0,2 -0,5 -0,79 -0,44 -0,38 -0,82* -0,06 -0,86* 0,01 -0,46
AA 1 -0,27  -0,29* -0,34 -0,35 -0,1 0,1 -0,23  -0,01 -0,28 043 -0,08
N 1 0,56 -043 0,38 0,84* 0,72 0,02 -023 0,04 0,28 0,7

1 -0,34 0,17 0,18 0,01 -0,14 -033 -0,15 -0,39 -0,18

1 036 -0,13 -0,12 0,57 -0,44 04 -0,62  -0,21
Ca 1 0,66 0,6 092* -029 0,89* -0,09 0,39
Mg 1 0,97 043 -0,33 0,39 0,4  0,86*
1 0,44 -0,31 0,39 0,51 0,87*

B 1 -0,2 0,95 -0,11 0,25
Cu 1 0,06 0,53 0,03
Fe 1 0,03 0,29
Mn 1 0,69
Zn 1

*Correlacdo significativa ao nivel de 5%.
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5.2 Compostos bioativos das farinhas de uva, jabuticaba e hibisco

5.2.1 Carotenoides, clorofila, flavonoides, antocianinas e taninos
A tabela 8 apresenta o teor de carotenoides, flavonoides, clorofila e taninos presentes

nas farinhas.

Tabela 8. Compostos bioativos das farinhas de subprodutos de uva, jabuticaba e hibisco

Amostras
FCU FSU FCJ FSJ FCH FFSH
Carotenoides
(mg - 18,56+1,95 6,97+0,03 11,334£0,54 4,27+£0,27 15,19 £0,05 2,0+0,60
=caroteno/100g)

Clorofila totais 5, 10,057 5201035  40,95:0,122  5.40£048 32.852023 7.45+0,11

(mg/ 100g)
Cl"r"l‘:}';g‘)‘(mg/ 20,03£0,16 490026  22.56:0,64 2224033  22.58+0,14 5,18%0,12
Cl"r/"f‘éggl;(mg 6114007  1,66:0.11 14224010 293006  632+0.17 146=0,13
Flavonoides 12015307 36304116 156144038 234.99<0.61 115.86+2.80 19.83+1.21
totais (mg/100g)

Antocianinas 1250 000 (5414116 121.8340,06 8474008 112094172 4.0 0,03
(mg/100g)

Taninos

merto0n 1361612628 304124356 1539224212 684214396 21252032 36412076

*FCU = Farinha da casca da uva; FSU = Farinha da semente da uva; FCJ = Farinha da casca da jabuticaba; FSJ =
Farinha da semente da jabuticaba; FCH = Farinha do calice de hibisco; FFSH = Farinha do fruto com semente de
hibisco.

O conteudo de carotendides (Tabela 8) encontrados nas amostras estudadas
apresentaram-se altos, com maior destaque para FCU, FCH e FCJ, com 18,56 mg/100g, 15,19
mg/100g e 11,33 mg/100g, respectivamente. No entanto, todas as farinhas avaliadas podem ser
consideradas fontes de carotenoides, pois alimentos que cont€ém mais de 0,02 mg/g de
carotenoides sao considerados fontes ricas destes compostos (Rodriguez-Amaya et al., 2008).

A andlise do contetido de carotendides em bagas de uva e jabuticaba sdo importantes
principalmente para a industria, pois sdo considerados compostos precursores de importantes
aromas (Resende; Oliveira; Franga, 2020).

A clorofila, € o pigmento responsavel pela cor verde das plantas e vegetais, esta presente
em maior quantidade em frutas quando imaturas (Miranda et al., 2020). Conforme essas frutas
amadurecem, a clorofila ¢ degradada, resultando na diminuic¢ao da cor verde e no surgimento
de outras cores, como o roxo nas jabuticabas e diferentes tons roxo e vermelho nas uvas
(Lichtenthaler & Buschmann, 2001). As farinhas das cascas apresentaram os maiores teores de
clorofila total, FCU (40,95 mg/100g), seguido de FCU (37,16 mg/100g), FCH (32,85 mg/100g).

As farinhas das sementes apresentaram teores mais baixos.



76

As diferencas nos niveis de clorofila entre sementes e cascas sdo atribuidas as funcdes
biologicas distintas. Enquanto folhas e cascas sdo principalmente responsaveis pela fotossintese
e contém altos niveis de clorofila para captar energia solar, as sementes sao estruturas de reserva
de nutrientes e prote¢do para o embrido em desenvolvimento. Por isso, as sementes nao
precisam de grandes quantidades de clorofila para realizar suas fungdes bioldgicas especificas,
resultando em teores mais baixos desse pigmento em comparag¢do com as cascas e folhas.

A FCJ apresentou o maior teor de clorofila total entre as farinhas de cascas (40,95
mg/100g), o que pode indicar estar em estagio de desenvolvimento mais jovem. Uma vez que,
a clorofila durante a maturagdo se degrada, e ocorre a biossintense de antocianinas (Padua et
al., 2020).

Quanto ao conteudo de flavonoides (Tabela 8), dentre as farinhas avaliadas foram
obtidos maiores conteudos na FSJ (234,99 mg/100g) e FCJ (156,14 g/100g). Os flavonoides
sdo a maior classe de compostos fendlicos encontrados na natureza e sdo amplamente
conhecidos por seus efeitos promotores de satde e propriedades funcionais, incluindo
propriedades anticancerigenas, antioxidantes, antinflamatdrias e antivirais (Ullah et al., 2020).

As farinhas de cascas de jabuticaba e uva (FCJ — 121,83 mg/100g; FCU — 113,32
mg/100g), bem como o calice do hibisco (FCH — 112,09 mg/100g) apresentaram maior
quantidade de antocianinas. As principais antocianinas da casca da jabuticaba sdo cianidina 3-
glicosideo e delfinidina 3-glicosideo (Leite et al., 2011), do célice do hibisco sdo delphinidina
3-O-sambubioside e cianidina 3-O-sambubioside (responsaveis pela coloragao vermelho
brilhante) (Wu et al., 2018).

A Tabela 8, demonstra que o teor de taninos se concentrou nas amostras FCU e FCJ,
1361,61 mg/100g e 1539,22mg/100g, respectivamente. Estudos e vinicultores relatam que
maiores concentragdes de taninos sdo encontradas uvas com cascas mais espessas, como a deste
estudo. Os taninos da casca da uva tendem a ser mais adstringentes, enquanto os que estao nas
sementes e engacos tendem a ser mais amargos. Ja os teores de taninos de FCH e FFSH foram
menores que encontrados por Keyata et al. (2020) em calices e sementes de hibiscus sabdariffa
vermelho cultivados na Etiopia.

A agdo antinutricional dos taninos ¢ relatada em concentragdes acima de 5% da porgao
consumida, provocando um efeito negativo na palatabilidade (adstringéncia) e reducdo da
digestibilidade de proteinas, vitaminas e minerais (Ryszard, 2007). Neste estudo, quanto em
porcentagem todos os percentuais ficaram abaixo de 5% em 100 gramas de amostra. Por outro
lado, esses antinutricionais sdo termolabeis, ou seja, sensiveis ao aquecimento, € podem ser

eliminados ap6s cocc¢do (Ojimelukwe et al., 1995; Damiani et al., 2020).
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5.2.2 Determinagao de acidos orgénicos individuais

No que tange os acidos orgéanicos, como pode ser observado na Tabela 9, os acidos
citrico, malico, tartarico e ascorbico foram identificados. Porém, somente os acidos tartarico e
ascorbico foram encontrados em todas as farinhas. O acido citrico foi detectado apenas na FFSH

e para o acido malico somente na FCJ.

Tabela 9. Acidos organicos das farinhas de subprodutos de uva, jabuticaba e hibisco

. Amostras
Padres (mg/100g) oy FSU FCJ FSJ FCH  FFSH
Ac. Citrico nd nd nd nd nd 275,98
Ac. Malico nd nd 1692,23 nd nd nd
Ac. Tartérico 988,77 145242  4381,54  7000,58  1042,78 606,72
Ac. Ascérbico 10,98 7,61 1,15 0,56 48,48 101,38

*nd: Nao detectado. *FCU = Farinha da casca da uva; FSU = Farinha da semente da uva; FCJ = Farinha da casca
da jabuticaba; FSJ = Farinha da semente da jabuticaba; FCH = Farinha do célice de hibisco; FFSH = Farinha do
fruto com semente de hibisco.

O 4cido tartarico (Tabela 9) ¢ naturalmente encontrado em diversas frutas,
principalmente uvas, bananas e tamarindo. Atua como um importante controlador de acidez, e
influencia diretamente o pH e caracteristicas sensoriais (Silva, 2017). Nesse estudo, este acido
foi considerado majoritario, em especial a FSJ e FCJ, com 7000,58 mg/100g e 4381,54
mg/100g, respectivamente.

Os resultados obtidos para acido ascorbico, mais conhecido como vitamina C (Tabela
9) apresentaram-se altos nas farinhas FCH (48,38 mg/100g) ¢ FFSH (101,38 mg/100g).
Portanto, as farinhas de célice e frutos com sementes de hibisco, possuem quantidades
relativamente altas desse composto, uma vez que a recomendagao didria de vitamina C ¢ de 45

mg a 75 mg para mulheres € 45 mg a 90 mg para homens adultos (Radmann; Bergmann, 2021).

5.2.3 Determinagdo de compostos fenolicos e flavonoides individuais

Compostos fendlicos tém ganhado grande interesse devido as suas propriedades
funcionais, tais como efeitos antioxidantes, anti-inflamatorios, anticarcinogénicos e
antimicrobianos (Friedman, 2007). Os principais compostos fendlicos presentes nas farinhas
foram catequina e acido galico (Tabela 10). Nas farinhas de casca (FCU e FCJ) foram
encontradas altas concentragdes de catequina, 149,3 mg/100g e 607,38 mg/100g. Enquanto para
FSU os valores de catequina foram de apenas 256,36 mg/100g (Tabela 10).



78

Tabela 10. Compostos fenolicos e flavonoides das farinhas de subprodutos de uva, jabuticaba
e hibisco.

- Amostras
Padroes mg/1002) pey  psy  FcJ FSJ FCH  FFSH
Acido Cafeico 2,01 0,98 6,63 21,94 ND 0,207
Acido Clorogénico 10,18 2,71 ND ND ND 31,83
Acido Elagico 31,53 ND 41,4 ND ND 25,02
Acido Galico 51,08 20,89 4986 54,57 50,28 ND
Catequina 149,3 256,36 607,38 ND ND ND
Kaempferol ND ND ND ND ND ND
Miricetina ND 0,05 ND 6,81 233,17 ND
Quercetina 295,01 104,32 238,14 540,48 ND ND
Naringina ND ND ND ND 27,54  ND
Rutina 24,89 0,51 92,4 26,52 ND 30,66

*N/D: Nao detectado. *FCU = Farinha da casca da uva; FSU = Farinha da semente da uva; FCJ = Farinha da casca
da jabuticaba; FSJ = Farinha da semente da jabuticaba; FCH = Farinha do calice de hibisco; FFSH = Farinha do
fruto com semente de hibisco.

Inada et al. (2015) avaliaram a composi¢ao fendlica de uma mistura entre sementes e
casca de jabuticabeira e verificaram que o acido gélico e acido elagico, foram os principais
compostos nao-antocianinas encontrados. Neste estudo, o composto acido elagico apresentou
teor de 41,4 mg/100g em FCJ e nao foi encontrado em FSJ.

A presenca do acido eldgico em maior concentracdo na farinha de casca de jabuticaba
(FCJ) ¢ positiva devido aos seus beneficios a satde. Este polifenol possui propriedades
antioxidantes, anti-inflamatdrias e potencial anticancerigeno, ajudando a combater radicais
livres e protegendo as células contra danos oxidativos (Sharifi-Rad et al., 2022). Além disso,
pode contribuir para a satde cardiovascular ao reduzir a oxidacao do colesterol LDL (Lahlou;
Silva, 2024).

Abe et al. (2012) determinaram que a jabuticaba, da familia Myrtaceae, possui os
maiores teores de ellagitaninas, enquanto nao encontraram acido elagico em nenhuma cultivar
de uvas analisadas. Derivados do acido eldgico atraem interesse cientifico por suas atividades
antioxidantes, antiproliferativas, cardioprotetoras e inibi¢do da enzima conversora de
angiotensina (Sharifi-Rad et al., 2022; Carvalho; Lahlou; Silva, 2024). A medida que os frutos
amadurecem, os niveis de antocianinas aumentam e os teores de taninos e acido elagico total
diminuem (Abe et al., 2012).

Na fase madura, a contribui¢do para o contetudo elagico total segue a proporcao de 1:3:1
(polpa:casca:semente), com comportamento semelhante para taninos (Abe et al., 2012).
Embora o 4cido elagico ndo tenha sido detectado nas sementes, estas podem conter outros
compostos benéficos. Assim, a presenga de acido elagico em FCJ ¢ vantajosa, € o uso

combinado de diferentes partes da planta pode maximizar os beneficios nutricionais.
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Acido cafeico é um 4cido fenélico com alta atividade antioxidante e anti-inflamatoria,
normalmente encontrado no grdo do café, vinho e magas (Oliveira; Bastos, 2011). A FSJ
apresentou um teor elevado desse composto em comparagdo a FCJ e as demais farinhas. Desde
a variedade, metabolismo, composi¢do, densidade, tamanho das bagas, bem como a posi¢ao
dos cachos e as condi¢des ambientais podem refletir na producao de compostos polifenois (Du
Plessis et al., 2017; Guler, 2022).

O é4cido clorogénico foi detectado em FFSH, FCU e FSU. Esse composto apresenta
acoes bioldgicas benéficas para a regulagdo da glicose e o desenvolvimento do diabetes tipo 2,
inibindo a absor¢do de glicose relacionada ao Na+ e a secrecdo de insulina (Tunnicliffe et al.,
2015). E ainda est4 associado a redugdo do estresse inflamatorio e oxidativo (Liang; Kitts,
2015).

Dentre os flavonoides, o composto kaempferol nao foi identificado em nenhuma
amostra, ¢ a naringina foi determinada somente em FCH (27,54 mg/100g). Este composto ¢
comumente encontrado em frutas citricas, conhecido por seus efeitos antioxidantes, anti-
inflamatérios e potencial para melhorar a saude cardiovascular (Chen; Wang; Li, 2016), e
embora esteja presente em menor quantidade e apenas em FCH, sua presenca ¢ benéfica.

A quercetina foi o principal compostos encontrado em farinhas de uva e jabuticaba, em
especial em FCU (295,01 mg/100g) e FSJ (540,48 mg/100g). Este poderoso antioxidante pode
ajudar a reduzir a inflamacdo, melhorar a fun¢do imunoldgica e proteger contra doencas
cardiacas e cancer, tornando sua presenca extremamente vantajosa.

Rutina e miricetina também foram identificadas nas farinhas, com destaque para FCH,
que apresentou 233,17 mg/100g. Ambos os compostos possuem propriedades antioxidantes e
anti-inflamatorias, contribuindo para a protecdo celular e a prevencdo de doengas cronicas
(Ganeshpurkar; Saluja, 2017). Portanto, a presenca e a alta concentragao desses flavonoides nas

farinhas de uva e jabuticaba sdo muito benéficas para a satde.

5.2.4 Determinagao de compostos volateis individuais

A tabela 11 apresenta a identificagdo dos compostos volateis encontrados nas farinhas
de subprodutos de uva, jabuticaba e hibisco, associando esses compostos aos seus respectivos
odores e ao conteudo relativo em diferentes amostras.

No total, 119 diferentes compostos volateis foram identificados nas farinhas. Em

destaque a FCJ com 29 diferentes compostos detectados, seguida da FCU com 22 tipos de
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compostos, FFSH com 16 compostos, FSJ com 15 compostos, FSU com 10 compostos e FCH
com 8 compostos diferentes.

Esses compostos pertencem principalmente a classe dos ésteres (27 compostos),
terpenos (25 compostos), cetonas (17 compostos), acidos carboxilicos (10 compostos), aldeidos
(10 compostos), alcoois (9 compostos), alcanos (9 compostos), lactonas (4 compostos), furanos
(2 compostos), fenodis (2 compostos) e 4 outros compostos (cumarina, octadecan-2-ona,
heptadecan-2-ona, nonadecan-2-ona). Os ésteres e os terpenos sdo as classes predominantes,
seguidos por cetonas e acidos carboxilicos.

Os élcoois apresentam a maior propor¢ao de area de pico em relagdo a area total de pico
de todas as farinhas, representando 45,8% da érea total, seguido dos aldeidos com 19,3% da
area total, e ésteres com 12,7% da area total.

Ao analisar os compostos encontrados em FCJ, o principal composto ¢ o etanol
(31,18%). Certos vegetais naturalmente contém etanol em suas matrizes, devido a processos
metabolicos ou pela degradagdo de outros compostos organicos. As matérias-primas analisadas
podem ter altos niveis de precursores que se transformam em etanol. O método de extragao por
headspace pode volatilizar e concentrar compostos como o etanol, aumentando a sua detecgao.
Durante o aquecimento a 80 °C por 30 min, compostos volateis sdo liberados e capturados mais
eficientemente, podendo explicar o alto teor identificado.

O segundo composto majoritario identificado Dimero de glicolaldeido (14,31%), O
dimero de glicoaldeido ¢ um composto quimico resultante da unido de duas moléculas de
glicoaldeido, um aldeido simples com a formula HOCH>CHO. Esse dimero, conhecido como
1,2-etilenoglicolaldeido, possui a formula HOCH2CH(OH)CHO. Ele se forma através de uma
reacdo de condensa¢do em solugdes aquosas de glicoaldeido, onde as moléculas interagem e se
combinam. O dimero ¢ relevante em estudos de quimica organica e pode ter aplicacdes na

sintese de outros compostos quimicos ou no entendimento de reagdes envolvendo aldeidos.

Tabela 11. Compostos volateis identificados e odor correspondente em farinhas de subprodutos
de uva, jabuticaba e hibisco.

Odor Conteudo relativo (%)
Compostos lacionad TR
relacionado FCU FSU FCJ FSJ FCH FFSH
2-metilfuran Eter e chocolate 2,80 - - - 1,66 - -
Acetato de etila Abacaxi 2,90 - 0,43 - 1,21 - -
Picante e

Acetaldeido 3,12 12,774 6,24 12,82 1,02 56,60 3,80

frutado
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Dl.mero d,e Ceroso, citrico 3.15 _ 10,08 1431 336 _ _
glicoaldeido e gorduroso
3-Metilbutanal Fruado, tostado 5,5 _ _ _ g
e maltado
Etanol Aleodlicoe 5 o4 3968 7454 31,18 7780 - 1325
doce
Farinha, casca
Pentanal de grdo, batata 4,15 - - - - - 0,73
assada e carne
cozida
2,3-Butanediona Semelhanteao 4 ¢ 400 -
cloro
2-metil-1-propanol Etéreo 5,28 - - - 1,81 - -
Fster butil Frutado, g0y 086 064 - 0 - - -
vinagre ¢ azedo
Hexanal Frutado, 604 1,76 026 — 048 059 448
herbaeo e floral
6.6-dimetil-2-metileno Herbaceo 6,27 0,76 — - — — -
5-Decino nd. 7,84 — — - - - 2,89
2-Acido butanéico Pungente 8,02 1,06 - — - — -
Pungente e
1-Penten-3-ol 8,07 - - - - 0,15 -
frutado
Heptanal Herbaceo 8,47 - — - — 0,22 —
d-limoneno Citrico 8,68 13,60 4,91 — - — 0,89
Frescor,
Eucaliptol semelhante a 8,87 - - 0,28 0,59 — —
canfora
1-Decino nd. 9,50 - - - - - 35,61
2-Pentilfurano Frutado e feijao 9,55 - - - - 0,12 -
verde
trans-p-ocimeno Herbac;eo © 9,69 - - 0,24 - - -
amadeirado
y-terpireno Herbiccoe o040 303 o720 - - - -
citrico
Fermentado,
1-Pentanol Arroz doce, 10,39 - - — - 0,15 0,24
grama, cozido
o-Cimeno Citrico e limdo 10,65 1,35 — 0,22 - — —
Hexil acetato Fruadoe 1565 403 o064 - - - -

herbaceo
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Octanal Aldeidico 11,31 0,85 - - - 0,23 -
6-Metil-5-hepteno-2 Cogumelo,
pteno-a- terroso e 12,62 0,66  — - - - 081
ona .
amadeirado
Nonanal Gorduroso, 1, 69 550 - - - -
citrico e verde
Acido hoxanéico Gorduroso, 456 95 - - - - 0,17
queijo e ceroso
Copaeno Madgqu ¢ 15,52 - - 2,13 - — —
especiarias
¢ . . Frutado,
Acido acetico . 15,80 1,20 1,54 11,05 7,11 36,28 13,81
vinagre e azedo
Furaldeido Améndoado 16,04 7,20 - 3,14 0,23 581 3,24
2,3-butanodiol Inodoro 17,89 2,83 - 2,10 - — -
Linalol Floral, lavanda ¢ oy _ - 0,68 030 - -
e liméo
Isoledeno nd. 18,43 - - 1,56 - - -
Cariofileno Erva,docee g45 - 298 253 - -
especiarias
Propileno glicol nge{ramente 19,16 045 - - - - -
ester
'1,2,4-Meteno-1H- Larar.lja’e rosas g9y _ 0,75 _ _ _
indeno diluidas
Alloaromadendreno Madeira e mel 19,82 — - 0,55 - — —
Grao, vegetal
Benzenoacetaldeido cozido e 20,35 - - 0,38 - — 0,23
enxofre
Bicicloesquifelandreno Floral, C%’[I‘ICO ¢ 20,76 - - 1,11 - — —
amadeirado
Pimenta,
a-terpinol amadeiradoe 21,56 - - 0,63 0,46 — —
terra
Naftalina ou
Naftaaleno semelhante ao 21,84 - - 1,49 1,47 — —
benzeno
Ciclohexano metanol Odof leve de 22,74 - - 2,19 - — —
canfora
2.4-acido decanoico Pera Bartlett, 24,77 0,56 — — — — —
frutado e doce
2-naftalenometanol nd. 29,99 - - 3,40 - - -
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Picante e

30,09 - - - - - 0,81
gorduroso

Acido nonanoico

Agarospirrol nd. 30,14 - - 1,37 - - -

*As descrigdes de aroma baseadas em dados relatados na literatura (Ajarayasiri; Chaiseri, 2008; Cirlini et al.,
2012; Rea; Patel, 2017; Freitas et al., 2020; Dias et al., 2021; Galvan-Lima et al., 2021; Juhari et al., 2021; Morais
etal., 2022).

Quanto aos aromas em maior concentracio, em destaque, o acetaldeido, apresenta odor
picante e frutado, aparece com uma concentragao significativa nas farinhas de uva e jabuticaba,
com valores de 12,74% na farinha de semente de uva (FSU) e 12,82% na farinha de casca de
jabuticaba (FCJ). O etanol conferindo um odor alcodlico e doce as amostras, principalmente
em semente de uva (FSU - 74,54%) e semente de jabuticaba (FSJ - 77,80%). Além disso, o
acido acético, com odor frutado e azedo, aparece em concentracdes relevantes na farinha de
flores de hibisco (FFSH - 13,81%) e na farinha de casca de hibisco (FCH - 36,28%).

Observa-se uma diversidade de compostos em cada uma das amostras. A farinha de
casca de uva (FCU), apresenta, por exemplo, o d-limoneno (citrico), 2-metilfuran (éter e
chocolate), e furaldeido (améndoas), que contribuem para um perfil de aroma complexo. Ja a
farinha de semente de hibisco (FFSH) contém o 3-metilbutanal, com odor frutado e tostado, em
uma concentragdo de 19,06%, sendo um dos compostos predominantes.

A farinha de semente de jabuticaba (FSJ), contém altos teores de etanol e acetaldeido,
indicando que pode conferir caracteristicas sensoriais fortes a produtos alimenticios. Por outro
lado, a farinha de casca de hibisco (FCH) se destaca pelo alto teor de acido acético, sugerindo
um perfil sensorial mais acido e pungente, comportamento verificado nos resultados de pH e
perfil de compostos orgéanicos.

Diante disso, ¢ possivel definir um perfil aromdtico para cada farinha. As farinhas de
subprodutos de uva, FCU apresenta um perfil frutado, doce e levemente herbaceo (nota mais
citada), com algumas notas alcodlicas e picantes. Ja FSU, possui um perfil frutado e floral, com
notas amadeiradas e alccolicas.

Nas farinhas de subprodutos de jabuticaba, a FCJ é predominantemente frutado e floral,
com toques de acidez e notas alcoolicas. A FSJ apresenta um perfil frutado e doce, com notas
amadeiradas e de especiarias. Quanto as farinhas de hibisco, FCH exibe perfil floral e citrico,
com notas de especiarias ¢ herbaceas. E FFSH tem um perfil frutado, doce e levemente

herbaceo, com notas frescas e aromaticas.
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Esses perfis sugerem que os subprodutos de uva, jabuticaba e hibisco t€ém potencial para
aplicacdo ndo s6 na industria alimenticia, mas também em fragrancias e cosméticos, onde as

nuances aromaticas podem ser exploradas de diferentes maneiras.

5.3 Extraciao de compostos bioativos por maceracao das farinhas de subprodutos
de uva, jabuticaba e hibisco

O contetido dos compostos fendlicos totais dos extratos, produzidos a partir das farinhas
das cascas e sementes da uva e jabuticaba com diferentes solventes podem ser observados na
Tabela 12. O teor de compostos fenolicos totais apresentou diferenga significativa (p<0,05)
entre os solventes utilizados para sua extracdo. Dentre os solventes analisados, o etanol 80%
foi capaz de extrair mais compostos fenolicos das farinhas da casca da uva (321,40
mgEAG/100g), seguido pelo solvente etanol 50% (308,37 mgEAG/100g), embora os solventes
hidroalcoodlicos 10, 50, 70 e 80% ndo tenham apresentado diferenga significativa.

A farinha de semente de uva (FSU) apresentou um teor maios de CFT extraidos com
etanol 50% (350,23 mgEAG/100g), 80% (349,77 mgEAG/100g), e 10% (346,05
mgEAG/100g). No entanto, os solventes hidroalcoolicos 10, 50, 70 e 80% ndo apresentaram
diferencga significativa (p <0,05).

Ja nas farinhas de jabuticaba (Tabela 12), os solventes hidroacoodlicos que se
sobressairam na casca foram Etanol a 50% (368,84 mgEAG/100g) e 10% (331,16
mgEAG/100g). Todas os solventes apresentaram diferenca estatistica para FCJ. Nas farinhas
de semente de jabuticaba, os solventes 80% (463,72mgEAG/100g) e 70% (433,49
mgEAG/100g) apresentaram as melhores extragdes e nao diferiram estatisticamente entre si,
embora tenham diferido dos demais solventes.

As farinhas das sementes, tanto para uva quanto para jabuticaba demonstraram maiores
teores fendlicos, comportamento também observado no estudo de Rockenbach e colaboradores
(2011) ao investigarem diversas cultivares de uvas, dentre elas a Isabel. De acordo com os
autores o teor de fenolicos encontrados nas sementes foi maior 26,7% que na casca. Mas, neste
estudo o teor de fenolicos das sementes pode ter sofrido influéncia do teor de fendlicos da casca,
pois foram secos sem separacao, e parte da polpa e casca pode ter aderido a semente.

Quanto as farinhas de hibisco (Tabela 12), a FCH com solvente hidroalcodlicos 80%
(278,63 mg/100g) demonstrou melhores resultados, diferindo de todas os demais solventes. Ja
a FFSH apresentou a melhor extracdo com solvente Etanol a 10% (326,10 mg/100g), também

diferindo dos demais solventes avaliados.
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A adicdo de agua aos solventes organicos facilita a extracdo devido os aglcares e
proteinas ligados aos compostos fenodlicos serem soliveis em dgua (Zielinski e Koztowska,
2000). Um maior rendimento de extragdo de compostos fenolicos pode estar relacionado a
natureza e ao grau de polaridade dos solventes (Casa-Grande et al., 2018).

De acordo com Morais et al. (2023) a concentragdo de compostos fendlicos pode ser
classificada em baixa (<100 mg GAE/100 g), médio (100 — 500 mg GAE/ 100 g) e alto teor
(>500 mg GAE/ 100 g). Portanto o método de extragdo por maceracao foi eficaz e apresentou
resultados satisfatorios. A simplicidade, custo-beneficio e preservacao de compostos sensiveis
sdo fatores que refor¢am a adequacao desse método, mesmo que ndo tenha alcancado o teor
maximo possivel de fenolicos.

O consumo de alimentos ricos em compostos fendlicos ¢ altamente recomendado, pois
estes apresentam inumeras propriedades fisioldgicas, como antialérgicas, antinflamatorias,
antioxidantes, antitromboticas e cardioprotetoras (Manach; Mazur; Scalbert, 2005; Morais et
al., 2019; Rodriguez-Salazar et al., 2020). Nesse sentido, os compostos fenolicos presentes nas
farinhas podem ser extraidos e incorporados em matrizes alimentares, com o intuito de

aumentar suas propriedades funcionais e nutracéuticas.

Tabela 12. Teor de Compostos fenodlicos totais (mgEAG/100g) em farinhas de subprodutos de
uva, jabuticaba e hibisco em diferentes solventes.

Solventes Amostras
(%) FCU FSU FCJ FSJ FCH FFSH
Etanol 10 306,05 = 346,05+ 331,16+ 23234+ 238.63+  326.10
2.12a 401a 2,09b 423c 0,96b +1,26a
Etanol 50 308,37 + 35023+ 368,84+ 31442+ 24047+ 105,53
3,152 6.02a 4.05a 10,02b 1.74a +1,06e
Etanol 70 298,60 + 330,56+ 23234+ 43349+ 246,69+ 239,02
1.19a 11.11a 6,08d 9.03a 1.01a +1,09¢
Etanol 80 321,40 + 34977+ 29721+ 463,72+ 278,63+ 251,18
8.32a 9,182 6,10¢ 8,052 0,68a +0,89b
Agua 200,35 = 186,29 + 131,04+ 19555+ 25349+ 22428
10,01¢ 1,22b 433¢ 1,06¢ 0,10a +1,13d

Médias + desvio padrao. Letras iguais nas mesmas colunas ndo se diferenciam entre si pelo Teste de tukey com nivel de
significancia p <0,05. *FCU = Farinha da casca da uva; FSU = Farinha da semente da uva; FCJ = Farinha da casca
da jabuticaba; FSJ = Farinha da semente da jabuticaba; FCH = Farinha do célice de hibisco; FFSH = Farinha do
fruto com semente de hibisco.
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O estudo seguiu com os solventes Etanol 10, 50 e 80% (Tabela 13), avaliando a
atividade antioxidante pelo método DPPH e ABTS, e quantificando antocianinas, flavonoides
e carotenoides.

A capacidade de sequestro de radicais livres das farinhas e diferentes concentracdes de
etanol foi investigada usando o ensaio de DPPH e ABTS. Logo, quanto maior a capacidade de
sequestro/inibicdo do radical, maior a atividade antioxidante. Os resultados (Tabela 13)
demonstraram maior percentual de inibi¢do do radical livre dentre as farinhas foi obtido pelo
método ABTS (30,84% a 99,57%). Esse método tem sido utilizado para avaliar compostos de
carater lipofilico e hidrofilico, obtendo resultados com melhor precisdo, comparado ao DPPH
(8,20 % a 90,79%). Diante disso, os resultados sugerem que os compostos fenolicos presentes
nas farinhas FCU, FSU, FCJ, FSJ e FCH possuem um carater mais polar.

Segundo Melo et al. (2008), a capacidade de sequestro de radicais livres em extratos de
frutas pode ser classificada em trés categorias: forte, moderada e fraca. Extratos que apresentam
uma porcentagem de inibi¢do superior a 70% sdo considerados como tendo uma forte
capacidade de sequestro de radicais livres. Aqueles com uma porcentagem de inibicao entre
50% e 70% sdo classificados como tendo uma capacidade moderada, enquanto extratos com
uma porcentagem de inibi¢do inferior a 50% sdo classificados como tendo uma capacidade
fraca de sequestro de radicais livres.

Diante disso, FSU, FCJ, FSJ s3o consideradas com capacidade de inibi¢do forte do
radical DPPH, ja para o radical ABTS sao as farinhas FCU, FSU, FCJ, FSJ e FCH.

Tabela 13. Atividade Antioxidante (DPPH e ABTYS), antocianinas e flavonoides em extratos
hidroalcoo6licos de farinha de uva, jabuticaba e hibisco.

Solventes/ Amostras

Parametro FCU FSU FCJ FSJ FCH FFSH
DPPH (% sequestro do radical)

Etanol 10 42,03+0,30b 74,37+0,35b 81,09+ 0,01a 84,32 £ 0,88a 9,45+1,40b 8,20+0,35b
Etanol 50 11,69+0,35a 86,81 +0,45a 75,87+ 0,11b 89,55+ 0,51a 35,57+0,35a 17,66+0,35a
Etanol 80 40,04+0,35a 88,30+ 0,56a 88,05+ 0,33a 90,79 £ 0,74a 26,61+0,35a 14,67+1,75a
ABTS (% sequestro do radical)

Etanol 10 97,54+0,20a 98,69 +0,20b 98,12+ 0,16b 96,67 = 0,20a 97,5440,20a 21,68+0,23b
Etanol 50 99,57+0,21a 98,41+0,21a 99,40 = 0,22b 99,27+0,21a 99,56+0,21a 30,8440,11a
Etanol 80 85,98+0,20a 98,26 + 0,40a 98,41 £0,10a 98,12+ 0,20a 85,98+0,20a 29,66+0,11a
Antocianinas (mg/100g)

Etanol 10 36,50+0,22b 16,50+ 0,21a 34,44 £ 0,05b 14,50+ 0,01a 9,71 £0,08b 3,32+0,13a
Etanol 50 57,09+0,21a 10,43 +0,15b 59,19 £ 0,09a 11,18 £0,10a 19,16 £0,21a 0,33+ 0,01b
Etanol 80 26,82+0,06b 16,01 +0,76a 27,58 +0,08¢ 9,98 +0,01a 21,78 +£0,18a 5,94+ 0,14a
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Flavonoides (mg/100g)

Etanol 10 73,21+ 0,05b 73,39+ 0,192 126,96,12+ 1,23b 49,56+ 0,02b 29,91+ 5,21b 4,25+ 0,02b
Etanol 50 85,69 +£0,17a 66,42+ 0,02b 266,82 £8,62a 36,56 +0,03b 46,40 £ 1,12b 4,18 £ 0,03b
Etanol 80 71,23 £0,06b 43,34+ 0,11c 114,17 £2,21b 72,86 + 0,06a 101,78+ 0,06a 7,62+ 0,06a
Carotenoides (mg/100g)

Etanol 10 9,02 +0,30b 11,94 +0,57a 11,86 +£0,71b 4,44 +0,51a 4,82 +0,53b 1,32 +£0,02a
Etanol 50 14,58 £0,28a 7,04 £ 0,43b 17,33 + 3,04a 5,68 £0,57a 7,10 + 0,49a 0,15+ 0,04b
Etanol 80 6,86 + 0,08b 3,290+0,31c 9,76 £ 1,90c 6,85+ 0,31b 7,65+ 0,03a 0,10 + 0,06b

Médias + desvio padrdo. Letras iguais nas mesmas colunas ndo se diferenciam entre si pelo Teste de tukey com nivel de
significancia p < 0,05. *FCU = Farinha da casca da uva; FSU = Farinha da semente da uva; FCJ = Farinha da casca
da jabuticaba; FSJ = Farinha da semente da jabuticaba; FCH = Farinha do calice de hibisco; FFSH = Farinha do
fruto com semente de hibisco.

Observa-se na Tabela 13 que o teor de antocianinas, flavonoides e carotenoides foi
afetado pela concentragdo do solvente. A FCU obteve melhores concentragdes de antocianinas,
flavonoides e carotenoides em Etanol 50%, com 57,09 mg/100g, 85,69 mg/100g ¢ 14,58
mg/100g, respectivamente. J& FSU obteve menores concentragdes de antocianinas (10, 43 —
16,50 mg/100g), flavonoides (43,34 — 73,39 mg/100g) e carotenoides (3,29 — 11,94 mg/100g),
destacando o solvente Etanol a 10%.

A FCJ demonstrou um teor de antocianinas maior em Etanol 50% (59,19 mg/100g). Esta
farinha apresentou maiores teores de flavonoides comparados as demais (114,17 — 266,82
mg/100g), em especial com solvente Etanol 50%. O teor de carotenoides também foi melhor
recuperado em Etanol a 50% (17,33mg/100g). J4 FSJ apresentou valores de antocianinas entre
9,98 e 14,50 mg/100g, os flavonoides foram mais baixos (36,56 a 72,86 mg/100g) e
carotenoides (4,44 a 6,85 mg/100g), os melhores valores foram encontrados em Etanol 80%.

Quanto ao hibisco, a FCH demonstrou uma menor quantificacdo de antocianinas
comparada as farinhas pigmentadas (FCU e FCJ), variando entre 9,71 e 21, 78 mg/100g. Fato
pode estar relacionado ao processo que envolve a separagdo desses pigmentos naturais da matriz
vegetal do calice, que ¢ diferente da casca de jabuticaba e uva. No entanto, demonstraram um
teor de flavonoides significativo (101,78 mg/100g). O teor de carotenoides foi ligeiramente
maior em etanol 80% (7,65 mg/100g) embora ndo tenha apresentado diferenga significativa
com etanol 50% (7,10 mg/100g), pois esses pigmentos tendem a apresentar maior solubilidade
em solventes apolares.

As farinhas de fruto com semente de hibisco (FFSH) demonstraram baixas
concentragdes destes bioativos, antocianinas variaram entre 0,33 a 5,94 mg/100g, flavonoides
entre 4,18 e 7,62 mg/100g e carotenoides 0,10 e¢ 1,32 mg/100g. Corroborando com o

comportamento da atividade antioxidante.
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Diante, aos resultados apresentados foram selecionados os solventes com melhores
resultados de extragdo de compostos fenodlicos, atividade antioxidante e compostos bioativos
para serem submetidos a extragao por combinacdo de maceracao e percolagdao. Os solventes
foram Etanol 80% (casca de uva) e Etanol 10% (semente de uva), Etanol 50% (casca de
jabuticaba), Etanol 80% (semente de jabuticaba), Etanol 80% (calice de hibisco) e Etanol 10%

(fruto com semente de hibisco).

5.4 Extracio de compostos bioativos por combinacio de maceracio e
percolacio/lixiviacdo das farinhas de subprodutos de uva, jabuticaba e hibisco

5.4.1 Caracterizacao dos extratos macerados e percolados sob a forma bruta e concentrada

Nota-se na tabela 14 que o pH dos extratos da casca de uva nao apresentou diferenca
antes e apos evaporacgao do solvente. Por outro lado, os extratos das sementes apds evaporagao
do solvente se mostraram mais acidos (5,51 — 4,94). O pH pode influenciar na estabilidade dos
extratos, pois apresentam ainda concentragdes de dgua e estdo suscetiveis a deterioracao.

Comparando os valores colorimétricos mostraram uma reduc¢ao na luminosidade (L*),
apos evaporacao indicando um escurecimento nos extratos, em especial entre EBFSU (51,87)
e ECFSU (44,77), devido a concentragao do extrato que ocorreu pela evaporagao do solvente.
O valor de a* (intensidade vermelha) foi maior em extrato de casca de uva antes de evaporacao,
apods, o valor diminuiu em direcdo a cor azul. J4 para semente, ECFSU se mostrou mais
vermelho ap6s concentragdo. Pode ter ocorrido em fung¢ao em fungao do acimulo de pigmentos,
determinado outra coloracdo. Os valores de b* (tons amarelados), foram maiores em extratos
de sementes, apresentando reducdo em relagdo ao extrato bruto (22,12 para 8,3).

O angulo °hue (h) especifica a matiz de uma cor, que pode definir a cor como
avermelhado, esverdeado, etc. Graficamente, 0° é atribuido ao vermelho, 90° ao amarelo, 180°
ao verde e 270° para azul (Cuadros et al., 2020). Todos os valores de extratos ficaram abaixo
de 90°, confirmando que os extratos de casca se mostraram mais vermelhos e as sementes
amareladas. O valor de (C*) indica a saturacao da cor perceptivel aos humanos, de acordo com
a Tabela 3, foi maior em extratos brutos (EBFCU e EBFSU).

Nota-se o incremento significativo de compostos fenolicos apods evaporagao do solvente
(Tabela 14). Para ECFCU em comparacdo ao EBFCU o incremento foi cerca de 12 vezes, e
comparando EBFSU e ECFSU o aumento foi de 6 vezes. Estudos demonstram que polifenois
sdo termolabeis e sua extracdo ¢ maior em temperaturas entre 60 e 80° C (Jokic et al., 2010;

Zakari; Kamal, 2016; Antony; Farid, 2022). A temperatura também ainda impacta em diferentes
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tipos de polifenois extraidos (Antony; Farid, 2022). Ressalta-se que a extragdo por
maceragdo+percolagdo ocorreu a temperatura ambiente (25 °C) e a evaporagdo a 55 °C.

As antocianinas, em compara¢ao com outros corantes naturais (betalainas, carotenoides,
clorofilas), sao mais estdveis em relagdao ao calor (Albuquerque et al., 2021). Observa-se um
alto incremento de antocianinas em ECFCU (252,80), cerca de 9 vezes em relacdo a EBFCU
(2275,20). O mesmo comportamento foi observado para flavonoides, na mesma proporg¢ao,
indicando que o teor de flavonoides do extrato de casca de uva ¢ influenciado em maior parte
por antocianinas.

Ambos os métodos para quantificar atividade antioxidante demonstraram alto
percentual de inibi¢cdo de radicais livres. Para DPPH (98 e 99,50%) os valores de inibigdo foram
maiores em extratos concentrados comparado a ABTS. Por outro lado, ABTS demonstrou
valores de inibi¢cdo maiores em extratos brutos (98,13 e 99,40%).

Sridhar e Charles (2019) encontraram inibi¢des inferiores em extratos concentrados de
sementes, casca e polpa de uva produzidos com agua, etanol e acetona assistidos com ultrassom
a temperatura ambiente. Os valores maximos de inibi¢do do radical DPPH foram 95,71 %,

92,02% e 57,78%, para casca, semente e polpa, respectivamente.

Tabela 14. Caracterizacdo dos extratos macerados e percolados brutos e concentrados de
casca e semente de uva

CASCA SEMENTE
Parametros EBFCU ECFCU EBFSU ECFSU

pH 5,23+0,01a 5,23 +£0,02a 5,51+£0,05a  4,94+0,001b
L* 36,17+3,79a 35,5+ 1,53a 51,87+2,12a 44,77+ 1,00a
a* 4,77+ 0,61a 1,12 + 0,35d 1,68 + 0,10c 2,10+ 0,10b
b* 2,38+0,15¢ 1,30 + 0,20d 22,12 +0,15a 8,3 +0,06b
°Hue (h) 26,57+2,80b 49,34 +4,73b  85,65+0,53a 75,8 £0,68a
Chroma (C¥*) 5,20+ 0,57b 1,49 £0,07c 8,88+ 0,16a 8,3+0,06a
CFT (mgEAG/100g) 332,27+4,72¢c  4175,58+17,26a 265,99+12,74d  1787,79+6,16b
Carotenoides (mg/100g) 78,34+1,71c ~ 706,16+18,72a 52,33+£2,94d  269,68+14,82b
Flavonoides totais (mg/100g) 324,74+5,61c  2916,78+27,77a  92,69+1,29d 887,73+4,28b
Antocianinas (mg/100g) 252,80+6,84b 2275,20+61,57a 10,79+1,0d 53,97+5,01c
DPPH (% sequestro do radical) 98,25+0,35a 98,00+0,70a 97,26+1,75a 99,50+1,40a
ABTS (% sequestro do radical) 99,40+0,11a 93,14+6,34a 98,13+0,95a 97,54+2,27a

Médias + desvio padrdo. Letras iguais nas mesmas colunas ndo se diferenciam entre si pelo Teste de tukey com nivel de
significancia p <0,05 *EBFCU = Extrato bruto da farinha da casca de uva; ECFCU = Extrato concentrado da farinha da casca

de uva; EBFSU = Extrato bruto da farinha da semente de uva; ECFSU = Extrato concentrado da farinha da semente de uva
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Os extratos da casca de jabuticaba (Tabela 15) se mostraram ligeiramente acidos (4,39
—4,19), ap6s a evaporagdo tenha ocorrido uma reducdo neste valor, esta ndo foi uma reducao
significativa (p>0,05). A reducao também foi observada em extratos de semente (ECFSJ), estes
foram mais alcalinos comparados aos extratos de casca.

Ao avaliar a luminosidade (L*), os extratos de sementes foram mais claros em
comparac¢do aos das cascas. Comparando os valores colorimétricos mostraram uma redugao
discreta em L*, apOs evaporacdo indicando um escurecimento nos extratos, em especial entre
EBFSJ (50,68) e ECFSJ (42,73). O valor de a* (intensidade vermelha) foi maior em extrato de
casca de jabuticaba antes de evaporagdo, apos, o valor diminuiu significativamente em dire¢ao
a cor azul. Ja para semente, ECFSJ se mostrou mais vermelho ap6s concentragdo. Os valores
de b* (tons amarelados), foram maiores em extratos de sementes, apresentando redugdo em
relagdo ao extrato bruto (20,10 para 11,52).

O angulo °hue (h) apresentou valores em direcdo ao angulo 0° para extratos de cascas,
em especial ao bruto (18,21). Os extratos de sementes (EBSFJ e ECSFJ) ficaram com a cor
mais proximas de amarelo, como ja demonstrado anteriormente em a* e b*e sdo denominadas
amareladas.

Quanto ao CFT houve um aumento significativo de compostos fendlicos apds
evaporacao do solvente (tabela 15). Esse aumento de CFT dos extratos concentrados em relagao
aos brutos foi de 6 vezes. Nota-se que embora tenha apresentado teores mais elevados de CFT
em comparacdo aos extratos de uva, apds a concentracdo nao houve um aumento desses
compostos. Esse comportamento pode estar relacionado a compostos presentes nos extratos
serem mais instaveis a temperatura.

O teor de antocianinas recuperado apos extragdo com a combinacdo de maceracdo e
percolacao (73,78 mg/100g) foi maior quando comparado somente a extragdo por maceracao
(59,19 mg/100g), mas foi menor quando comparado ao teor de antocianinas recuperadas em
extratos de cascas der uva (252,80 mg/100g). De acordo com Sharidi (2012) algumas
antocianinas s3o mais suscetiveis ao calor, em particular monoglicosideos, por exemplo,
cianidina-3-O-glicosideo e pelargonidina-3-O-glicosideo. A cianidina 3-glicosideo ¢ uma das
principais antocianinas da casca da jabuticaba (Leite et al., 2011). Diante disso, € possivel dizer
que as antocininas foram degradadas com a temperatura de 45° utilizada na evaporagdo de
extratos concentrados.

O teor de flavonoides foi maior em EBFSJ (178,20 mg/100g) que EBFCJ (157,64
mg/10g), no entanto apos a concentracao o EBFCJ foi maior (1670,37 mg/100g). Ambos os
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métodos para quantificar atividade antioxidante demonstraram alto percentual de inibicdo de

radicais livres. Para DPPH (87,33 a 100%), entretanto os valores de inibi¢do foram maiores.

Tabela 15. Caracterizagdo dos extratos macerados e percolados brutos e concentrados de
casca e semente de jabuticaba

CASCA SEMENTE
Parametros EBFCJ ECFCJ EBFSJ ECFSJ

pH 4,39+ 0,001b 4,19+ 0,001b 5,28+ 0,01a 5,18 +£0,88a
L* 37,65+0,26b  359+1,13b 50,68 +0,58a 42,73+ 1,33a
a* 5,02+ 0,56a 3,58 £ 0,49b 1,55+ 0,36d 2,62 +0,32¢
b* 1,65+0,31d 2,53 +£0,15¢ 20,10+ 1,02a 11,52 +0,94b
°Hue (h) 18,21+4,77d 35,26 +4,45¢ 85,58+ 1,05a 77,21+ 1,14b
Chroma (C¥) 4,89+ 0,48¢ 4,32 £ 0,40¢ 20,16 +1,03a 11,81 £0,96b
CFT (mgEAG/100g) 436,63+4,52  2793,02+75,64a  299,42+9,81  1909,88+34,94b
Carotenoides (mg/100g) 27,63+1,36¢ 165,80+8,18a 6,98+0,18d 34,92+0,89b
Flavonoides totais (mg/100g) 157,64+5,18b  1670,37+5,52a  178,20+13,25b  1360,31+25,65a
Antocianinas (mg/100g) 73,78+2,43b  430,75+18,36a 5,12+0,12d 35,64+2,56¢
DPPH (% sequestro do radical) 100+1,40a 96,01+4,22a 97,26+1,75a 100+0,70a

ABTS (% sequestro do radical) 87,3348,82a 91,79+0,11a 94,67+0,83a 93,32+3,93a

Médias + desvio padrao. Letras iguais nas mesmas colunas ndo se diferenciam entre si pelo Teste de tukey com nivel de
significancia p <0,05. *EBFCJ = Extrato bruto da farinha da casca de jabuticaba; ECFCJ = Extrato concentrado da farinha da
casca de jabuticaba; EBFSJ = Extrato bruto da farinha da semente de jabuticaba; ECFSJ = Extrato concentrado da farinha da
semente de jabuticaba.

Quanto aos extratos produzidos com farinhas de hibisco (Tabela 16) apresentaram o pH
mais baixo. Os extratos brutos (EBFCH) ficaram significativamente mais acidos apos
concentracdo (ECFCH), variando de 3,67 para 2,37. Havlikova e Mikovéa (1985) investigaram
a estabilidade de antocianinas sob varios pH e temperaturas. Em temperaturas mais baixas (50—
60°C), o pH desempenha um papel significativo na estabilidade térmica da antocianina. Isso
significa que antocianinas dos extratos de farinha de célice de hibisco sao mais estaveis até
temperaturas de 60°C.

Ao avaliar a luminosidade (L*), os extratos frutas com sementes (EBFFSH e ECFFSH)
foram mais claros em comparacdo aos das cascas. Comparando os valores colorimétricos
mostraram uma redu¢do em L*, apds evaporacao indicando um escurecimento nos extratos, em
especial entre EBFSJ (60,03) e ECFSJ (53,80), sendo os extratos mais claros em comparagao
aos extratos de sementes de uva e jabuticaba. O valor de a* (intensidade vermelha) foi maior
em extrato de célice antes de evaporagdo, apds, o valor diminuiu significativamente. Ja para

semente, tanto extrato bruto quanto concentrado ficaram préximos de 0, se mostrando neutro
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tendendo ao verde. Os valores de b* (tons amarelados), foram maiores em extratos de frutos
com sementes, apresentando um discreto aumento (7,50 a 7,85), mas que ndo foi significativo.

O angulo °hue (h) apresentou valores em dire¢do ao angulo 0° para extratos de calices
em especial ao bruto (10,79). Os extratos de frutos com sementes (EBFFSH e ECFFSH) ficaram
com a cor mais proximas de amarelo, sendo denominadas amarelo-esverdeadas. O C*
demonstrou que EBFCH tem cores mais intensas (12,33), seguido de ECFFSH (7,90).

A propor¢ao da forma vermelha das antocianinas, o chamado cation flavinio, aumenta
a medida que o valor de pH diminui. Além disso, outro fator importante que pode modificar a
intensidade da cor e a tonalidade de uma solu¢do aquosa contendo antocianinas ¢ o fendmeno
da copigmentagdo, que por sua vez ¢ afetado pelo valor de pH, pela natureza do copigmento ou
pela razao de concentragdo entre copigmentos e antocianinas (Boulton, 2001).

O teor de CFT foi maior em extratos concentrados, principalmente em ECFCH (1406,98
mg EAG/100g), apresentando um aumento de 4 vezes em relagdo ao extrato nao evaporado
(349,71 mgEAG/100g). O mesmo comportamento foi observado para os pigmentos bioativos
carotenoides, flavonoides e antocianinas, exceto para extrato concentrado de farinha de calice
que apresentou uma concentragao de 8 vezes seu teor de antocianinas.

Tanto o método DPPH quanto o ABTS indicaram uma alta capacidade antioxidante nos
extratos de célice de hibisco (FCH), com inibi¢do dos radicais livres superiores a 80% em todos
os casos. O método DPPH apresentou uma inibi¢do de 82,40% para o extrato bruto e 100%
para o concentrado, enquanto o método ABTS apresentou uma inibi¢do de 100% para o extrato
bruto e 86,88% para o concentrado.

Os extratos de fruto e semente de hibisco (FFSH) demonstraram alta capacidade
antioxidante, com inibi¢ao de radicais DPPH de 99,91% para o extrato bruto e 61,44% para o
concentrado. No entanto, a atividade antioxidante medida pelo método ABTS foi menor, com
valores de 25,46% para o extrato bruto e 66,66% para o concentrado.

A reducgdo da atividade antioxidante por DPPH apds a concentracdo do extrato sugere
que a evaporagdo do solvente polar (provavelmente etanol ou metanol) concentrou compostos
polares, como flavonoides, diminuindo a propor¢ao de compostos apolares, como carotenoides,

responsaveis pela maior parte da atividade antioxidante medida pelo DPPH.

Tabela 16. Caracterizacdo dos extratos macerados e percolados brutos e concentrados de
calice e fruto com semente de hibisco

CALICE FRUTO + SEMENTE
Parametros EBFCH ECFCH EBFFSH ECFFSH
CFT (mgEAG/100g) 349,71+17,67c  1406,98+6,57a 217,44+10,01d 977,91+12,33b
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Carotenoides (mg/100g) 42,25+0,98b 264,03+6,14a 5,75+0,27¢ 57,48+2,68b
Flavonoides totais (mg/100g) 221,28+5,18¢ 894,42+15,5a 71,87+0,10d 333,55+6,71b
Antocianinas (mg/100g) 160,39+6,31b  1336,56+13,75a 2,29+0,85d 22,91+4,68¢
DPPH (% sequestro do radical)  82,40+2,82b 100+0,35a 99,9140,004b 61,44+0,35¢

ABTS (% sequestro do radical) 100+0,83a 86,88+2,51b 25,46+8,49d 66,66+12,22¢c

Médias + desvio padrdo. Letras iguais nas mesmas colunas nao se diferenciam entre si pelo Teste de tukey com nivel de
significancia p <0,05. *EBFCU = Extrato bruto da farinha da casca de uva; ECFCU = Extrato concentrado da farinha da
casca de uva; EBFSU = Extrato bruto da farinha da semente de uva; ECFSU = Extrato concentrado da farinha da semente de
uva

5.5 Espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR-ATR)
das farinhas e extratos

A figura 15 apresenta os espectros de infravermelho das farinhas antes da extragao
(15A) e os residuos das farinhas recolhidos apds a extracao por combinacao de maceragdo e
percolagdo (15B). Os espectros mostram fornecem informagdes sobre a composi¢cao molecular
a partir da absor¢do em diferentes comprimentos de onda, associadas aos grupos funcionais
presentes na amostra.

Observa-se que a regido entre 3600 a 3200 cm™! correspondendo ao estiramento O—H,
geralmente associado a umidade (Barbosa, 2007). O espectro indica absor¢do com maior
intensidade em FCU e FSH, ja em FSU, FCJ e FSH s3o menos intensas, comportamento
observado no teor de umidade na Tabela 2.

Absorcao proximo a 2900 cm™, representam as ligacdes C-H, comuns em cadeias de
carboidratos e lipidios. Observa-se que sdao mais intensas em FCU e FSH (Figura 15A)
representando as farinhas secas, as farinhas apos passarem por processo de extracao apresentam
menor intensidade, o que sugere que esses compostos foram extraidos para o extrato ou retidos
nas camadas de algodao e filtro do percolador.

Verifica-se picos nas farinhas antes (exceto FCH) e apds extragdo na regido entre 2960
e 2850 cm’!, este ¢ caracteristico do grupo funcional C-H alifaticos, que sdo as principais
ligagdes que a molécula de etanol possui. Esses resultados corroboram com compostos volateis
identificados, onde foi determinado etanol em nas amostras de farinhas antes da extragao,
exceto em FCH (Tabela 11).

J4, as bandas na regido 1760-1650 cm!

sdo caracteristicas de grupos carboxila
esterificados e ndo esterificados em pectinas, estando presentes nas farinhas FCH.
Bandas em torno de 1700-1600 cm™, indicam a presenca de ligagdes duplas C=C,

tipicas em compostos aromaticos e alguns acidos organicos. Nesse intervalo todas as farinhas
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(Figura 15A) demonstraram picos intensos, corroborando com a tabela 11, que relata inlimeros
compostos volateis presentes nas farinhas secas, em especial a farinha FCH demonstrou picos
com maiores intensidades. No entanto, as farinhas apods extracdo demonstraram menos
intensidade, fato pode ter ocorrido devido a extracao desses compostos pelo solvente, os retendo
nos extratos.

A regido entre 1200 e 900 cm ! ¢ denominada como a 'impressio digital' para
carboidratos, indicativa de ligagdes C-O e C-C (Cerna et al., 2003), sugerindo a presenca de
agucares, polissacarideos e celulose nas farinhas (15A). A FCU apresenta o0 maior pico no
espectrograma (Figura 15A), corroborando com o perfil de carboidratos encontrados na Tabela
4, que apresentou maiores concentragdes de acucares individuais, juntamente com FCJ.

A presenca de compostos fendlicos pode ser verificada pela observagao simultanea de
trés bandas: 3600-3200 cm ! (alongamento O-H), 1410-1320 cm! e 1260-1180 cm!,
resultante da interagdo da deformacdo angular do alongamento O—H e C—O (Barbosa, 2007).
Verificados na figura 15A, mas em menor intensidade apos a extragdo (Figura 15B)

ApOs o processo de extragdo, representado pelo espectro (Figura 15B), observa-se uma
diminui¢do na intensidade das bandas associadas ao grupo O-H, o que indica uma reducgdo de
compostos polares e hidrofilicos, como fendis e flavonoides, que foram extraidos pelo solvente.

As bandas de estiramento C-H, que correspondem a compostos apolares, como lipideos
e outros compostos organicos, também apresentam redugdo de intensidade, sugerindo que a
extracao com foi eficaz na remogao de parte dos lipideos e compostos apolares.

Essas mudangas no espectro sugerem que os extratos obtidos podem ser ricos em
compostos bioativos, o que reforca a viabilidade desses subprodutos para uso em aplicagdes

funcionais na industria alimenticia e farmacéutica.
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Figura 15. Espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR-ATR) das
farinhas FCU - casca de uva e FSU - semente de uva; FCJ — casca de jabuticaba e FSJ — semente
de jabuticaba e FCH — calice de hibisco e FFSH — fruto com semente de hibisco; Antes da
extracao (A) e apos extracao (B).

Os espectros FTIR-ATR foram analisados para encontrar estruturas quimicas de
compostos de extratos brutos (com solvente) e extratos concentrados (com evaporagdao de
solvente) e avaliar se a concentragdo a 55°C causou alguma mudanga nos extratos (Figuras 16A
e 16B).

Os espectros dos extratos brutos demonstraram a diferenca no contetdo de agua,
observado na faixa entre 3600 e 3200 cm ™! associada a vibragdo de alongamento de ligacdes
simples OH, esperada, uma vez que possuem diferentes concentragdes de etanol. Nota-se que
a amostra de EBSJ demonstrou grande quantidade de grupos funcionais encontrados, bem como
a EBSU (Figura 16A).

Os extratos concentrados, apresentaram bandas mais largas e definidas (Figura 16B)
devido a concentragdo de compostos. A presenca de compostos fendlicos pode ser verificada

pela observacdo simultanea de bandas em trés regides: 3600-3200 cm ™! (alongamento O-H),
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1410-1320 cm ™! e 1260-1180 cm!, resultante da interacio da deformacdo angular do
alongamento O—H e C—O (Barbosa, 2007). Observadas com maior expressividade nos extratos
concentrados (Figura 16B).

O pico localizado em 2930 cm™! foi correspondendo ao alongamento assimétrico do
CH: (Ricci et al., 2015) observado nos extratos brutos. Observa-se ainda, bandas em torno de
1700 cm™ a 1600 cm™ que indicam a presenca de estiramentos C=C, caracteristicos de

compostos aromaticos, como flavonoides.
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Figura 16. Espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR-ATR) dos
extratos brutos (antes da remog¢ao do etanol - A): EBFCU - casca de uva ¢ EBFSU - semente
de uva; EBFCJ — casca de jabuticaba ¢ EBFSJ — semente de jabuticaba e EBFCH — célice de
hibisco e EBFFSH — fruto com semente de hibisco; Extratos concentrados (apds a concetracio
- B): ECFCU - casca de uva e ECFSU - semente de uva; ECFCJ — casca de jabuticaba e ECFSJ
—semente de jabuticaba e ECFCH — célice de hibisco e ECFFSH — fruto com semente de hibisco

5.6 Determinacio de perfis cromatograficos dos extratos concentrados
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5.6.1 Carboidratos

Observa-se na Tabela 17 uma maior concentragao de glicose na farinha da casca da uva
(ECFCU) (81,81 g/L), enquanto a menor concentracao foi registrada na farinha da semente da
uva (ECFSU) (1,92 g/L). Isso sugere que a casca da uva retém mais glicose que as sementes ou
outras partes das frutas analisadas, o que pode ser explicado por diferencas estruturais ou
funcionais no tecido da fruta, ou mesmo pelo processamento dos subprodutos.

A frutose também esta mais presente na casca da uva (114,07 g/L), seguido pela farinha
da casca de jabuticaba (ECFCJ) com 17,56 g/L. O baixo nivel de frutose no extrato da semente
de hibisco (0,39 g/L) destaca uma composicao bem diferente para essa amostra. Esse fato pode
ser importante ao considerar o uso desses subprodutos em formulagdes alimentares voltadas
para diferentes perfis de consumo energético e dietético.

A sacarose foi detectada em quantidades moderadas em todas as amostras, com exce¢ao
do extrato da semente de uva (ECFSU), onde ndo foi detectada (nd). A amostra com maior
concentracdo de sacarose foi a casca de jabuticaba (27,56 g/L), o que pode ser interessante do
ponto de vista sensorial, ja que a sacarose contribui para a dogura nos alimentos.

O total de agucares também mostra variagdo significativa entre as amostras, com 0s
extratos de casca da uva (218,94 g/L) e da casca da jabuticaba (72,28 g/L) contendo as maiores
quantidades de carboidratos. Ja as sementes € o fruto com semente de hibisco apresentam
valores bem mais baixos. Essa diferenca pode impactar diretamente o potencial de utilizagao
desses subprodutos em diferentes aplicagdes industriais e de consumo, como alimentos
funcionais e nutracéuticos (Routray; Orsat, 2019).

A variagdo entre as amostras pode ser explicada por fatores intrinsecos as frutas e ao
processamento dos subprodutos. O teor de carboidratos afeta diretamente o potencial de
fermentagdo, a dogura, e as propriedades fisicas dos produtos, como viscosidade e textura,
sendo caracteristicas importantes para a formulagdo de alimentos e bebidas (Rodriguez-Solana

etal., 2021).

Tabela 17. Carboidratos dos extratos concentrados das farinhas de uva, jabuticaba e hibisco.

Amostras
Padroées (g/L) ECFCU ECFSU ECFCJ ECFSJ ECFCH ECFFSH
Glicose 81,81 1,92 27,56 1,31 9,44 1,31
Frutose 114,07 1,35 17,16 2,67 9,20 0,39
Sacarose 23,06 nd 27,56 4,56 9,71 1,02

Acucares totais 218,94 3,27 72,28 8,54 28.35 2,72
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*nd: Ndo detectado. *ECFCU = Farinha da casca da uva; ECFSU = Farinha da semente da uva; ECFCJ = Farinha
da casca da jabuticaba; ECFSJ = Farinha da semente da jabuticaba; ECFCH = Farinha do célice de hibisco;
ECFFSH = Farinha do fruto com semente de hibisco.

5.6.2 Minerais

A tabela 18 mostra os teores de macro € microminerais nos extratos concentrados das
extraidos das farinhas de subprodutos de uva, jabuticaba e hibisco. No geral, os niveis de
macroelemento podem ser apresentados em ordem decrescente da seguinte forma: N> K > P >

Mg > Ca>§, ja os microelementos Fe > Cu > Zn > Mn.

Tabela 18. Teores de macro e microminerais dos extratos concentrados das farinhas de uva,
jabuticaba e hibisco.

Amostras

ECFCU ECFSU ECFCJ ECFSJ ECFCH ECFFSH RDI**

Macrominerais (mg/100g)
N 496+0,12 333+0,93 493+045 246+0,22 4122+1,96 1142+0,89 -
P 194£0,10 46+099 109+£0,09 10+£0,69 251+0,55 47+ 0,56 700
K 80=+1,12 400+0,12 960+0,24 80+0,82 1400+1,0 300+0,74 -
Ca 20+ 1,02 40+0,24  82=+0,11 30+0,10 70 £0,15 50+1,23 1000
Mg 10 + 0,05 30+0,11 81+0,87 20+0,66 150+0,91 70 £ 0,87 260
S nd nd 24 +0,12 nd 16 +0,10 nd -
Soma 545 849 1,749 386 6,009 1,609
Microminerais (mg/100 g)
Cu 0,13+0,12 0,20+£0,04 147+0,11 0,15+£0,04 0,13£0,12 0,17+0,01 0,9
Fe 225+2]11 1,71+0,54 226+0,56 3,33+1,03 1,58+049 1,42+0,16 14
Mn 0,05+£0,01 0,04+0,01 0,49+0,14 0,04+0,09 0,10+0,08 0,13+0,02 2,3
Zn nd 0,06+0,03 049+0,09 1,65+0,13 0,49+0,19 0,37+0,01 7
Soma 2,43 4,44 4,71 5,17 2,3 2,09

*nd: Ndo detectado *ECFCU = Extrato concentrado de farinha da casca da uva; ECFSU = Extrato concentrado de
farinha da semente da uva; ECFCJ = Extrato concentrado de farinha da casca da jabuticaba; FSJ = Extrato
concentrado de farinha da semente da jabuticaba; ECFCH = Extrato concentrado de farinha do calice de hibisco;
Extrato concentrado de ECFFSH = farinha do fruto com semente de hibisco. **IDR=Ingestao diaria recomendada
para adultos saudaveis (Brasil, 2005).

E possivel observar na tabela 18, que o extrato concentrado de hibisco (ECFCH)
apresenta um valor elevado de nitrogénio (N) (4122 mg/100g), acima dos demais extratos.
Indicando que o extrato contém um alto teor de proteinas. O extrato da farinha de fruto com
semente de hibisco (ECFFSH) também apresenta altos niveis de nitrogénio (1142 mg/100g),
reforcando dados deste estudo quanto ao teor de proteinas (Tabela 3) e confirmando alta

concentracdo proteica dessa planta. A casca da uva (ECFCU) e a casca da jabuticaba (ECFCJ),
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por outro lado, possuem valores mais baixos, o que sugere que essas partes das frutas sio menos
ricas em proteinas.

O potassio (K) apresenta comportamento similar, com o hibisco destacando-se com um
valor mais elevado (1400 mg/100g), seguido pela semente de uva (960 mg/100g). O hibisco ¢
conhecido por ser uma boa fonte de minerais, e o potassio ¢ fundamental para o funcionamento
celular e o equilibrio eletrolitico (Keyata et al., 2021). A quantidade de potdssio nas cascas de
uva e jabuticaba ¢ significativamente menor, o que sugere que essas partes das frutas ndo sao
tao relevantes para o armazenamento desse mineral.

No que diz respeito ao fosforo (P), o calice do hibisco (ECFCH) se destaca (251
mg/100g), seguido do extrato ECFCJ (109 mg/100g). De acordo com a ingestdo diaria
recomendada (700mg/dia), a ingestao de 100 gramas de extrato de célice de hibisco atenderia
a 35,71% do recomendado. No entanto, extratos vegetais sdo geralmente usados em pequenas
quantidades e, portanto, sua contribui¢@o para a ingestao reduziria (Witkowicz, 2016).

O magnésio segue uma tendéncia semelhante, com hibisco (ECFCH) e casca de
jabuticaba (ECFCJ) apresentando os maiores valores (150 mg e 81 mg/100g, respectivamente).
O célcio, outro mineral importante, também ¢ mais abundante em casca de jabuticaba e calice
de hibisco (82 e 70 mg/100g, respectivamente).

Ao comparar os resultados de extratos com os encontrados para as farinhas utilizadas
na extracao (Tabela 5), os valores de nitrogénio (N), potassio (K), calcio (Ca), magnésio (Mg),
e fosforo (P) sdo mais elevados do que nos extratos concentrados (Tabela 18). No entanto, para
as amostras de calice de hibisco houve um aumento significativo de Nitrogénio (N) de cerca de
3 vezes o valor da encontrado na farinha de hibisco.

Oligoelementos como zinco, manganés, cobre, e ferro desempenham um papel
importante no combate ao estresse oxidativo, sendo componentes da defesa enzimatica (Biel et
al., 2019). A casca da jabuticaba (ECFCJ) se destaca como fonte de cobre (1,47 mg/100g), o
que pode estar relacionado com a capacidade das cascas de frutas de proteger contra fatores
externos, como radia¢do ultravioleta, onde o cobre pode desempenhar um papel antioxidante.

No que diz respeito ao ferro, as farinhas de jabuticaba se destacam, onde ECFSJ e
ECFCIJ apresentam uma concentracao de 3,33 mg/100g e 2,26 mg/100g, respectivamente. O
ferro ¢ essencial para o funcionamento de certas enzimas que protegem o corpo contra radicais
livres, como a catalase, que decompde o peroxido de hidrogénio, um subproduto
potencialmente nocivo do metabolismo celular (Halliwell; Gutteridge, 2015). Embora o

excesso de ferro possa promover a formacao de radicais livres por meio da reacao de Fenton,
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em niveis adequados ele participa de reagdes criticas que ajudam a manter o equilibrio redox,
contribuindo para a saude celular.

O manganés, necessario para varias fungdes enzimaticas nas plantas e no corpo humano,
¢ encontrado em maiores quantidades no ECFCJ (0,49 mg/100g). J4& o zinco, outro
micronutriente essencial, ¢ encontrado em maior concentracdo no ECFSJ (1,65 mg/100g), o
que pode ser uma resposta da fruta a necessidade de protecdo contra agentes patogénicos e
ambientais, ja que o zinco ¢ importante para a fungao imunoldgica nas plantas (Mousavi et al.,
2024). A deficiéncia de zinco € frequentemente causada por desnutri¢ao, consumo de alimentos
pouco diversificados ou doencas (Biel et al., 2019).

Ao comparar com o encontrado neste estudo para farinhas, observa-se o mesmo
comportamento de redugdo nos teores apds o processo de extracdo. A maior redugdo entre
microminerais foi observada nos teores de zinco (Zn), que ndo foi detectado no extrato da
farinha de casca de jabuticaba (ECFCJ), foram quase eliminados no extrato concentrado
(ECFSJ). Dentre os extratos, ECFCU e ECFSU apresentaram as maiores redugoes.

O processo de extragdo por maceracao aliado a percolacdo, e ainda a concentragdo dos
extratos resultou em uma diminuicao significativa na concentracdo de macro e microminerais
em comparagdo com as farinhas. O que pode ser explicado ao fato de que muitos minerais nao
sdo totalmente extraidos ou podem ser eliminados durante o processo de concentragdo dos
extratos. Mesmo assim, 0s extratos apresentam minerais essenciais, embora em menor
quantidade na maioria das amostras, podendo ser utilizados em formulagdes industriais onde
ha interesse em manter a presenga desses minerais, ou ainda fortificar/enriquecer alimentos

pobres nesses elementos.

5.6.3 Compostos fendlicos

A tabela 19 demonstra os compostos fendlicos individuais encontrados nos extratos
concentrados de subprodutos das farinhas de uva, jabuticaba e hibisco. Os principais compostos
fenolicos presentes nos extratos, quanto a sua concentracdo, foram teobromina, trigonelina,

acido galico e catequina (Tabela 19).
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Tabela 19. Compostos fenolicos individuais em extratos concentrados de subprodutos de uva,
jabuticaba e hibisco.

Composto (mg/L) Amostras

P & ECFCU  ECFSU ECFCJ ECFSJ  ECFCH  ECFFSH
Trigonelina 20,3+0,6 4,0+0,6 754,2+0,9 140,7+0,1 23,9+0,5 327,5+1,3
Acido galico 10,8+0,3 7,7+0,1 134,7+0,0 766,6+0,1 9,9+0,6 nd
Teobromina 18,6£1,2 0,1+0,0 43,0+0,1 163,3+0,3  1250,2+5,1 21,3+1,2
Catequina 27,243,6  256,7+2,7 115,1+0,0 346,4+0,5 19,9+1,1 3,5+0,1
Clorogénico nd 2,24+0,0 nd nd 522,7+2,3 20,7£1,4
Cafeico 77,2+1,2 21,2+0,5 11,1+0,0 19,5+0,1 3,5+0,1 0,1£0,0
Acido siringico 124,9+4,9 0,6+0,1 nd nd 22,7+£0,9 0,3+0,0
Vanilina nd nd 2,2+0,2 15,7+0,5 29,3+0,7 0,8+0,1
p-cumarico 17,2422 0,6+0,0 1,4+0,0 1,7+0,2 nd 5,8+0,2
ferrulico Nd nd nd nd 7,3+0,7 nd
m-cumarico 3,0+0,0 nd 1,5+0,7 1,5+0,0 nd nd
0-cumarico nd nd nd nd 5,5+£0,3 0,2+0,0
Resveratrol nd nd 85,2+2.9 nd nd nd
Acido Rosmarinico nd nd nd nd nd nd
Trans-cinamico 4,34+0,0 nd 2,1£0,0 nd 2,0£0,2 nd

*nd: Nao detectado. *ECFCU = Extrato concentrado de farinha da casca da uva; ECFSU = Extrato concentrado
de farinha da semente da uva; ECFCJ = Extrato concentrado de farinha da casca da jabuticaba; FSJ = Extrato
concentrado de farinha da semente da jabuticaba; ECFCH = Extrato concentrado de farinha do calice de hibisco;
Extrato concentrado de ECFFSH = farinha do fruto com semente de hibisco. **IDR=Ingestao diaria recomendada
para adultos saudaveis (Brasil, 2005).

O extrato ECFCJ apresentou o maior contetido de trigonelina (754,2 mg/L), seguido
pelo ECFFSH com 327,5 mg/L. A principal fonte comercial de trigonelina ¢ o café (at¢ 720
mg/100g) e subprodutos de café (até¢ 6260 mg/100g) (Konstantinidis et al., 2023). Isso indica
uma alta concentracdo desse alcaloide em ambas as amostras, o que pode contribuir com
propriedades antimicrobianas, anticariogénicas, antioxidantes, antilipidémicas,
hipocolesterolémicas e hipoglicémicas (Ozgelik et al., 2011; Bhandarkar et al., 2021; Pinheiro
etal., 2021; Nazir Lone et al., 2020). Recentemente, também foi identificada sua capacidade de
proteger contra a formacdo de pedras nos rins (Peerapen et al., 2022).

O extrato ECFSJ apresentou a maior concentracdo de acido gélico (766,6 mg/L),
enquanto o ECFCJ também mostrou uma quantidade significativa (134,7 mg/L). O acido galico
¢ conhecido por suas propriedades antioxidantes e anti-inflamatorias, e essas concentracdes
indicam que os extratos de jabuticaba sdo fontes promissoras desse composto. Inada et al.
(2015) identificaram o 4cido gélico como principal composto fendlico de uma mistura entre
sementes e casca de jabuticaba.

Quanto a teobromina, os extratos ECFCH e ECFSJ apresentaram alta concentragdes

desse composto, com 1250,2 mg/L e 163,3 mg/L, respectamente. A teobromina ¢ um alcaloide
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presente em cacau, com propriedades estimulantes semelhantes a cafeina, e sua presenga em
hibisco sugere novos potenciais usos desse extrato (Zhang; Bjorn, 2009). Até o momento,
nenhum estudo encontrou esse composto presente em hibisco, especialmente em extratos.

A catequina ¢ mais concentrada no extrato da semente de uva (ECFSU) com 256,7
mg/L, enquanto o extrato da semente de jabuticaba (ECFSJ) apresentou a maior quantidade
entre os extratos de jabuticaba (346,4 mg/L). Como antioxidante poderoso, a catequina
desempenha um papel importante na prevencdo de doencas cardiovasculares e
neurodegenerativas. Em relagdo aos efeitos neuroprotetores, descobriu-se que as catequinas,
especialmente a epigalocatequina, atravessam a barreira hematoencefalica e ajudam a prevenir
a degeneragdo neuronal, mitigando o estresse oxidativo, inibindo o acimulo de beta-amildide
e reduzindo a inflamagao (Sheng et al., 2023).

O célice de hibisco (ECFCH) apresentou um teor significativo de acido clorogénico
(522,7 mg/L). Esse composto apresenta acdes bioldgicas benéficas para a regulacio da glicose
e o desenvolvimento do diabetes tipo 2, inibindo a absor¢ao de glicose relacionada ao Na+ ¢ a
secrecdo de insulina (Tunnicliffe et al., 2015). E ainda estd associado a redugdo do estresse
inflamatoério e oxidativo (Liang; Kitts, 2015). Esse dado destaca o potencial do hibisco como
uma fonte promissora de compostos bioativos com efeitos na saude cardiovascular.

O extrato da casca de uva (ECFCU) apresentou um teor relativamente elevado de acido
cafeico (77,2 mg/L). Um &cido fendlico com alta atividade antioxidante e anti-inflamatoria,
normalmente encontrado no grao do café, vinho e macas (Oliveira; Bastos, 2011).

O extrato da casca de uva (ECFCU) apresentou a maior concentragao de acido siringico
(124,9 mg/L), um fenol natural, presente em diversos vegetais, frutas e especiarias, como
abobora, azeitonas, uva, agai, arroz, avei, milho, mel, cana-de-agucar (Ji et al., 2019; Li et al.,
2021). Apresenta biodisponibilidade absoluta de 86,27% (Liu et al., 2003), conhecido por suas
atividades bioldgicas, como propriedades neuroprotetoras, cardioprotetoras e hepatoprotetotas
(Srinivasulu et al., 2018).

O resveratrol, encontrado apenas no extrato ECFCJ (85,2 mg/L), ¢ um composto
amplamente estudado por suas propriedades antioxidantes e anti-inflamatorias, especialmente
no combate ao envelhecimento celular e na protecdo cardiovascular (Gal et al., 2021). Além
disso, também ¢ conhecido por atuar em processos antienvelhecimento e na promocao da saude
do coragdo, modulando as principais vias celulares, como a via de sinalizacao Notch/ NF-xB
(Yu et al., 2024).

Acidos como p-cumdarico, m-cumérico e trans-cinimico foram encontrados em

quantidades menores, mas ainda contribuem para o perfil antioxidante geral dos extratos. Cada



103

extrato demonstrou perfis fendlicos distintos, com diferencas significativas na quantidade e tipo
de composto. Os extratos ECFCU destacaram-se pelos altos niveis de acido siringico, ECFSU
pela catequina. J& extratos ECFCJ pelas concentracdes de trigonelina, dcido galico, catequina e
resveratrol, enquanto ECFSJ, trigonelina, acido galico, teobromina e catequina. Enquanto o
hibisco, ECFCH, mostrou ser uma excelente fonte de teobromina e acido clorogénico. O
ECFFSH apresentou altos niveis de trigonelina. Esses resultados indicam o potencial uso desses
extratos em formulagdes nutrac€uticas e alimentares enriquecidas.

Ao comparar as tabelas de compostos fendlicos das farinhas (Tabela 10) e dos extratos
concentrados (Tabela 19), podemos observar que catequina ¢ um dos compostos mais
abundantes tanto nas farinhas quanto nos extratos. Nas farinhas, destaca-se na FSU (256,36
mg/100g) e na FCJ (607,38 mg/100g). Nos extratos, os valores sao também elevados, com
destaque para a ECFCH (346,4 mg/L) e ECFSJ (115,1 mg/L). Observa-se uma redugao,
especialmente nas cascas de jabuticaba (FCJ para ECFCJ), sugerindo que parte dos compostos
pode ter sido perdida durante a extracao.

O é4cido gélico apresenta uma presenga significativa tanto nas farinhas quanto nos
extratos. Nas farinhas, as maiores concentragdes foram em FSJ (54,57 mg/100g), enquanto nos
extratos foi observada em ECFSJ (766,6 mg/L), indicando uma concentragdo do composto.

Outros compostos que estavam mais disponiveis (em maior quantidade) apds a extracgao,
foram: acido clorogénico, nas farinhas de FCH (31,83 mg/100g) e nas amostras de jabuticaba,

sendo particularmente elevado no extrato de calice de hibisco (ECFCH) com 522,7 mg/L.

5.6.3.1 Correlagdo entre compostos bioativos e atividade antioxidante

Interagdes entre compostos fenolicos afetam a eficacia antioxidante e as propriedades
bioativas dos extratos vegetais, consequentemente a composi¢cdo final do extrato pode ser
determinada por essas interagdes entre eles. Para avaliar as correlagdes foi realizado um
correlograma entre os principais compostos bioativos e a atividade antioxidantes dos dos
extratos concentrados das farinhas dos subprodutos da uva, jabuticaba e hibisco (Figura 17).

Para o extrato da casca de uva (ECFCU) ¢ possivel observar, Figura 17A, uma forte
correlagdo positiva (r = 0,82) entre o acido galico e a atividade antioxidante medida por DPPH,
indicando que esse composto pode ser um dos principais responsaveis pela atividade
antioxidante do extrato. Compostos fenolicos como o acido galico atuam como antioxidantes
ao doar atomos de hidrogénio de seus grupos hidroxila, interrompendo as reacdes em cadeia de

radicais livres, prevenindo a oxidac¢do de lipidios e outras moléculas essenciais (Shahidi;
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Ambigaiplan, 2015). Além disso, flavonoides demonstraram correlagdo positiva forte com
atividade antixodante por ABTS (r = 0,99) e antocianinas (r = 0,81).

O é4cido cafeico apresentou correlagdo positiva forte (Figura 17A) com compostos
fenolicos totais (r = > 0,9), por outro lado demonstrou correlagdo negativa com a atividade
antioxidante por DPPH (r = -0,84), indicando que sua concentracdo ¢ inversamente relacionada
com a captura de radicais livres. Tal fato pode ter ocorrido pois o acido cafeico, em
concentracgoes elevadas pode se oxidar facilmente, gerando intermediarios que participam de
reacOes pro-oxidantes em vez de antioxidantes. Ainda, a estrutura do acido cafeico contem
grupos hidroxila em anéis aromaticos, que permite interagcdes com outras moléculas na matriz
do extrato, o que pode reduzir sua eficicia na neutralizagdo direta de radicais (Luceri et al.,
2008).

Acido siringico mostrou correlagdo forte com p-cumarico (r = 0,96), enquanto que a
catequina demonstrou forte correlagdo positiva com antocianinas e flavonoides (r = > 0,9), o
que refor¢a seu papel no potencial antioxidante. Os flavonoides atuam em muitas reagdes
metabolicas, sendo conhecidos por sua capacidade de estabilizar radicais livres através da
doagdo de elétrons ou protons, bem como por sua interagdo com enzimas antioxidantes
enddgenos como a superdxido dismutase (SOD) e a catalase. A catequina e outros flavonoides
também modulam vias de sinaliza¢do celular associadas a resposta ao estresse oxidativo, o que
pode explicar sua contribuicdo para a atividade antioxidante (Yao et al., 2004).

No extrato de semente de uva (ECGSU), nota-se na Figura 17B uma correlacao positiva
forte (r => 0,9) entre compostos fendlicos totais com flavonoides, carotenoides, acido siringico
e catequina. Os altos niveis de correlag@o entre esses compostos indicam que estdo intimamente
relacionados para o aumento da atividade antioxidante. Que pode ser confirmado pela alta
correlagdo desses compostos com a atividade antioxidante por DPPH e ABTS. J4 a trigonelina
expressou uma correlacao negativa forte (r = > -0,9) com ABTS, logo, sua presenca pode estar
relacionada inversamente a eficiéncia antioxidante nesse extrato.

Quanto ao extrato de casca de jabuticaba (ECFCJ), A Figura 17C destaca a correlagao
positiva forte (r = > 0,9) entre antioxidante por DPPH e carotenoides, ¢ moderada com
resveratrol (r= 0,6) sugerindo que a presenca desses compostos infuencia a atividade
antioxidante. J& por ABTS houve uma influéncia forte do resveratrol (r = 0,96) e m-cumarico
(r= 0,68). O resveratrol exibe correlacdo negativa forte o p-cumarico (r =-0,98), isso ocorre
porque competem por mesmas enzimas polifenoloxidases, com isso um pode alterar a

concentracao do outro (Lin et al., 2014).
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No extrato da semente de jabuticaba (ECFSJ), Figura 17D, os compostos fenolicos totais
ndo sdo fundamentais para a atividade antioxidante pois demonstram correlacdo negativa.
Sugerindo que, apesar da presenca desses compostos, eles ndo sao os principais responsaveis
pela atividade antioxidante nesse método. Ja os compostos trigonelina, carotenoides e
antocianinas tém correlagdes positivas com a atividade antioxidante por DPPH (r = 0,66; 0,94;
0,68), enquanto antocianinas, catequina, acido galico e vanilina contribuem para a atividade
antioxidante por ABTS. Antocianinas demonstram uma correlacdo negativa forte com
flavonoides (r = - 0,9), pois a classe de compostos antocinicos ndo representa os flavonoides
das sementes.

O extrato concentrado do célice de hibisco (ECFCH), Figura 17E apresenta correlacao
positiva entre a maioria dos parametros. Nota-se que a atividade antioxidante por DPPH tem
influéncia (r =>0,8) de todos os compostos avaliados, especialmente vanilina, acido
clorogenico, acido cafeico e o-cumdrico. A teobromina também aparece com correlacao
positiva (r=0,86), o que ¢ um dado inesperado, pois ndo ¢ um composto tradicionalmente
associado ao hibisco. Ao atuar como inibidor da fosfodiesterase, a teobromina pode aumentar
os niveis de cAMP, uma molécula que regula vias celulares de defesa antioxidante, mesmo nao
sendo um antioxidante direto, ela pode influenciar positivamente as respostas antioxidantes no
organismo (Franco et al., 2013).

Ja para o extrato concentrado de fruto com semente de hibisco (ECFFSH) nota-se na
Figura 17F que os compostos fendlicos totais, flavonoides, e vanilina se correlacionaram
positivamente com a atividade antioxidante medida por DPPH (r = 0,78; 0,78; 0,88), enquanto
para ABTS foram compostos fenolicos totais, flavonoides e teobromina (r = 0,84; 0,79; 0,81).
Acido p-cumarico e 4cido o-cumérico apresentaram uma correlagio muito alta (r = 0,93),
indicando uma interdependéncia forte entre esses dois acidos no extrato. Acido p-cumérico e
flavonoides também mostraram uma correlagao negativa forte (r = -0,93), sugerindo que esses
compostos podem ter comportamentos opostos em relacdo a concentracdo ou fungdo

antioxidante.



106

4 ) DPPH (%) DFPHON
ABTS (%)
ABTS (%)
CFT (mg/100g) CFT (mg/1009)
ANT (mg/100g) ANT (mg/100g)
FLV (mg/100g) FLV (mg/100g)
CAR (mg/100g) CAR (mg/100g)
Catequina (mg/L) Catequina (mg/L)
Acido Galico (mglL) Acido Galico (mg/L)

trigonelina (mg/L)
Acido cafeico (mg/L)

trigonelina (mg/L)

acido clorogenico (mg/L)
teobromina (mg/L) Acido cafeico (mg/L)
4cido siringico (mg/L)
p-cumdrico (mg/L)

m-cumdrico (mg/L)

teobromina (mgiL)
acido sifingico (mg/L)
p-cumérico (mg/L)

Trans-cindmico (mg/L)

FFLEL S LS FF I EFE S

R &
& &Qé“@@ﬁ@“@&@\o L L
& &&e °°°°°o & & °\0§° »“ifp
¥ ‘;"pv& &

C) DPPH (%) ) D) DPPH (%)

ABTS (%) i ABTS (%)
CFT (mg/100g) CFT (mg/100g)
ANT (mg/100g) L ANT (mg/100g)
FLV (mg/100g) 0.4 FLV (mg/100g)
CAR (mg/100g)

CAR (mg/100g)
Catequina (mg/L)
Acido Galico (mgl)

02 trigonelina (mg/L)

Catequina (mg/L)
Adido Gilico (mg/L)
trigonelina (mg/L)
Acido cafeico (mg/lL)

teobromna (mg/L) Adido cafeico (mglL)

04

vanilina (mg/L) teobromina (mg/L)

p-cumdrico (mg/L) 06 vanilina (mglL)
m-cumdrico (mg/L)

Resveratrol (mg/L) 8 P k)

m-cumdrico (mglL) |
& @ 3> NV AN N v D Ay
FEEPEPELEEE P E

&8 & v?'\ c°& & ‘55\(\ (p\é S &8

& ® d & g @7.0"0 f &S &

Trans-cindmico (mg/L)

DPPH (%) DPPH (%)

E) 4873 (%) F) .
CFT (mg/100g)

ANT (mg/100g) CFT (mg/100g)

FLV (mg/100g) AT (mal1000)

CAR (mg/100g) FLV(mg/100g)

Catequina (mg/L) CAR (mg/100g)

Acido Gélico (mglL) Catequina (mg/L)

trigonelina (mg/L) trigonelina (mg/L)
acido clorogenico (mg/L)

Acido cafeico (mg/L) 0,2 acido clorogenico (mg/L)

teobromina (mg/L) o Acido cafeico (mg/L)
4cido siringico (mg/L) ' teobromina (mg/L)
vanilina (mg/L) acido siringico (mg/L)
ferrulico (mg/L) vanilina (mg/L)
o-cumdrico (mg/L)
é
Trans-cinamico (mglL) | | Mumém o)
g\,\ @}QQQ \@Q\ PO IS IS IS IS S IS SRR ("M)
IS ~®Q@§@&@&@@&§@&e&e‘& R O
FESISEE 0@ & & @«ex\\~~«&@‘§'s"y«‘§'«@§'c‘§’ &
PRI S E N ES FEELELEE e &
G F T £ T LS PRr NN @iﬁ S E S S 4
S & O & oF &
S
# Sy

Figura 17. Mapa de calor da correlacao entre compostos bioativos e atividade antioxidante de
extratos concentrados de farinhas de subprodutos: ECFCU (A) ECFSU (B), ECFCJ (C) ECFSJ
(D), ECFCH (E) ECFFSH (F).

5.6.4 Compostos volateis

Os resultados obtidos com a analise dos compostos volateis nas amostras de extratos

concentrados de subprodutos de uva, jabuticaba e hibisco indicam a diversidade de compostos
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aromaticos presentes nessas matrizes. Tais compostos sdo importantes ndo apenas para a
definicao do perfil sensorial, mas também para indicar possiveis propriedades funcionais dos
extratos.

Entre os compostos mais relevantes, destaca-se o etanol, presente em altas
concentragdes, especialmente em CFSH (99,52%) e CCU (97,62%). O etanol, tem o odor
alcodlico e doce, pode indicar que essas amostras tém uma composi¢do aromatica fortemente
influenciada por esse composto. E um volatil comum em processos fermentativos, mas nesse
estudo foi o solvente de extragdo, que ja estava presente desde a matriz (farinhas).

A presenca do acetato de etila, com odor relacionado a abacaxi, ¢ observada em todas
as amostras exceto CSU, em concentracdo elevada na amostra de CCH (10,58%), visto que este
composto ¢ frequentemente associado a aromas frutados, comumente percebidos em produtos
alimentares frescos e fermentados (Mamede; Pastore, 2007). Vale ressaltar que nas farinhas
esse composto sé foi encontrado em FSJ.

Algumas enzimas, presentes naturalmente nas frutas podem catalisar a formacdo de
acetato de etila, como a enzima acetato transferase, que pode facilitar a esterificagdo entre o
etanol e o acido acético, formando ésteres volateis (Avalos-Martinez et al., 2019). Como visto
no perfil volatil das farinhas (Tabela 11) a amostra CCH apresentou alta concentragdo de acido
acético e isso pode ter gerado uma maior concentra¢do de acetato de etila nessa amostra.

Outro composto de interesse ¢ o 3-metilbutanal, encontrado em concentragdes baixas
nas amostras. Este composto ¢ conhecido por seu odor frutado tostado e maltado, e sua
presenca, mesmo que em pequenas quantidades, pode contribuir para notas sensoriais mais
complexas, especialmente em produtos processados. Da mesma forma, a 2,3-butanediona,
identificada com odor amanteigado e cremoso, ¢ outro composto que pode enriquecer o perfil
aromatico, contribuindo para a sensagao de suavidade e dogura nas amostras.

Outro aspecto observado nos resultados ¢ o acido butanoico, presente em pequenas
quantidades nas amostras de CCU (0,34%) e CSJ (0,34%). Esse composto, com odor
caracteristico e forte, pode ter impacto sensorial significativo, mesmo em pequenas
concentracoes.

Ao compararmos os compostos volateis encontrados nos extratos concentrados (Tabela
20) com os volateis das farinhas (Tabela 11), antes de serem submetidas a extracdo com
solvente e concentracdo, percebe-se uma variagdo na composi¢ao, onde nos extratos quantidade
de compostos reduziu consideravelmente, isso pode ser explicado pela volatilidade desses
compostos, que sao facilmente perdidas durante o processo de extracdo e rota evaporagdo

durante a concentracdo do extrato (Freitas et al., 2020). No entanto, compostos como o acetato
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de etila e o 4cido hexanoico permaneceram presentes tanto nos extratos quanto nas farinhas, o
que sugere uma estabilidade relativa durante o processamento térmico, preservando parte do
perfil aromatico.

Ao comparar as farinhas com seus respectivos extratos percebe-se que, embora haja
perda de alguns compostos volateis durante o processamento, o perfil geral de aroma ¢
parcialmente preservado. Isso sugere que, apesar das variagdes, tanto os extratos concentrados
quanto as farinhas poderiam manter uma identidade aromatica prépria, tornando-se opgdes
interessantes para aplicacdo em alimentos funcionais ou enriquecidos com aromas naturais.

Portanto, os extratos concentrados de uva, jabuticaba e hibisco apresentam uma variada
composicdo de compostos volateis, com destaque para compostos com odores frutados,
cremosos ¢ alcodlicos. Esses compostos sdo parcialmente preservados apds o uso das farinhas
na extragao, o que evidencia a possibilidade de uso tanto dos extratos quanto das farinhas para
aplicacdo sensorial em produtos alimenticios, enriquecendo-os com notas aromaticas

especificas de cada matriz vegetal estudada.



Tabela 20. Compostos volateis individuais dos extratos concentrados de subprodutos de uva, jabuticaba e hibisco.

c TR [M-H]- Similaridade Conteudo relativo (%)
ompostos :
Odor relacionado (m/z) CCU CSU CCJ CSJ CCH CFSH
Acetato de etila Aroma frutado, com notas de 2,90 43 98 191 - 083 183 1058 0,34
abacaxi
2-butanona nd 3,15 43 98 - 1,25 - — - -
Etanol Aroma alcoélico e doce 3,54 45 98 97,62 97,99 99,07 87,30 87,19 99,52
1,2 - Propanodiol Aroma sutil, neutron, leve 3,82 46,05 87 - — — 9,21 - —
adocicado
2,3-Butanediona Amanteigado, suave, com 4,16 43 98 - 125 - 013 0,10
notas lacteas e cremosas
1,3-Pentanediol Aroma sutil, neutron, leve 6,12 59,05 84 0,26 _ 0,67 0,64 - -
adocicado
1-Propanol Aroma levemente alcoolico 7,77 43,05 95 0,05 0,19 - 0,67 0,26
2-Acido butanéico Pungente 8,02 69,05 94 0,34 - - - - -
1 — Butanol Levemente alcoolico com 8,35 55,05 96 — 1,24 - 096 1,16 -
notas frutadas
3-Metilbutanal Aroma de nozes, maltado, com 11,29 55,05 96 - - - 0,49 - -
notas de torrado e caramelo
Acetoina Aroma Herbal 13,60 45 95 - 0,11 - - - -
Acido hoxanéico Aro'r'na remete a gorduroso, 14,56 88,05 98 _ _ _ _ 0,06
queijo e ceroso
1 — hexanol Aroma herbal 15,62 56,05 97 - - - - - 0,14
2-naftalenometanol A lmiscarada e aromatico 29,99 189,15 97 - - 0,10 - - -
Acido hexadecanico  Aroma Ceroso, neutro 37,43 88,05 93 - - - - 0,02 -

*As descri¢des de aroma baseadas em dados relatados na literatura (Ajarayasiri; Chaiseri, 2008; Cirlini et al., 2012; Rea; Patel, 2017; Freitas et al., 2020; Dias et al., 2021;
Galvan-Lima et al., 2021; Juhari et al., 2021; Morais et al., 2022).



5.7 Atividade Antimicrobiana dos extratos percolados concentrados

A atividade antimicrobiana dos extratos hidroalcodlicos concentrados das farinhas de
casca e semente de uva e jabuticaba, e de célice e frutos com sementes foram avaliados pelo
método de microdilui¢do em caldo, onde € possivel observar a concentragdo minima do extrato
capaz de inibir o crescimento de patdgenos.

A classificagdo desta atividade antimicrobiana foi avaliada considerado os seguintes
critérios: atividade inibitéria boa - CIM < 100 pg/mL; atividade inibitéria moderada - CIM de
100 — 499 pg/mL; atividade inibitoria fraca- CIM 500 — 1000 pg/mL; Inativo - CIM > 1000
(Holetz et al., 2002). De acordo com a Tabela 21, somente o extrato concentrado de semente de
jabuticaba foi capaz de inibir o crescimento de Salmonella choleraseus (500 pg mL™"),
Escherichia coli (500 ng mL™"), Klebisiella pneumoniae (1000 ng mL™"), e Bacillus subitis
(1000 pg mL™"). Embora tenha inibido patogenos, a CIM foi considerada fraca.

Os resultados encontrados para atividade antimicrobiana podem estar relacionados aos
achados de compostos fenolicos (Tabela 19), como catequina e acido galico, que se apresentam
em concentragdes altas para o extrato ECFSJ. Esses compostos sdo conhecidos por suas
propriedades antibacterianas, que podem agir através da inibicdo de enzimas e danos a
membrana celular de bactérias patogénicas (Othman et al., 2019).

De acordo com Hadidi et al. (2024) o acigo gélico inibe o crescimento de Klebsiella
pneumoniae ¢ Escherichia coli, afetando a permeabilidade da membrana bacteriana ¢ a
disponibilidade de ferro, levando a redugdo da viruléncia desses patogenos.

Embora ndo tenha causado inibi¢do total de patdogenos, os extratos ocasionaram a
diminui¢do no crescimento, como € possivel observar nos pogos (Figuras, 18, 19 e 20), em que
as maiores concentragdes de extratos apresentam biomassa em menor quantidade.

Diante disso, os resultados sugerem que, embora as concentracdes testadas dos extratos
possam ndo ser potentes o suficiente para fortes aplicagdes antimicrobianas, elas ainda
demonstram potencial, onde em combina¢do com outros métodos de preservacdo ou

concentragdes mais altas seriam mais eficientes.

Tabela 21. Concentracio inibitéria minima (CIM) (ug mL ') de extratos concentrados.

Amostras
Microrganismos ECFCU ECFSU ECFCJ ECFSJ ECFCH ECFFSH
Staphylococcus. aureus NI NI NI NI NI NI

Salmonella choleraesuis NI NI NI 500 NI NI




Escherichia coli

NI NI NI 500 NI NI

Salmonella NI NI NI NI NI NI
tiphymurium

Pseudomonas NI NI NI NI NI NI
aeruginosa

Enterobacter aerogenes NI NI NI NI NI NI
Klebisiella pneumoniae NI NI NI 1000 NI NI
Bacillus subitis NI NI NI 1000 NI NI

*NI=Nao inibiu
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Figura 18. Atividade antimicrobiana em microplaca dos extratos hidroalcoolicos
concentrados das farinhas da casca (ECFCU) e semente (ECFSU) de uva.
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Figura 19. Atividade antimicrobiana em mlcroplaca dos extratos hldroalcoélicos
concentrados das farinhas da casca (ECFCJ) e semente (ECFSJ) de jabuticaba.
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Figura 20. Atividade antimicrobiana em microplaca dos extratos hidroalcoolicos
concentrados das farinhas do calice (ECFCH) e fruto com sementes (ECFFSH) de hibisco.

5.8 Nanoencapsulacio dos extratos concentrados

5.8.1 EE e propriedades fisicas das nanoparticulas

A tabela 22 apresenta a eficiéncia de encapsulamento (EE), o tamanho médio de
particula (DZ), Potencial Zeta (ZP), indice de polidispersidade (PDI) e a condutividade das
nanoparticulas de nanoparticulas carregadas com extratos concentrados de subprodutos de uva,

jabuticaba e hibisco.

Tabela 22. Eficiéncia de encapsulamento (EE), tamanho médio de particula (DZ), indice de
polidispersidade (PDI), potencial zeta (ZP) e a condutividade das nanoparticulas de
nanoparticulas carregadas com extratos concentrados de uva, jabuticaba e hibisco.

Nanoparticulas  EE (%) DZ (nm) PDI ZP (mV) C“;‘i‘;i:;‘:;de
Nps - Branco - 164,25:80,56  0,7140,13  -6,28+6,41 0,670,12
Nps-ECFCU  87,54+022  624,9496,16  0,79+0,08  -13,943,63 0,55+0,01
Nps-ECFSU  50,68+0,90  680,35425,10  0,51+0,02 22043,56 0,630,01
Nps-ECFCJ  78,08+0,74 15394547  0,56+022  -9,28+3.49 0,74+0,08

Nps - ECFSJ 24,01£0,27 1045,75+68,41 0,61%0,39 -9,82+3,55 0,67+0,10




Nps- ECFCH  54,01+£2,28  545,85+34,85  0,63+0,05 -15+5,69 4,35+1,23

Nps - ECFFSH 13,61+1,77  902,55+30,02  0,48+0,03 -10,6+3,39 0,84+0,03

Média + DP, n = 3. *Nps - ECFCU = Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha da casca da uva; Nps -
ECFSU = Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha da semente da uva; Nps - ECFCJ = Nanoparticulas do
Extrato concentrado de farinha da casca da jabuticaba; Nps - ECFSJ = Nanoparticulas do extrato concentrado de
farinha da semente da jabuticaba; Nps - ECFCH = Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha do calice de
hibisco; Nps - ECFFSH = Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha do fruto com semente de hibisco.

A eficiéncia de encapsulamento variou entre as diferentes nanoparticulas. A Nps-
ECFCU teve a maior EE, com 87,54%, sugerindo uma boa retengcdo dos compostos bioativos
no processo de encapsulamento. Por outro lado, a Nps-ECFFSH apresentou a menor eficiéncia,
com 13,61%, o que pode estar relacionado a perda significativa de compostos durante o
processo. As demais amostras apresentaram os seguintes percentuais: Nps-ECFCJ com 78,08%,
Nps-ECFCH com 54,01%, Nps-ECFSU com 50,68% e Nps-ECFSJ com 24,01%.

Os resultados de eficiéncia podem ser influenciados pela polaridade e peso molecular
dos compostos fenolicos, que afetam sua interacdo com as cadeias de quitosana e a retencao na
matriz polimérica. Compostos mais volateis ou com menor afinidade pelo material
encapsulante podem sofrer perdas durante o processo, enquanto a solubilidade e as interagdes
fisico-quimicas também impactam o resultado final (Medina-Torres et al., 2019).

O tamanho médio das particulas (Dz) variou consideravelmente entre as amostras. As
nanoparticulas controle (Nps-Branco) apresentaram o menor tamanho, com 164,25 nm,
enquanto as nanoparticulas encapsuladas com o extrato da casca de jabuticaba (Nps-ECFCJ)
tiveram o maior tamanho, atingindo 1539,96 nm. As demais amostras apresentaram tamanhos
intermediarios, onde Nps-ECFCU com 624,9 nm, Nps-ECFSU com 680,35 nm, Nps-ECFSJ
com 1045,75 nm, Nps-ECFCH com 545,85 nm e Nps-ECFFSH com 902,55 nm.

O aumento no tamanho das particulas ap6s a adicdo dos extratos pode ser resultado da
menor interagdo idnica do TPP, levando a formacao de particulas maiores. Os tamanhos obtidos
sdo os desejados, uma vez que essas nanoparticulas serdo utilizadas para administragio oral, o
tamanho recomendado ¢ >300 nm, a fim de nao ultrapassar o tamanho do epitélio intestinal
celular, evitando a passagem para a corrente sanguinea e a toxicidade por acimulo nos 6rgaos
(Severino et al., 2011).

O indice de polidispersdao (PDI) avalia a uniformidade dos tamanhos das particulas,
sendo que valores superiores a 0,30 indicam a presenca de particulas com diferentes tamanhos
e possiveis aglomeragdes, caracterizando uma dispersao heterogénea (Hanaor et al., 2012). No

estudo, o PDI variou entre as amostras, com as Nps-ECFFSH apresentando maior



homogeneidade (PDI de 0,48) e as Nps-ECFCU maior heterogeneidade (PDI de 0,79). As
demais amostras apresentaram os seguintes valores: controle (0,71), Nps-ECFSU (0,51), Nps-
ECFCIJ (0,56), Nps-ECFSJ (0,61) e Nps-ECFCH (0,63).

Todas as amostras apresentaram ZP negativo. A Nps-ECFSU tiveram o valor maior
negativo, com -20,3 mV, sugerindo boa estabilidade, enquanto as Nps-Branco apresentou o
valor menor com -6,28 mV, sugerindo estabilidade baixa. Outros valores incluiram Nps-
ECFCU com -13,9 mV, Nps-ECFCJ com -9,22 mV, Nps-ECFSJ com -9,82 mV, Nps-ECFCH
com -15,5 mV e Nps-ECFFSH com -10,63 mV. Ressalta-se que todas as amostras carregadas
com extratos apresentaram ZP maiores que as Nps-Branco, indicando que o extrato pode
melhorar a estabilidade das nanoparticulas, gerando menos aglomerados.

As diversas variagdes encontradas nos estudos de nanoencapsulagao estao relacionadas
ao tipo e peso molecular da quitosana usada para encapsulacao, pH e concentragao das solucdes
de quitosana e TPP, volume e o tipo de extrato utilizado para produ¢do das nanoparticulas,
distancia do gotejamento e dentre varios outros fatores (Madureira, Pereira e Pintado, 2016).
Silva et al. (2021) observaram um valor do potencial zeta de +31,8 = 0,7 mV e tamanho de 295
nm das nanoparticulas de quitosana carregada com extrato do subproduto da acerola.

A condutividade esta relacionada com a concentragdo de ions na solugdo e pode afetar
a estabilidade das nanoparticulas (Butstraen; Salaiin, 2014). Além disso, ¢ possivel antecipar a
mudan¢a no grau de protonagdo e ionizacdo do polimero com base na mudanga na
condutividade (Kizilay et al., 2011). Quando a quitosana ¢ dissolvida em uma solu¢ao de acido
acético, seus grupos amino (NHz) se convertem em carga positiva (NHs+) devido a ligacao de
ions de hidrogénio (H) (Jang; Lee, 2008). O valor mais alto foi registrado nas nanoparticulas
de extrato concentrado de farinha do calice de hibisco (ECFCH), com 4,35 + 1,23 mS/cm, o
que pode estar associado a uma maior presenc¢a de ions na suspensao. Valores de condutividade
mais elevados podem também indicar uma maior interacao eletrostatica entre as particulas, o
que pode afetar a agregacao e a dispersao coloidal (Kim et al., 2021).

Esses resultados indicam que os extratos bioativos influenciam significativamente as
propriedades fisico-quimicas das nanoparticulas. A eficiéncia de encapsulamento, o tamanho
das particulas e a estabilidade coloidal dependem tanto do tipo de extrato quanto da interagdo

com a matriz de quitosana/TPP.

5.8.1.1 Microspocia eletronica de varredura de nanoparticulas de extratos concentrados de
subprodutos de uva, jabuticaba e hibisco



A Figura 21 apresenta as micrograficas que demonstram as caracteristicas morfoldgicas
de nanoparticulas (Nps) de quitosana/TPP, tanto sem extrato (Np —Branco) quanto com extratos
concentrados (Nps- ECFCU, ECFSU, ECFCJ, ECFSJ, ECFCH, ECFFSH)

Na amostra Nps — Branco (Figura 21A), controle sem extrato, as nanoparticulas
apresentam superficie rugosa e formagao de agregados, caracteristica comum em quitosana,

que pode influenciar sua estabilidade e liberagdo de compostos bioativos.

Figura 21. Imagens em Microscopia eletronica de varredura de nanoparticulas de
quitosana/TPP, sem e com extratos concentrados de uva, jabuticaba e hibisco, em menor até
1600x e escala maior até 8500x.

— 2um  m— se e SE —

A) Nps - Branco = Nanoparticulas sem extrato; B) Nps - ECFCU = Nanoparticulas do extrato concentrado de
farinha da casca da uva; C) Nps - ECFSU = Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha da semente da uva;
D) Nps - ECFCJ = Nanoparticulas do Extrato concentrado de farinha da casca da jabuticaba; E) Nps - ECFSJ =
Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha da semente da jabuticaba; F) Nps - ECFCH = Nanoparticulas do
extrato concentrado de farinha do célice de hibisco; G) Nps - ECFFSH = Nanoparticulas do extrato concentrado
de farinha do fruto com semente de hibisco.

A Nps — ECFCU (Figura 21B), com extrato da casca de uva, exibe morfologia esférica

sugerindo encapsulamento eficiente do extrato. Na Nps — ECFSU (Figura 21C), com extrato da

J4

semente de uva, a morfologia ¢ esférica e menos agregada, sugerindo encapsulamento



uniforme. As amostras com extratos de subprodutos de jabuticaba também mostram
encapsulamento eficiente. As Nps — ECFCJ (Figura 20D) e Nps — ECFSJ (Figura 21E),
apresentam particulas esféricas e pouca aglomeragao. Nps — ECFCJ (Figura 21D) apresentou
uma maior rugosidade.

As nanoparticulas com hibisco também mantém morfologia esférica. Na Nps — ECFCH
(Figura 21F), com extrato do calice, particulas menores indicam variagao no encapsulamento,
no entanto como demonstrado na tabela 22, essa amostra apresentou os menores tamanhos
(545,85 nm), fator positivo, pois aumentam a superficie de contato e podem melhorar a
liberagdo controlada e a biodisponibilidade dos compostos encapsulados (McClements, 2018).
Na Nps — ECFFSH (Figura 21G), com fruto e semente de hibisco, as particulas ja sdo mais
texturizadas, o que pode influenciar na estabilidade do aprisionamento dos compostos
encapsulados.

Comparando as imagens entre as nanoparticulas sem extrato (Nps —Branco) e aquelas
contendo os diferentes extratos, observa-se que os extratos bioativos desempenham um papel
significativo na morfologia, no tamanho e na distribuicdo das nanoparticulas. Alteracdes na
morfologia e tamanho podem ser benéficas, indicando melhor interacdo, estabilidade e
potencial para aumentar a liberagdo controlada e biodisponibilidade dos compostos (Pérez-
Pérez, 2024). No entanto, se houver grande variagdo no tamanho e distribuicao, pode haver
encapsulamento inconsistente, levando a instabilidade e a liberagdo imprevisivel dos
compostos.

A esfericidade mais definida, a menor agregacao e as variagcdes no tamanho observadas
nas nanoparticulas com extratos sugerem que o encapsulamento foi eficiente, com potencial
para melhorar a estabilidade e a liberagao controlada dos compostos bioativos. Esses resultados
sdo importantes para avaliar a eficacia das nanoparticulas na entrega de compostos bioativos
em aplicag¢des alimentares e/ou farmacéuticas.

As imagens das nanoparticulas (Figura 21) mostram varia¢des significativas na
morfologia e dispersdo, as quais estdo alinhadas com as propriedades fisicas observadas
anteriormente na Tabela 22. De modo geral, amostras com maior indice de polidispersao (PDI)
e menor potencial zeta (ZP) exibem maior tendéncia a formagdo de aglomerados e maior
heterogeneidade no tamanho das particulas.

As nanoparticulas com melhor estabilidade eletrostatica, indicadas por um ZP mais
elevado, tendem a apresentar uma dispersao mais uniforme, com menor incidéncia de

aglomeracoes visiveis nas imagens (Algharib et al., 2022). Tais correlagdes entre os parametros



fisicos e a morfologia das nanoparticulas demonstram a influéncia da composi¢do e da carga

superficial na estabilidade e homogeneidade das formulagdes.

5.8.1.2 Espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR- ATR) de
nanoparticulas de extratos concentrados de subprodutos de uva, jabuticaba e hibisco

Os resultados do espectro FTIR da quitosana (Figura 22) mostraram picos importantes
que ajudam a caracterizar a estrutura do biopolimero. O pico em 3423 cm™! pode ser atribuido
ao grupo hidroxila (OH), enquanto o pico em 1577 cm™! esta relacionado ao grupo amodnio
(NH3+). Além disso, foi observada uma banda em 1654 cm™!, correspondente ao alongamento
de ligagdo C=0O no grupo amida, caracterizando a vibracdo da Amida 1. Os resultados
corroboram com os autores Anitha et al. (2009), Nie et al. (2015) e Yasmeen et al. (2016), que

também encontraram essas caracteristicas em estudos anteriores da quitosana.
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Figura 22. Espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR-ATR) das
nanparticulas: BRANCO, ECFCU, ECFSU, ECFCJ, ECFSJ, ECFCH, ECFFSH.

Na amostra de TPP, ¢ possivel observar picos caracteristicos dos grupos fosfato, entre
1100-880 cm ™! (Jafary et al., 2016), esses grupos sdo essenciais para formar as ligagdes idnicas

e formar as nanoparticulas.



Nas amostras de nanoparticulas carregadas com extratos concentrados observa-se picos
amplo em 3400 - 3420 cm™! que devido  interagdo dos grupos fosféricos de TPP com os grupos
de amonio de da quitosana (Bangun et al., 2018). Nota-se que picos de NH3+ndo estdo presentes
nas nanoparticulas, pois surgem piocs em 1580-1590 cm™!, indicando a interagdo entre o TPP
e a quitosana. O espectro FTIR de nanoparticulas indicou que a reticulagdo foi realizada com

SucCesso.

5.8.1.3 Cor das nanoparticulas de subprodutos de uva, jabutiacaba e hibisco

A Tabela 23 demonstra dados de colorimetria de nanoparticulas de extratos
concentrados de subprodutos de uva, jabuticaba e hibisco. A luminosidade (L*) das amostras
variou significativamente, uma vez que sao diferentes pigmentos, sendo que as Nps —Branco
(vazias) que sdo o controle apresentou o maior valor (98,01), refletindo cor clara presentes nas
solugdes de material de parede (Quitosana/TPP). Nas nanoparticulas carregadas com extratos,
observou-se uma reducdo da luminosidade, especialmente nas amostras contendo
nanoparticulas de casca de jabuticaba (Nps-ECFCJ, L* de 39,15) e hibisco (Nps-ECFCH, L*
de 37,22), devido aos pigmentos das antocianinas do extrato. Isso indica que as nanoparticulas
poderdo ser utilizadas como pimentos e definir cores a um produto alimenticio.

Em relacdo ao parametro a* (tendéncia para vermelho-verde), as amostras com
nanoparticulas de casca de jabuticaba (5,69) e de calice de hibisco (7,02) apresentaram os
maiores valores, indicando uma forte tendéncia para o vermelho. Isso estd relacionado a
presenca de antocianinas, compostos bioativos conhecidos por conferir tons avermelhados a
alimentos.

O parametro b* (tendéncia para amarelo-azul) foi mais pronunciado nas amostras de
Nps-ECFSU (9,54), sugerindo uma tendéncia para tons amarelados. Esse comportamento pode
ser explicado pela presenga de carotenoides, compostos bioativos conhecidos por suas
propriedades antioxidantes e coloragdo amarela. As amostras de hibisco e jabuticaba
apresentaram valores menores de b*, indicando uma coloragdo menos amarelada.

Os valores de Hue (h°) variaram entre 80,71 (Nps-ECFSU) e 33,74 (Nps-ECFCJ)
refletindo diferencas significativas na tonalidade entre as amostras. A maior tonalidade amarela
foi observada na amostra de Nps-ECFSU, enquanto uma tonalidade mais avermelhada foi
encontrada na Nps-ECFCJ. Ja a saturagdo (Chroma C*) foi mais alta nas amostras de semente

de jabuticaba (12,23).



Tabela 23. Paramétros de cor das nanoparticulas de extratos concentrados de subprodutos de
uva, jabuticaba e hibisco.

Tapiocas L* a* b* °Hue (h) Chroma (C¥)

Nps - Branco 98,01+0,98  0,84+0,74  0,98+0,12 49,40+0,54 1,29+0,41
Nps-ECFCU  38,50+1,01 3,54+0,48 2,87+0,10 39,03 £1,71 4,56=+0,17
Nps-ECFSU  48,07+1,06 1,56+0,12 9,54+0,26 80,71 +0,68 9,67+0,06
Nps-ECFCJ  39,15+£0,95 5,69+0,71 3,80+1,26 33,74+245 6,84+0,71
Nps - ECFSJ 4121+1,51 2,01+0,12 12,06+0,14 80,54+1,14 12,23 +1,06
Nps-ECFCH  37,22+03 7,02+0,26 1,92+1,10 14,5+0,58 4,88 +£0,23

Nps - ECFFSH 51,06+1,58 1,29+0,17 7,02+0,18 79,59+0,51 7,14+0,15

*Nps — Branco = nanocapsulas vazias; Nps - ECFCU = Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha da casca
da uva; Nps - ECFSU = Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha da semente da uva; Nps - ECFCJ =
Nanoparticulas do Extrato concentrado de farinha da casca da jabuticaba; Nps - ECFSJ = Nanoparticulas do extrato
concentrado de farinha da semente da jabuticaba; Nps - ECFCH = Nanoparticulas do extrato concentrado de
farinha do calice de hibisco; Nps - ECFFSH = Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha do fruto com
semente de hibisco.

5.8.2 Compostos fendlicos totais (CFT), antocianinas, flavonoides, carotenoides, e atividade
antioxidantes de nanoparticulas de extratos concentrados de uva, jabuticaba e hibisco.

Apo6s a nanoencapsulacao dos extratos concentrados de subprodutos de uva, jabuticaba
e hibisco, observa-se uma reducao significativa nos teores de compostos bioativos (Tabela 24),
como compostos fenolicos totais (CFT), antocianinas, flavonoides e carotenoides, bem como
uma diminui¢ao na capacidade antioxidante (DPPH e ABTS). A encapsula¢ao, nesse caso, por
gelificagdo i0nica com quitosana e tripolifosfato de sédio (TPP), ¢ um processo que pode
reduzir a concentracdo desses compostos devido a perdas durante a encapsulacdo e a nao
encapsulacdo pelo material de parede (Baek et al., 2022). Diante disso, algumas nanoparticulas
se destacaram por manterem niveis mais elevados de compostos bioativos e atividade
antioxidante.

Quanto aos extratos de subproduto da uva, as nanoparticulas carregadas com o extrato
da casca (Nps-ECFCU) apresentaram os melhores resultados. O extrato apresentava 4175,58
mgEAG/100 g (Tabela 14) e apds a encapsulacdo, a concentracao foi reduzida para 3655,38
mg/100 g. A atividade antioxidante medida pelo DPPH caiu de 98% para 92,03%, uma reducao
relativamente moderada, e para ABTS, houve um aumento de 93,14% para 93,81%, o que

indica que essas nanoparticulas mantiveram grande parte de sua atividade antioxidante. Ja as



nanoparticulas com extrato concentrado da semente (Nps-ECFSU) sofreram uma redugao
maior, com o CFT caindo de 1787,79 mg/100 g para 906,10 mg/100 g. A atividade antioxidante
DPPH caiu para 89,79% e a ABTS para 86,01%, indicando uma perda significativa na
capacidade antioxidante, e que os tipos de compostos encapsulados possuem um carater mais
apolar.

As nanoparticulas carregadas com o extrato concentrado de subprodutos da jabuticaba,
Nps-ECFCJ apresentou excelentes resultados. Onde, o extrato inicial apresentava 2793,02
mgEAG/100g de CFT, e apds a encapsulacdo, o valor foi reduzido para 2180,81 mg/100 g, uma
redugdo de quase 22%. A atividade antioxidante por DPPH reduziu de 96,01% no extrato para
88,90% apos a encapsulacao, enquanto no ABTS foi de 91,79% no extrato e caiu para 86,54%.
Esses dados sdo corroborados pelo estudo de Zarei e Pouramin (2021), que reportaram que a
encapsulacdo de antocianinas de Aronia melanocarpa em nanocéapsulas de quitosana ajudou a
preservar sua atividade antioxidante sob condigdes de estresse oxidativo e digestdo simulada.

Ja as Nps-ECFSJ tiveram uma reducdo muito maior, com o CFT caindo de 1909,88
mg/100 g para 458,58 mg/100 g, uma diminui¢do de 76%. A atividade antioxidante também foi
impactada, com o DPPH caindo para 75,01% e o ABTS para 70,91%.

Para os extratos concentrados de subprodutos de hibisco, Nps-ECFCH demonstraram
melhores resultados, apesar das redugdes. O extrato de calice continha inicialmente 1406,98
mg de CFT/ 100 g, e ap6s a encapsulagdo, a concentragdo caiu para 759,88 mg/100 g, uma
redugdo de 46%. A atividade antioxidante no DPPH foi reduzida de 100,35% para 85,66%, e
no ABTS de 86,88% para 81,20%, o que ainda representa uma boa retengdo de atividade
antioxidante. J4 as Nps-ECFFSH sofreram a maior redugdo entre os extratos, com o CFT caindo
de 977,91 mg/100 g para 133,14 mg/100 g, uma queda de 86%. A atividade antioxidante DPPH
foi drasticamente reduzida de 61,44% para 40,65%, e no ABTS de 66,66% para 47,21%.

A nanoparticulas dos extratos de casca de uva (Nps-ECFCU), casca de jabuticaba (Nps-
ECFCJ) e calice de hibisco (Nps-ECFCH) se sobressairam, retendo as maiores concentragdes

de compostos bioativos e atividades antioxidantes apos a encapsulagao.

Tabela 24. Compostos bioativos e atividade antioxidante das nanoparticulas de extratos
concentrados de uva, jabuticaba e hibisco.

Carotenoides (mg  DPPH (% ABTS (%
betacaroteno/ sequestro sequestro
100g) do radical)  do radical)

CFT (mg Antocianinas Flavonoides

Nanoparticulas G Ap/100g)  (mg/100g) (mg/100g)




Nps - ECFCU  3655,38+9,25  1802,98+3,30 2415,61+10,84 617,61+0,76 92,03£2,54  93,8+1,01

Nps - ECFSU  906,10+16,03 27,94+1,31 440,72+5,07 134,80+0,24 89,79+0,84  86,01+2,54
Nps - ECFCJ  2180,81+20,56  337,51+4,83 1313,15+2,95 129,12+0,74 88,90+1,03  86,54+0,56
Nps - ECFSJ 458,58+5,14 8,37+0,17 323,34+0,98 8,57+0,36 75,01+£0,98  70,91+0,47
Nps - ECFCH  759,88+32,07 724,37+4,38 939,62+10,28 142,43+4,35 85,66+1,02  81,20+0,89

Nps - ECFFH  133,14+17,27 3,43+0,04 45,31+6,03 7,94+1,18 40,65+1,42 47£2,06

*Nps - ECFCU = Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha da casca da uva; Nps - ECFSU =
Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha da semente da uva; Nps - ECFCJ = Nanoparticulas do Extrato
concentrado de farinha da casca da jabuticaba; Nps - ECFSJ = Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha
da semente da jabuticaba; Nps - ECFCH = Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha do calice de hibisco;
Nps - ECFFSH = Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha do fruto com semente de hibisco.

As redugdes sdo inevitdveis devido ao processo de encapsulacdo, mas essas
nanocapsulas demonstram a viabilidade da técnica de encapsulagdo por gelificacao idonica com
quitosana ¢ TPP na preservacdo de compostos bioativos e na manutencdo de uma boa

capacidade antioxidante, o que as torna promissoras para aplicagdes alimentares e

nutracéuticas.

5.8.3 Estabilidade ao pH de nanoparticulas de extratos concentrados de uva, jabuticaba e
hibisco.

A andlise visual das nanoparticulas em diferentes pHs revela variagdes significativas em
termos de estabilidade, com diferencas visiveis em termos de turvagdo, precipitagdo e
transparéncia das solucdes (Figura 22). Essas mudancas indicam que, em determinados pHs, as
nanoparticulas podem estar passando por processos de agregacdo ou degradacio,
comprometendo sua estabilidade.

Na figura 22A (Nps -ECFCU), observa-se que as nanoparticulas mantém uma boa
estabilidade em pHs intermediarios, especialmente de 3 a 7. Nessas faixas de pH, a coloracao
permanece uniforme, sem sinais evidentes de precipitacdo. No entanto, em pHs extremos, como
1,2 e 12, 13, ha uma alteragao na transparéncia, indicando que as nanoparticulas podem estar
se agregando ou degradando, o que compromete sua estabilidade nesses ambientes.

A figura 22B (Nps-ECFSU) mostra um comportamento semelhante. As nanoparticulas
permanecem estaveis em pHs neutros e levemente 4cidos, particularmente entre 3 e 6. Contudo,
nos extremos de pH, como 1 e 13, a turbidez aumenta significativamente, o que sugere que as

nanoparticulas se tornam instaveis, agregando-se em condi¢des acidas e alcalinas extremas.



Para as nanoparticulas ECFCJ (Figura 22C), a estabilidade ¢ maior em pHs &cidos,
especialmente entre 3 e 5. J4 em pHs alcalinos, como 12 e 13, ha sinais de instabilidade, com
as nanoparticulas apresentando maior precipitagdo e alteragdo de cor, sugerindo que as
condigdes alcalinas prejudicam sua estabilidade.

As nanoparticulas de ECFSJ (Figura 22D) também demonstram boa estabilidade em
pHs acidos, mas comecam a perder estabilidade em pHs neutros e, principalmente, alcalinos. A
partir do pH 7, nota-se uma maior turbidez, indicando que as nanoparticulas estao se agregando
ou precipitando em ambientes mais basicos.

As nanoparticulas de ECFCH (Figura 22E), as nanoparticulas se mostram estaveis em
pHs mais éacidos, entre 3 e 6, com uma coloragdo consistente e pouca turbidez. Entretanto, em
pHs basicos, especialmente de 9 a 13, observa-se um aumento da turbidez, o que sugere que a
agregacao das nanoparticulas ocorre de maneira mais acentuada nesses ambientes. Nota-se no
pH 5 que houve uma colora¢do mais intensa, que pode sugerir rompimento de nanoparticulas,
liberando assim o extrato.

Ja as nanoparticulas de ECFFSH (Figura 22F) demonstram estabilidade em uma faixa
intermediaria de pH, de 3 a 7. Em pHs extremos, como 1, 2 e 12, 13, nota-se um aumento na

turbidez e mudancas de coloragdo, o que indica que as nanoparticulas perdem estabilidade em

condi¢des muito acidas ou alcalinas.
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Figura 23. Estabilidade das nanoparticulas em diferentes pHs. A) Nps - ECFCU = Nanoparticulas do
extrato concentrado de farinha da casca da uva; B) Nps - ECFSU = Nanoparticulas do extrato concentrado de
farinha da semente da uva; C) Nps - ECFCJ = Nanoparticulas do Extrato concentrado de farinha da casca da
jabuticaba; D) Nps - ECFSJ = Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha da semente da jabuticaba; E) Nps
- ECFCH = Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha do calice de hibisco; F) Nps - ECFFSH =
Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha do fruto com semente de hibisco.

Todas as amostras analisadas apresentaram instabilidade em pHs extremosalcalinos (12
e 13), com sinais claros de aglomeracao e sedimentacdo das nanoparticulas. Em contraste, as

nanoparticulas se mostram mais estaveis em pHs intermediarios, principalmente entre 3 ¢ 7, o



que ¢ indicado pela uniformidade na coloracdo e auséncia de precipitacdo. A composicdo dos
extratos influencia diretamente a estabilidade, com as nanoparticulas de uva e hibisco,
especialmente as derivadas das cascas, apresentando maior estabilidade em uma gama mais
ampla de pH.

Esses resultados sdo fundamentais para determinar a viabilidade das nanoparticulas em

diferentes aplicagdes, especialmente em produtos alimenticios ou farmacéuticos que operam

em faixas variadas de pH.

5.9 Tapiocas enriquecidas com nanoparticulas de extratos concentrados de uva,
jabuticaba e hibisco

Os resultados da estabilidade das tapiocas produzidas sdo descritos na tabela 25.

Tabela 25. Estabilidade térmica das nanoparticulas e das formulagdes de tapiocas enriquecidas
com nanoparticulas de subprodutos de uva, jabuticaba e hibisco.

Goma de mandioca (Sem

Tapioca (Apo6s aquecimento

aquecimento) 200 °C por 120s)
Tapiocas

CFT (mg CFT (mg CFT (mg CFT (mg Reten¢do

GAE/35g) GAE/g) GAE/35g) GAE/g) (%)
Nps-ECFCU 1% 12,79+1,23 0,37+1,23 9,96+0,55 0,28+0,55 77,84
Nps-ECFCU 10% 127,94+0,54 3,66+0,54 89,57+1,12 2,56+1,12 70,01
Nps-ECFSU 1% 3,17+1,03 0,09+1,03 2,49+0,11 0,07+0,11 78,54
Nps-ECFSU 10% 31,21+0,12 0,89+0,12 24,31+028 0,69+028 77,89
Nps-ECFCJ 1% 7,63+1,20 0,22+1,20 6,83+1,10 0,20+1,10 89,54
Nps-ECFCJ 10% 76,3342,12 2,18+2,12 61,92+2.22 1,77+£2,22 81,12
Nps-ECFSJ 1% 1,60+0,18 0,05+0,18 1,22+0,02 0,03+0,02 76,3
Nps-ECFSJ 10% 16,05+1,66 0,46+1,66 12,19+1,03 0,35+1,03 75,98
Nps-ECFCH 1% 2,66+0,36 0,08+0,36 1,68+0,21 0,05+0,21 63,03
Nps-ECFCH 10% 26,60+3,14 0,76+3,14 15,95+3,01 0,46+3,01 59,98
Nps-ECFFSH 1% 0,47+0,17 0,01+0,17 0,31+0,02 0,01+0,02 66,09
Nps-ECFFSH 10% 4,66+1,02 0,13+1,02 3,01+0,41 0,09+0,41 64,54

*Nps - ECFCU = Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha da casca da uva; Nps - ECFSU =
Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha da semente da uva; Nps - ECFCJ = Nanoparticulas do Extrato
concentrado de farinha da casca da jabuticaba; Nps - ECFSJ = Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha
da semente da jabuticaba; Nps - ECFCH = Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha do calice de hibisco;
Nps - ECFFSH = Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha do fruto com semente de hibisco.



Observa-se que as nanoparticulas com maior retengdo de compostos fendlicos apos
inser¢ao nas tapiocas foram as Nps-ECFCJ, com 89,54% (1%) e 81,12% (10%), indicando que
a encapsulagdo da casca de jabuticaba oferece boa protecdo térmica, possivelmente devido a
uma estrutura encapsulada mais estavel. Seguida das Nps-ECFSU apresentaram 78,54% (1%)
e 77,89% (10%), com estabilidade térmica semelhante entre as concentragdes. As Nps-ECFCU
mostraram uma reten¢do de 77,84% (1%) e 70,01% (10%), sugerindo alguma degradagao
térmica em concentragdes mais altas.

As Nps-ECFCH apresentou as menores retengdes apos inser¢ao na matriz alimentar
proposta, 63,03% (1%) e 59,98% (10%), possivelmente influenciadas pela rugosidade
observada na estrutura das nanoparticulas (Mendes et al., 2021). Esse fator estrutural pode ter
reduzido a eficdcia de encapsulacdo, levando a maiores perdas de compostos fendlicos apds o
aquecimento.

Diante disso, ¢ possivel afirmar preservagdo dos compostos fendlicos depende do tipo
de subproduto utilizado como nucleo, e sua composicdo de bioativos, ja que o tempo e a
temperatura de aquecimento nao foram alterados. Identificou-se que as nanoparticulas
provenientes de cascas tendem a ter melhor desempenho em relagdo as de sementes,
possivelmente devido a maior eficiéncia na proteg¢do contra o calor.

Nota-se que as formulagdes com menor concentracdo de compostos fenolicos
apresentaram uma maior reten¢do desses compostos. A explicagdo ¢ o amido da goma formar
uma matriz protetora ao ser aquecido, formando uma barreira para as nanoparticulas,
diminuindo sua exposi¢cao ao calor (Falcao et al.,, 2022), quando em maior concentragao de

amido como ¢ o caso das menores concentragdes incorporadas, a protecao se torna maior.

5.9.1 Cor das tapiocas enriquecidas com nanoparticulas carregadas com extratos concentrados
de subprodutos de uva, jabuticaba e hibisco

A tabela 26, apresenta os parametros de cor de nanoparticulas de extratos concentrados

de subprodutos de uva, jabuticaba e hibisco incorporadas a tapioca.

Tabela 26. Cor das tapiocas enriquecidas com nanoparticulas de extratos concentrados de uva,
jabuticaba e hibisco.

%
TapiOcas L* a* b* °Hue (h) Chroma (C )

Branco 98,01+0,87 0,84+0,01 0,98+0,11  49,4+1,25 1,29+0,87



Nps-ECFCU 1% 70,33£0,70  2,78+0,06 5,62+0,21  63,68+1,09 7,32+0,70
Nps-ECFCU 10%  62,47+0,95 4,98+0,08 4,02+1,03 38,91+13,16 6,40+0,95
Nps-ECFSU 1% 75,46+1,81 0,94+0,10 7,47+0,94 84,33+0,93 9,46+1,81
Nps-ECFSU 10%  71,85+1,74 1,77+0,35 8,46+1,36  78,18+3,83 8,75+1,74
Nps-ECFCJ 1% 70,0£2,41  2,69+0,54 6,26+0,12  71,96+3,12 8,54+2,41
Nps-ECFCJ 10%  48,03+1,11 4,02+0,23  8,67+0,22  58,92+1,06 7,72+1,11
Nps-ECFSJ 1% 74,01£2,03  2,11+0,44  6,54+0,45 72,12+0,77 6,83+2,03
Nps-ECFSJ 10% 68,54+1,54 1,88+0,98 7,56+0,75 76,08+0,81 7,16+1,54
Nps-ECFCH 1% 60,04+4,20 8,58+1,62 4,92+0,84 29,83+1,26 9,93+4,20
Nps-ECFCH 10%  49,08+2,22 15,03+£1,74 3,53+1,09 13,22+0,86 16,41+2,22
Nps-ECFFSH 1%  67,10+1,98  1,29+1,11  3,89+0,02  71,65+1,99 4,29+1,08
Nps-ECFFSH 10% 60,53+1,01  0,87+0,13  6,04+0,74 81,80+1,33 6,21+1,01

Nps - ECFCU = Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha da casca da uva; Nps - ECFSU = Nanoparticulas
do extrato concentrado de farinha da semente da uva; Nps - ECFCJ = Nanoparticulas do Extrato concentrado de
farinha da casca da jabuticaba; Nps - ECFSJ = Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha da semente da
jabuticaba; Nps - ECFCH = Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha do calice de hibisco; Nps - ECFFSH
= Nanoparticulas do extrato concentrado de farinha do fruto com semente de hibisco.

O parametro L* indica luminosidade da amostra, ou seja, o qudo clara ou escura ¢ uma
amostra, essas mudancas sao bastante pronunciadas com a adi¢ao de nanoparticulas de extratos
concentrados. A tapioca branca, por ser o controle, exibiu a maior luminosidade (98,01), sendo
a mais clara dentre as amostras. Com a adi¢do dos extratos, hd uma reducao evidente de L*,
sendo a maior queda observada nas amostras com Nps-ECFCJ 10% (casca de jabuticaba), cujo
valor de L* foi 48,03. Isso indica um escurecimento consideravel, provavelmente devido a alta
concentracdo de antocianinas, pigmentos responsaveis pelas cores avermelhadas e roxas
presentes na casca da jabuticaba. Esses pigmentos sdo conhecidos por absorver a luz em
comprimentos de onda especificos, o que resulta em um escurecimento perceptivel na matriz
alimentar (Gongalves; Mambro; Perazzo, 2020).

Os valores de a*, que indicam a tendéncia para tons vermelhos (-) ou verdes (+),
apresentaram variagdes significativas com a adi¢ao de nanoparticulas. A tapioca branca exibiu
um valor de a* préximo ao neutro (0,84), conforme o esperado. Entretanto, as formulagdes com
nanoparticulas de Nps-ECFCH e Nps-ECFCJ mostraram valores mais elevados de a*,
destacando-se a amostra Nps-ECFCH 10% com 15,03. Esse aumento reflete uma tendéncia
para tons avermelhados, confirmando a presenca de compostos pigmentantes, como as

antocianinas, abundantes tanto no cdalice do hibisco quanto na casca da jabuticaba (Lopes;



Moraes; Campos, 2014). Demonstrando que esses extratos sdo eficazes em promover uma
coloracdo avermelhada nos alimentos, o que pode ser interessante para determinados produtos.

Os valores de b* indicam a tendéncia para tons amarelos (-) ou azuis (+). A tapioca
branca apresentou um valor baixo de b* (0,98), o que ¢ coerente com sua aparéncia visual
neutra. J4 as amostras enriquecidas com nanoparticulas, demonstraram um aumento em todas
as amostras, onde Nps — ECFCJ (6,26; 8,67), Nps — ECFSJ (6,54; 7,56), Nps — ECFCU (5,62;
4,02) e Nps — ECFSJU (7,47; 8,46), demonstraram os maiores valores, tendendo ao azul.

Os valores de °Hue, que refletem a tonalidade da cor, variaram entre as amostras. Onde,
a tapioca branca apresentou um °Hue intermediario (49,4), enquanto a adi¢do de nanoparticulas
modificou substancialmente essa tonalidade. A Nps-ECFSU 10% (farinha de semente de uva)
teve o maior valor de °Hue (81,80), indicando uma tonalidade tendendo ao verde-amarelo. Por
outro lado, a Nps-ECFCH 10% apresentou um Hue muito baixo (13,22), refletindo uma
tonalidade vermelha intensa. Seguido das amostras Nps- ECFCH 1% e Nps- ECFCU 10%.

Para o parametro Chroma, que mede a saturacdo ou intensidade da cor, observa-se que
a tapioca branca teve um Chroma de apenas 1,29, indicando uma cor muito pouco saturada,
quase neutra. No entanto, as amostras enriquecidas com nanoparticulas, especialmente a Nps-
ECFCH 10%, apresentaram valores muito mais elevados, chegando a 16,41. Isso demonstra
que a adicdo de nanoparticulas ndo s6 altera a tonalidade e a luminosidade, mas também
aumenta significativamente a intensidade da cor, tornando a aparéncia do alimento mais
vibrante. Esse efeito pode ser especialmente interessante do ponto de vista comercial, pois
alimentos com cores mais saturadas tendem a ser percebidos como mais atrativos pelos
consumidores.

Os resultados demonstrados indicam que o enriquecimento com as nanoparticulas de
extratos bioativos, particularmente os ricos em antocianinas, tem um impacto marcante nas
propriedades colorimétricas de alimentos, como a tapioca. A modificagcdo da cor ¢ influenciada
ndo apenas pela natureza do extrato, mas também pela sua concentracdo. Esses extratos, em
especial os de casca de jabuticaba e calice de hibisco, demonstram ser poderosos modificadores
de cor, oferecendo uma gama de tonalidades que vao do vermelho ao azul e uma intensidade
elevada de cor, o que pode ser explorado na formulacao de novos produtos alimenticios com
apelo visual. A escolha do extrato e sua concentracdo devem, portanto, ser cuidadosamente

consideradas de acordo com o efeito visual desejado no produto final.



6 CONCLUSAO

Os resultados obtidos a partir da caracterizagao fisico-quimica das matérias-primas
utilizadas neste estudo (uva, jabuticaba e hibisco) revelaram diferencas significativas em termos
de peso, comprimento, diametro e rendimento de polpa e casca/calice. A jabuticaba e a uva
demonstraram um teor de residuo apods despolpamento de 40,7 % e uva 34,16%,
respectivamente.

Quanto a composi¢ao centesimal e de minerais, os resultados indicaram um excelente
teor de proteina, destacando-se as farinhas de sementes de uva e hibisco. A FSU se apresentou
promissora para produtos com quantidades moderadas de lipideos. Os teores de cinza foram
altos na FCU e FSU, indicando riqueza em minerais. O teor de fibra em FSU e a FFSH
atendendo mais de 100% da ingestao dietética recomendada de fibras.

As farinhas de hibisco demonstaram ser fontes significativas de calcio e ferro,
destacando-se a FCH. Os niveis de oxalato foram baixos, adequados para consumo seguro, €
todas as farinhas estavam isentas de compostos cianogénicos. Em relagcdo aos minerais, a FSU
apresentou altos valores, exceto em potassio, e as farinhas de hibisco foram fontes notaveis de
calcio e ferro. O consumo regular das farinhas de uva, jabuticaba e hibisco, especialmente FCH
e FFSH, pode aumentar a ingestdo de nutrientes essenciais, promovendo satde e bem-estar.

A andlise das farinhas destacou a importancia das proporgdes entre os minerais para a
saude. A maioria das farinhas tem niveis adequados de célcio e fosforo para promover a saude
Ossea e uma boa fungao tireoidiana. Algumas farinhas também tém boas propor¢des de calcio
e magnésio, embora o consumo exclusivo possa levar a deficiéncias de magnésio. A relagao
entre ferro e zinco ¢ desequilibrada, com excesso de zinco, o que pode causar problemas de
saude. A presenca de acido oxalico ndo compromete a absor¢ao de calcio.

As correlagdes entre a composicao dos alimentos € os minerais mostram que nutrientes
como carboidratos, lipideos, fibras e varios minerais estdo inter-relacionados. Alimentos ricos
em um componente tendem a ter menos de outro, enquanto outros nutrientes, como proteinas e
minerais, mostram uma tendéncia a coexistir em altas quantidades. Essas inter-relagdes sao
essenciais para a saude e o equilibrio nutricional.

Os resultados demonstram como os compostos volateis influenciam as caracteristicas
sensoriais dos subprodutos de uva, jabuticaba e hibisco, podendo contribuir significativamente
para o seu potencial uso em aplicagcdes na industria alimenticia, especialmente na criagao de

produtos com perfis aromadticos distintos.



O método de extracdo maceracdo + percolagdo foi eficaz na recuperacdo e preservacao
de compostos fendlicos das farinhas, com resultados melhores para casca e semente de
jabuticaba. A avaliacdo de compostos bioativos e potencial antioxidante das farinhas e extratos
demonstrou que esses subprodutos sdo ricos em componentes benéficos, reforcando seu
potencial uso como ingredientes funcionais e o extrato da semente de jabuticaba como
antimicrobiano frente a Salmonella choleraseus Escherichia Klebisiella pneumoniae e Bacillus
subitis.

A nanoencapsulacao dos extratos concentrados apresentou resultados significativos nas
propriedades fisico-quimicas das nanoparticulas. As varia¢des na eficiéncia de encapsulamento,
tamanho de particula e estabilidade coloidal demonstraram que o tipo de extrato bioativo
influencia diretamente a performance das nanoparticulas. As nanoparticulas de cascas de uva e
jabuticaba, ¢ do célice de hibisco demonstraram as maiores eficiéncias de encapsulagao,
sugerindo que fatores como polaridade e volatilidade dos compostos afetam o encapsulamento.
As nanoparticulas apresentaram tamanhos desejados para aplicagdo em alimentos, com
potencial para liberagdo controlada e maior biodisponibilidade, destacando sua aplicabilidade
em alimentos ou farmacos.

A nanoencapsulacdo de compostos bioativos provenientes de subprodutos de uva,
jabuticaba e hibisco proporcionou protec¢ao significativa desses compostos apds aplicagdo na
tapioca, especialmente em relacdo a estabilidade térmica e a preservagdo da atividade
antioxidante apos o processo de encapsulagao e aquecimento, onde Nps-ECFCJ e Nps-ECFCU
apresentaram as maiores retencoes. As amostras enriquecidas com nanoparticulas de casca de
jabuticaba e célice de hibisco apresentaram maior alteracdo na cor, com reducdes na
luminosidade e aumento da intensidade e saturacdo da cor. Esses efeitos sugerem que a adi¢ao
de nanoparticulas pode ser utilizada para modificar visualmente produtos alimenticios,
aumentando o apelo visual sem comprometer a estabilidade e a retengdo de compostos
bioativos. Esses resultados indicam que as cascas desses frutos sdo fontes ricas de compostos
fenolicos, sendo adequadas para aplicagdes alimenticias e nutracéuticas que visam melhorar o

valor funcional dos alimentos.
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