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Otimizacao da extracao solido-liquido de
compostos fendlicos totais e betalainas
da casca de frutos de pitaya (Hylocereus
polyrhizus)

RESUMO

Os frutos de Hylocereuspolyrhizus, também chamado de pitaya ou fruta do dragdo, é uma
fruta exdtica e atrativa devido suas caracteristicas sensoriais, aparéncia e coloragdo.
Apresenta casca e polpa de coloragdo vermelha violacea, a qual é resultado da presenca de
um grupo de pigmentos chamados de betalainas. Tanto as betalainas quanto os outros
compostos fendlicos contribuem para sua capacidade antioxidante. A casca da pitaya
representa aproximadamente 20% da massa do fruto, o que gera um grande problema de
descarte uma vez utilizada sua polpa. Entretanto, esta casca apresenta um grande potencial
de aproveitamento para a extragdo de pigmentos, que apresentam comprovada capacidade
antioxidante, a serem utilizados como corantes naturais na industria de alimentos e
cosmética. Entdo, neste trabalho apresenta-se a viabilidade da extragdo dos compostos
bioativos (compostos fendlicos totais e betalainas) da casca de pitaya (H. polyrhizus) através
de planejamento fatorial do tipo 23 com trés repetices no ponto central. Utilizou-se como
variaveis independentes a proporgao de 4cido cloridrico (%), temperatura (°C) e proporgdo
de etanol (%). Os dados experimentais foram ajustados a um modelo linear de primeira
ordem para descrever as varidveis resposta (concentragdo de compostos fendlicos totais e
de betalainas). Os teores de compostos fendlicos totais e betalainas variaram de 11,41 a
28,97 mg EAG 100 g e 5,92 a 11,54 mg 100 g, respectivamente. Os resultados obtidos
indicaram que a concentragdo de acido cloridrico, a temperatura e a interagdo entre o
primeiro e a proporg¢do de etanol tiveram efeitos significativos nos teores de compostos
fendlicos totais (p < 0,05). Para a concentragdo de betalainas somente a temperatura de
extracdo apresentou efeito significativo (p < 0,05). O modelo proposto para as respostas
apresentou R?>0,81.

PALAVRAS-CHAVE:Hylocereus polyrhizus. Extracdo sélido-liquido. Compostos
bioativos.
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INTRODUGAO

A pitaya ou fruta do dragdo é uma fruta rustica pertencente a familia
Cactaceae e ao género Hylocereus. E originaria da América Central e
cultivada em larga escala em paises como Taiwan, Mal3sia, Vietna e Tailandia
(JAMILLAH et al., 2011). Varias espécies e variedades de pitaya podem ser
encontradas, sendo a Hylocereus polyrhizus a que apresenta maior producao
e consumo. Ela é chamada de pitaya vermelha devido a coloracdo violeta

presente em sua casca e polpa (CHOO e YONG, 2011).

A pitaya tem sido reportada como uma fruta rica em compostos
bioativos, em especial os compostos fendlicos, os quais contribuem com a
capacidade antioxidante do fruto (TAIRA et al., 2015; TENORE et al., 2012). O
efeito benéfico desempenhado por estes compostos estad relacionado a
prevencdo de doencas degenerativas como cancer, diabetes mellitus e
doencgas cardiovasculares (KHALILI et al., 2012; WU et al., 2006). O principal
grupo de compostos fendlicos presentes na pitaya sdo as betalainas, as quais
dividem-se em betaxantinas (coloragdo amarela) e betacianinas (coloragédo

violeta) (STRACK et al., 2003).

Na industria alimenticia, a pitaya é bastante utilizada na elaboragao de
produtos como bebidas, sorvete, geleia e doces. Durante seu processamento
a casca é descartada, ressalta-se que a mesma representa cerca de 20% da
massa do fruto (GUNASENA et al., 2007). Apesar de ser descartada, a casca
da pitaya apresenta um grande potencial para a obtencdo de corantes
naturais devido aos elevados teores de betalaina e outros compostos
fendlicos que contribuem para seu potencial antioxidante (HARIVAINDARAM

et al., 2008; WU et al., 2006).

Esta valorizagcdo pode ser feita através da extracdo sdlido-liquido destes
compostos. O processo de extracdo solido-liquido é realizado quando se
deseja obter compostos retidos em uma matriz (JESSEN, 2011). O processo
de extracdo de compostos bioativos depende do tipo da matéria-prima a ser
submetido a extragdo, do solvente, da temperatura do sistema, do pH, do
tamanho da particula de soluto, da proporg¢do entre solvente e soluto e
tempo de extragio (POMPEU et al, 2009). Assim, conhecer o
comportamento dos fatores que influenciam no processo é necessario para

aumentar a eficiéncia extratora dos compostos bioativos (SILVA, 2011).
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A extracdo de betalainas tem sido feita utilizando-se extracdo sélido-
liguido (FATHORDOOBADY et al., 2016; REBECCA et al., 2008), extragdo
supercritica (FATHORDOOBADY et al., 2016) e a extragdo ultrasdnica (RAMLI
et al., 2014). Entretanto, ndo ha na literatura relatos de trabalhos otimizando
condicbes de extracdo de betalainas e compostos fendlicos totais de H.

polyrhizus utilizando de planejamento experimental fatorial.

Este processo de extracdo pode ser conduzido através de um processo
chamado otimizagdo univariada, onde cada fator é variado de uma Unica vez.
Este processo apresenta como principais inconvenientes o grande niumero
de experimentos e o total desconhecimento da interagdo entre os fatores

estudados (MYERS e MONTGOMERY, 1996).

Uma alternativa ao método otimizacdo univariada é o planejamento
experimental do tipo 2, no qual é possivel estudar um maior nimero de
varidveis com um menor nimero de ensaios, o que reduz o tempo do
processo; diminui o custo operacional do experimento, melhora o
rendimento do processo, além de ser possivel avaliar todas as interacdes

entre os fatores estudados (ARMSTRONG e JAMES, 1996).

Neste sentido, o presente estudo teve como objetivo demonstrar pela
primeira vez a otimiza¢do da extragdo solido-liquido de compostos bioativos
(compostos fendlicos totais e betalainas) da casca de pitaya (Hylocereus
polyrhizus). Além desta otimizacdo, fez-se a caracterizacdo biométrica dos
frutos e a correlacdo de parametros colorimétricos com as medidas
espectrofotométricas obtidas da otimizacdo de betalainas e compostos

fendlicos totais.

MATERIAL E METODOS

OBTENCAO DA MATERIA-PRIMA

As amostras de pitaya (H. polyrhizus) in natura foram adquiridas no
municipio de Acara-PA, localizado a aproximadamente 115 km da capital do
estado e transportadas sob temperatura ambiente (26-28 °C) em sacos de
polietileno de baixa densidade para o Laboratdério de Tecnologia de

Alimentos da Universidade do Estado do Para (UEPA) em Belém-PA.
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Os frutos foram selecionados eliminando aqueles que apresentavam
danos mecéanicos. Foram utilizados nos experimentos frutos que
encontravam-se maduros e apresentavam casca de coloragdo rosa/violeta.
Apbs a selecdo foi realizada a lavagem em agua corrente para retirada de
residuos e posterior sanitizacdo com imersdao em dgua clorada contendo

50 mg L'*de cloro ativo.

Em seguida, os frutos foram lavados em dgua destilada para remocao
do cloro residual. Apds este processo os frutos foram cuidadosamente secos
e fez-se entdo a caracterizagdo fisica dos mesmos. Em seguida fez-se a
retirada do mesocarpo e a casca foi cortada em formato retangular
(5x5 mm). As mesmas foram acondicionadas em sacos plasticos de
polietileno de 200 g e armazenadas em camara fria a =30 °C (+ 2 °C) no

Laboratério de Alimentos da UEPA até a realizagdo das analises.

CARACTERIZACAO FISICA DOS FRUTOS

Para a caracterizacao fisica dos frutos, utilizou-se dez amostras. Foram
realizadas medicdes dos didmetros longitudinal e transversal e a espessura
da casca, expressas em milimetros (mm), com auxilio de paquimetro.
Também foram feitas medidas de massa da polpa e casca através de balanga

digital analitica e expresso em gramas (g).

AVALIAGAO DO EFEITO DA PROPORGAO DE ETANOL, RELACAO SOLIDO-
LiQUIDO, TEMPO E TEMPERATURA DE EXTRACAO

Uma série de testes foram executados afim de determinar-se o efeito
das varidaveis propor¢do de etanol, relagdo sdlido-liquido, tempo e
temperatura de extracdo na extra¢do de compostos fendlicos e betalainas da
casca dos frutos de pitaya para definir seus dominios experimentais. Na
primeira série de testes avaliou-se a proporcdo de etanol (%; v v'!). Para isso,
foram utilizados 5 g de casca de pitaya em 25 mL de soluc¢do hidro alcodlica
com diferentes proporc¢des de etanol (0, 10, 20, 40 e 80%) (v v1). Para
definicdo da relacdo sdlido-liquido foram realizados ensaios utilizando as
seguintes condicdes: 1:5, 1:10 e 1:20 (m v; g mL?). Estes ensaios foram

realizados durante 30 min a 40 °C (+ 1 °C) em banho termoestatizado.

R. bras. Tecnol. Agroindustr., Ponta Grossa, v. 12, n. 1, p. 2556-2577, jan./jun.2018.



2@ETA

Pégina | 2560

Para definicdo do tempo de extracdo, realizou-se uma cinética de
extracdo de compostos fendlicos totais e de betalainas em diferentes
temperaturas (25, 40 e 55 °C). Foram coletadas amostras nos tempos de (5,
15, 30, 45, 60, 90 e 120 min). Apds a realizacdo de todos os ensaios, as
solugdes foram filtradas e os extratos obtidos foram armazenados em tubos
de ensaios revestidos e mantidos sob temperatura de -30 °C (+ 2 °C) até a

realizacdo das analises.

OTIMIZACAO DA EXTRACAO DE COMPOSTOS FENOLICOS TOTAIS E
BETALAINAS DA CASCA DE PITAYA

A otimizagdo da extracdo de compostos fendlicos totais e de betalaina
da casca de pitaya foi realizada por planejamento fatorial completo linear do
tipo 2%, onde k é o nimero de varidveis independentes utilizadas no
planejamento, sendo elas a propor¢do de acido cloridrico (X1; %; v v?),
temperatura (Xz; °C) e a proporc¢do de etanol em solugdo hidro alcodlica (X3;
%: v v'1). O planejamento apresentou 11 ensaios experimentais (oito pontos
fatoriais e trés repeticdes no ponto central) que foram realizados de forma
randomizada. Todos os pontos experimentais foram executados em
triplicata. A Tabela 1 apresenta o delineamento experimental com os valores

numeéricos e codificados das varidveis independentes.

Tabela 1- Planejamento experimental para a otimiza¢do da extracao de compostos
fendlicos totais e betalainas da casca de frutos de pitaya em func¢do da proporgdo
de acido cloridrico (Xz; %), temperatura (X2; °C) e proporc¢do de etanol em solugdo

hidro alcodlica (X3; %)

Ensaios* X1 (%) X2 (°C) X3 (%)
1 0,000 (-1) 25 (-1) 0(-1)

2 0,050 (1) 25 (-1) 0(-1)
3 0,000 (-1) 55 (1) 0(-1)
4 0,050 (1) 55 (1) 0(-1)
5 0,000 (-1) 25(-1) 20 (1)
6 0,050 (1) 25(-1) 20 (1)
7 0,000 (-1) 55 (1) 20 (1)
8 0,050 (1) 55 (1) 20 (1)
g** 0,025 (0) 40 (0) 10 (0)
10** 0,025 (0) 40 (0) 10 (0)
11%* 0,025 (0) 40 (0) 10 (0)

*Ordem n3o randdmica; **Pontos centrais.
Fonte: Elaborado pelos autores (2015).

Para verificar o efeito das varidveis independentes sobre as varidveis de
resposta, aplicou-se a analise de variancia (ANOVA). Os resultados obtidos

nos experimentos foram ajustados utilizando-se o modelo linear de primeira
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ordem (Equacdo 1) e os coeficientes de regressdo foram obtidos por

regressao linear simples.

y = Bo + B1X1 + B2Xz + B3X3 + P12X1X7 + P13X1 X3 + B23X2X3
Equagao 1

Onde y é a varidvel resposta; 6o é o coeficiente de regressdo para
interceptacao; 8;, 8, e 85 sdo coeficientes lineares referentes a cada varidvel;
B12, B13 e B3 sdo os coeficientes de interacdo entre as varidveis; e X1, X2 € X3

sdo as variaveis independentes.

QUANTIFICACAO DE COMPOSTOS FENOLICOS TOTAIS DOS EXTRATOS

A determinacdo de compostos fendlicos totais (CFT) dos extratos foi
realizada utilizando o método espectrofotométrico de Folin-Ciocalteu, com
leituras de absorbancias a 765 nm, seguindo o procedimento descrito por
Singleton e Rossi (1965) utilizando-se espectrofotometro UV-Visivel
(THERMO SCIENTIFIC EVOLUCION 300 UV-VIS). Os resultados foram
expressos em mg equivalente em acido galico (EAG) por 100 g de casca de

pitaya (mg 100 g%).

QUANTIFICACAO DE BETALAINA

A concentracdo de betalaina dos extratos foi determinada utilizando-se
o método espectrofotométrico e quantificada de acordo com Tang e Norziah
(2007), utilizando-se espectrofotémetro UV-Visivel (THERMO SCIENTIFIC
EVOLUCION 300 UV-VIS), e obtida pela Equacdo 2. O resultado foi expresso
em mg de betalaina por 100 g de casca de pitaya (mg 100 g!) (Equacdo 2).

A*DF+*PM+*1000

Concentragio de betalaina (mg 100g~1) = o

Equacdo 2
Onde: A é a absorbancia a 535 nm; DF é o fator de diluicdo; PM é o peso

molecular da betanina (550 g mol?); € é o coeficiente de extin¢gdo molar da

betanina (60.000 L mol cm™); e L é a largura do caminho 6tico (1 cm).
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ANALISE COLORIMETRICA

As analises de cor dos extratos foram determinadas por colorimetro
Minolta CR-310, utilizando-se as coordenadas de cromaticidade L*, a*, b*,
onde L* representa a luminosidade, a* define a transicdo da cor verde (-a*)
para o vermelho (+a*) e b* representa a transicdo da cor azul (-b*) para a cor
amarela (+b*). Os resultados foram expressos conforme as normas
internacionais definidas pela Commission Internationale d’Eclairage (CIE) em
1931. A partir dos valores de a* e b* foram calculados os parametros croma
de saturacdo de cor (C*) e 0 angulo de tonalidade cromatica (dngulo hue; H°),

de acordo com as Equacgdes 3 e 4, respectivamente.

C* = (a")*+ (b*)? Equagdo 3

H® =tan"1(b*/a*) Equacio 4

ANALISE ESTATISTICA

A andlise de regressdo multipla, analise de varidancia (ANOVA), a
correlagdo de Pearson e o teste de Tukey (p < 0,05) foram realizadas
utilizando o programa STATISTICA Kernel Release 7.1 (StatSoft Inc.,2006,
Tulsa, OK).

RESULTADOS E DISCUSSAO
CARACTERIZACAO FiSICA

As caracteristicas fisicas dos frutos sdao importantes para determinar seu
formato, tamanho, peso e rendimento, fazendo com que a analise
biométrica de frutos seja de grande importancia para a utilizacdo dos
mesmos. As médias e seus respectivos desvios padrdo obtidas na andlise

biométrica dos frutos estdo apresentadas na Tabela 2.

Tabela 2— Analise biométrica dos frutos de pitaya utilizados neste estudo

Caracteristica fisica Média + Desvio padrao

Diametro longitudinal (mm) 96,90 £ 10,33
Diametro transversal (mm) 90,65 + 6,29
Massa do fruto (g) 485,50 + 109,89
Massa da polpa (g) 381,50 + 96,44
Massa da casca (g) 103,00 + 18,74
Espessura da casca (mm) 1,40 £ 0,39

Fonte: Elaborado pelos autores (2015).
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Os frutos analisados apresentaram valores médios para os diametros
longitudinal e transversal de 96,90 e 90,65 mm, respectivamente, e massa de
485,50 g. Estes valores sdo maiores aos encontrados na literatura (YAH et al.,
2008; SATO et al., 2014; MENEZES et al., 2015). Este comportamento pode
indicar o grau de maturagdo dos frutos analisados de acordo com Yahet al.
(2008) e Menezes et al. (2015). A parte comestivel dos frutos de pitaya
representa, em média, 78,6% da massa do fruto enquanto a casca

representa, em média, 21,2%.

Para melhor verificagdo da relagdo entre as caracteristicas fisicas
analisadas, os dados obtidos foram submetidos a analise de correlagdo
(coeficiente de Pearson). Abaixo os valores de coeficiente de correlagdo de

Pearson obtidos (Tabela 3).
Tabela 3— Coeficiente de correlagdo entre as caracteristicas fisicas da pitaya

Caracteristicas fisicas

DT DL MT MP MC EC
DT - 0,89* 0,93* 0,90* 0,74* 0,14
DL 0,89* - 0,93* 0,90* 0,78* 0,26
MT 0,93* 0,93* - 0,99* 0,73* 0,18
MP 0,90* 0,90* 0,99* - 0,62 0,14
MC 0,74* 0,78* 0,73* 0,62 - 0,31
EC 0,14 0,26 0,18 0,14 0,31 -

DT: Diametro transversal; DL: Diametro longitudinal; MT: Massa total; MP: Massa
da polpa; MC: Massa da casca; EC: Espessura da casca; *Significativo a p < 0,05.
Fonte: Elaborado pelos autores (2015).

DEFINICAO DA PROPORCAO DE ETANOL, RELACAO SOLIDO-LIQUIDO, TEMPO
E TEMPERATURA DE EXTRACAO

A fim de verificar-se o efeito da extracdo de CFT e betalainas dos
extratos de pitaya com diferentes proporcdes de etanol em solucdo hidro
alcodlica foram testadas as proporgdes de 0, 10, 20 e 80 % de etanol. O etanol
foi escolhido como solvente de extragdo por apresentar menor
potencialidade de risco e periculosidade que os demais solventes
normalmente utilizados em processos de extragao solido-liquido, como a

metanol e a acetona.

Na Figura 1 pode-se notar o efeito da propor¢do de etanol na extragao
de CFT e betalainas da casca de pitaya. Com relagdo ao conteudo de CFT

observou-se que somente a extragdo com dagua pura diferiu

R. bras. Tecnol. Agroindustr., Ponta Grossa, v. 12, n. 1, p. 2556-2577, jan./jun.2018.



2@ETA

significativamente dos demais tratamentos (p < 0,05), apresentando menor

eficiéncia para a extracao do composto.

Figura 1 — Efeito da proporgdo de etanol na extragdo de compostos fendlicos totais
e betalaina da casca de pitaya a temperatura de 40 °C, durante 30 min e relagdo
sélido-liquido de 1:5 (m v'%)

28 4
U///) Betalaina
1 C—J Compostos fenolicos totais % A
24 - A T T
1
: ]
5 20- e
o
=
=)
£ 16
o
S
o 12 1 B
k= a a
)
o c / .
4 /T
0

0 10% 20% 40% 80%

Proporgao de etanol (%)

*Barras de erros representam o desvio padrdo; Letras minusculas e maitsculas
diferentes indicam diferenca significativa para as concentragdes de betalainas e
compostos fendlicos totais, respectivamente.

Fonte: Elaborado pelos autores (2015).

Para a betalaina, observa-se um aumento significativo (p < 0,05) da
extragdo até valores de 20% de etanol. Para valores acima de 20%, observa-
se um decréscimo da concentragdo deste pigmento (p < 0,05). Neste sentido,
as proporgdes de 10 e 20% de etanol foram as mais eficazes para a extragdo
do pigmento. N3do se observou diferenca significativa entre estas proporgées

de etanol (p > 0,05).

A dgua como solvente extrator nao foi muito eficiente na obtenc¢do de
ambos os compostos. Estes resultados estdo de acordo com outros autores,
0s quais sugerem que solventes com alta polaridade, como a &agua, e
solventes com polaridade muito baixa ndo sdo bons extratores (LIU et al.,

2000, CHIRINOS et al., 2006).

Portanto, sugere-se que a betalaina e CFT presentes na casca da pitaya
apresentem propriedades moderadamente polares, sendo necessario a
combinag¢do da 4gua com o etanol para criar um meio moderadamente polar,

favorecendo a extragdo desses compostos, como visto nos resultados acima.
Péagina | 2564
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Segundo Gross (1991) em tecidos que contenham grande quantidade de
agua, a extracdo é mais eficiente com solventes organicos, devido a sua
polaridade. O etanol se liga a dgua através da ligacdo polar OH", devido a uma
elevada forca de atracdo entre as moléculas, promovendo a formacao de
pontes de hidrogénio, o que contribui para a elevada solubilidade do meio,

promovendo uma extracdao mais eficiente.

Para verificar o efeito da relacdo sélido-liquido sob a extracdao de CFT e
betalainas estudou-se trés condi¢des, sendo: 1:5,1:10 e 1:20 (m v!). A Figura
2 apresenta o resultado obtido. De acordo com os mesmos, pode-se verificar
qgue ndo diferenca significativa (p > 0,05) para as trés condi¢des de sélido-

liquido estudadas neste trabalho.

De acordo com Cacace e Mazza (2002) um maior gradiente de
concentracao é formado com o aumento da relagdo sdlido-liquido, gerando
um aumento na taxa de difusdo dos compostos, favorecendo a extracao dos
mesmos. No entanto este efeito ndo pode ser observado para as condicdes
experimentais utilizadas neste trabalho. Como a relacdo solido-liquido 1:5
nao diferiu significativamente das demais (p > 0,05), optou-se por utiliza-la
neste estudo a fim de utilizar a menor quantidade de solvente.

Figura 2 — Efeito da relagdo sélido-liquido na extragdo de compostos fendlicos

totais e betalaina da casca de pitaya em solugdo hidroalcdolica de 10%
(etanol:agua; v:v; mL:mL) e temperatura de 40 °C

281 Betalaina
1 ] Compostos fenolicos totais A
24
T
—_ A T
S 20 T J
o I
o
g 16
2
O 12
g | a 4 a
c T T
8 8 / / /
c
- ]
(&) 4
0

1:5 I 1:10 I 1:20
Relagao solido-liquido (m v")

* Barras de erros representam o desvio padrdo; Letras minusculas e maiusculas
diferentes indicam diferenca significativa (p < 0,05) para as concentracdes de
betalainas e compostos fendlicos totais, respectivamente.

Fonte: Elaborado pelos autores (2015).
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A fim de avaliar-se o comportamento cinético da extracdo de CFT e
betalainas da casca de pitaya realizou-se um ensaio com coletas de amostras
nos tempos de 5, 15, 30, 45, 60, 90 e 120 min, nas temperaturas de 25, 40 e
55 °C, em solucdo hidro alcdolica de 10 % (v v'!) e relac3o sélido-liquido de

1:5 (m v1). Os resultados obtidos estdo expressos nas Tabelas 4 e 5.

Tabela 4—Concentragdo de compostos fendlicos totais em fun¢do do tempo e
temperatura de extragdo em solugdo hidro alcéolica de 10% (v v?!) e relagdo sélido-
liquido de 1:5 (m v?)

Tempo Compostos fendlicos totais (mgEAG/100g)

(min) 25 °C 40 °C 55 °C

5 8,60 + 0,099 8,00 + 0,05¢ 9,10 + 0,15¢
15 8,70 + 0,07¢ 10,60 + 0,09¢ 14,50 + 0,31¢
30 10,72 +1,22¢ 20,30 + 1,85 17,00 + 2,07¢
45 11,60 +0,27¢ 20,30 + 0,05° 20,40 +0,21°
60 18,90 + 0,90° 22,60 +0,42° 27,00 + 1,162
90 20,00 £ 0,91° 35,60 + 2,85° 20,60 + 0,63
120 23,00 + 0,182 31,60 + 2,29° 23,30+ 0,27°

*Valores representados pela média * desvio padrdo; Letras diferentes na mesma
coluna indicam diferencas significativas (p < 0,05).
Fonte: Elaborado pelos autores (2015).

Tabela 5 — Concentragdo de betalaina em fun¢do do tempo e temperatura de
extragdo em soluc3o hidro alcdolica de 10% (%; v v1) e relacdo sélido-liquido de 1:5

(mv?)

Tempo Betalaina (mg/100g)

(min) 25 °C 40 °C 55 °C

5 1,60 + 0,01° 2,70+ 0,01 2,60 + 0,019
15 1,90 + 0,01¢% 3,30 £0,01¢ 3,60 + 0,01
30 2,00 + 0,47% 6,00 +0,21¢ 4,30 +0,58¢
45 2,60 +0,01¢ 5,20 +0,01¢ 5,60 + 0,032
60 4,20 +0,01° 6,10 + 0,01¢ 6,50 + 0,012
90 4,90 +0,01° 8,60 + 0,042 5,30 +0,01°
120 5,90 + 0,012 7,00 + 0,02° 6,20 + 0,01°b

*Valores representados pela média + desvio padrdo; Letras diferentes na mesma
coluna indicam diferencas significativas (p < 0,05).
Fonte: Elaborado pelos autores (2015).

Pode-se observar que tanto para os CFT quanto para a betalaina, um
aumento de temperatura diminui o tempo de extra¢do. Os melhores tempos
de extragdo para as temperaturas de 25, 40 e 55 °, os tempos foram de
respectivamente, 120, 90 e 60 min. Observa-se que para temperaturas acima
de 25 °C, comega haver um efeito de degradag¢do para tempos superiores a

60 (55 °C) e 90 min (40 °C) de extragdo.

Os resultados obtidos no estudo cinético realizado mostram que a

concentracdo dos compostos analisados é maior a medida em que a
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temperaturas promove a quebra de componentes da parede celular da
molécula, fazendo com que os compostos bioativos solubilizem na solucao

extratora, resultando em uma maior concentrag3o.

As maiores concentracdes dos compostos bioativos obtidas nas maiores
temperaturas podem ser explicadas pela lei de Arrhenius, que mostra que a
velocidade de uma reacdo é proporcionalmente dependente da
temperatura. De acordo com Chang e Goldsby (2013), o aumento da
temperatura provoca uma maior agitagdo molecular, o que aumenta a
energia das moléculas e promove mais colisdes entre as mesmas. Quando
isto ocorre, as moléculas possuem energia suficiente para quebrar e formar
novas ligagGes quimicas, as quais irdo resultar na obtencdo do produto
desejado. Ressalta-se apenas que esta temperatura ndo pode aumentar
indefinidamente pois causaria a degradacdo térmica dos compostos

bioativos (POMPEU et al., 2009).

OTIMIZAGAO DA EXTRAGAO DE CFT E BETALAINAS

O efeito das variaveis proporcado de acido cloridrico, temperatura de
extragdo e proporgdo de etanol foram estudadas para otimizar a extragdo de
CFT e betalaina da casca de pitaya. Foram também analisados os parametros
colorimétricos dos extratos obtidos. Os resultados obtidos nos ensaios

experimentais estdo apresentados na Tabela 6.

Tabela 6— Resultados obtidos para o planejamento experimental do tipo 2* para
otimiza¢do da extragdo de compostos fendlicos totais (CFT) e betalainas da casca

de pitaya
Ensaio BET Parametros cromaticos
(mg 100g _1) L* a* b* C*
1 11,41 8,40 34,88 15,15 3,35 15,52 12,47
2 12,62 6,98 34,97 15,45 2,64 15,67 9,70
3 20,76 8,08 35,39 15,45 5,64 16,45 20,04
4 19,89 10,26 33,09 16,72 4,20 17,24 14,09
5 18,57 8,16 33,99 16,65 3,64 17,04 12,32
6 11,62 5,92 35,42 16,15 2,69 16,38 9,46
7 28,97 10,17 38,74 9,70 5,74 11,27 30,61
8 12,87 11,54 33,46 16,69 3,90 17,14 13,15
9 18,01 10,11 34,13 16,38 3,82 16,82 13,12
10 18,38 10,46 34,11 16,43 3,69 16,84 12,65
11 19,22 10,27 33,80 16,75 3,81 17,18 12,80

Fonte: Elaborado pelos autores (2015).
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De acordo com a Tabela 6, a concentracdao de CFT variou de 11,41
(Ensaio 1) a 28,97 mg EAG 100 g de casca de pitaya (Ensaio 7). J4 o teor de
betalaina variou de 5,92 (Ensaio 6) a 11,54 mg 100 g de casca de pitaya
(Ensaio 8).

As Tabelas 7 e 8 apresentam os resultados da andlise de variancia
(ANOVA) para os CFT, betalaina e para os paramétros cromaticos de b* e H®,
respectivamente. Os dados de ANOVA obtidos para as demais coordenadas
ndo foram mostrados pois elas ndao apresentaram efeito significativo

(p > 0,05) nos resultados experimentais.

Tabela 7 — Analise de variancia dos dados experimentais para compostos fendlicos
totais e betalainas

Fonte de Compostos fendlicos totais Betalaina

variagao sQ GL F

X1 64,47 1 22,25% 0,00 1 0,00

X2 99,90 1 34,47% 14,02 1 10,04*

X3 6,75 1 2,33 0,54 1 0,38

X1.X2 15,76 1 5,44 6,50 1 4,65

X1.X3 68,39 1 23,60* 0,33 1 0,24

X2.X3 3,09 1 1,07 2,73 1 1,95

Erro- 11,59 4 5,59 4

puro

Total 269,95 20 29,70 20
*Significativo a p < 0,05; SQ: Soma dos Quadrados; GL: Graus de Liberdade; F: Teste

de Fisher.

Fonte: Elaborado pelos autores (2015).

Tabela 8- Analise de variancia dos dados experimentais para os parametros
cromaticos de b* e H®

Fonte de variacao Coordenadas cromaticas
b*
X1 3,05 1 119,16* 105,41 1 14,69*
X2 6,41* 1 250,32* 143,99 1 20,06*
X3 0,00 1 0,10 10,67 1 1,48
X1.X2 0,33 1 12,81* 39,51 1 5,50
X1.X3 0,05 1 2,00 16,82 1 2,34
X2.X3 0,04 1 1,42 12,55 1 1,75
Erro-puro 0,10 4 28,70 4
Total 9,98 20 357,67 20
*Significativo a p < 0,05; SQ: Soma dos Quadrados; GL: Graus de Liberdade; F: Teste
de Fisher.

Fonte: Elaborado pelos autores (2015).

Através das Tabelas 7 e 8 pode-se observar que a proporcdo de acido
cloridrico foi significativa (p < 0,05) para a concentracdo de CFT e para as

coordenadas cromaticas b* e H°. Isso demonstra que mesmo em baixas
Pégina | 2568
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concentracdes de acido cloridrico é possivel romper a estrutura celular da

casca e aumentar o rendimento em compostos bioativos.

Ainda, observa-se que a interacdo das varidveis concentracdo de acido
e proporcao de etanol foi significativa (p < 0,05) para a concentracdo de CFT.
Em relagdo a temperatura, nota-se efeito significativo (p < 0,05) para todas
as respostas avaliadas neste estudo, demostrando ser a variavel mais
importante para a extracao sdlido-liquido de compostos bioativos da casca

de pitaya.

Os dados experimentais obtidos (Tabela 6) foram submetidos a andlise
de regressdao dos modelos de propostos. Na Tabela 9 apresenta-se os
coeficientes de regressdo para os CFT, betalaina e pardmetros cromaticos b*
e H°. Os demais parametros cromaticos ndo apresentaram efeito significativo

(p > 0,05) e por esse motivo ndo foram apresentados.

Tabela 9- Coeficientes de regressao para os modelos construidos para as varidveis
de resposta concentracdo de compostos fendlicos totais, betalaina e parametros
cromdticos de b* e H®

Coeficiente Compostos Betalaina b*
de regressao fendlicos
totais

Bo 17,48* 9,12* 3,92* 14,58*
68: -2,84%* -0,01 -0,62* -3,63*
8 3,53* 1,32% 0,90* 4,24*
83 0,92 0,26 0,02 1,15
B12 -1,40 0,90 -0,20* -2,22
B13 -2,92%* -0,20 -0,08 -1,45
823 -0,62 0,58 -0,07 1,25
R? 0,96 0,81 0,98 0,92

*Significativo a p < 0,05; R?: coeficiente de determinag3o.
Fonte: Elaborado pelos autores (2015).

Na Tabela 9 observa-se que a temperatura apresentou efeito linear
positivo na concentragado de compostos bioativos (p < 0,05), indicando que o
aumento dessa varidvel provoca o aumento linear desses teores. Quanto a
concentracdo de 4cido cloridrico, observou-se efeito linear negativo na
concentragdo de compostos fendlicos totais (p < 0,05), mostrando que
quando ha uma diminui¢do da concentragdo de acido cloridrico, ocorre um
aumento linear deste conteudo. A intera¢do dos fatores concentra¢do de
acido e propor¢cdo de etanol foram significativos na concentragdo de
compostos fendlicos totais (p < 0,05), apresentando efeito linear negativo

sobre essa resposta. Os resultados obtidos sugerem que proporgdes de
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etanol mais baixas associadas a menores concentragdes de acido, aumentam

o teor de CFT.

Em relacdo aos parametros cromaticos, pode-se observar que a
concentracdo de acido apresentou efeito linear negativo para os valores de
b* e H° (p < 0,05), indicando que pequenas concentracGes de acido na
extragdo provocam o aumento do valor de seus valores, ou seja, uma

tendéncia a coloragao amarelo.

De acordo com os dados da Tabela 9, a temperatura exerceu efeito
linear positivo nos valores de b* e H°, mostrando que quando a extragdo
ocorre em baixas temperaturas os seus valores aumentam, provocando o
mesmo efeito de coloracdo mencionado anteriormente. Ainda, a interagdo
entre concentracdo de acido e temperatura foi significativa (p < 0,05) para os
valores de L* e b* apresentando efeito linear negativo, indicando que
menores proporc¢des de acido associados a temperaturas baixas levam ao
aumento desses valores. O aumento da coordenada b* evidencia a tendéncia
a cor amarela, provocando o aumento da luminosidade (L*) indicando uma

possivel degradacao da cor caracteristica da pitaya.

Para melhor interpretagdo dos resultados, sdo apresentados
graficamente os dados referentes as concentra¢des dos compostos bioativos

(CFT e betalainas) e dos parametros cromaticos (b* e H°).

De acordo com os resultados obtidos no planejamento, observou-se que
a melhor condicdo para a extracdo de betalaina é obtida quando utiliza-se a
concentracao de 0,05% de acido cloridrico, temperatura de 55 °C e 20 % de
etanol, obtendo-se 11,54 mg 100 g! de casca de pitaya. Valores estes
proximos aos encontrados por Wu et al. (2006), que apresentou 13,8 mg 100
gl de casca de pitaya fresca (H. polyrhizus). Os valores obtidos neste estudo
foram superiores aos valores encontrado por Tang e Norziah (2007) em casca
de H. polyrhizus, que observaram 6,7 mg 100 g de casca, utilizando metanol
80% como solvente, observando-se que o etanol é mais eficiente que o

metanol na extragdo do pigmento.
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Figura 3 — Superficie de resposta dos compostos fendlicos totais (a),
betalaina (b) e parametros cromaticos b* (c) e H° (d) extraidos da casca de pitaya
(H. polyrhizus) em fungdo da temperatura e da proporgao de acido cloridrico
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Fonte: Elaborado pelos autores (2015).

Em relagdo ao teor de CFT, verificou-se que a melhor condi¢do foi obtida
ao utilizar 0% de acido cloridrico, 55 °C e 20% de etanol, obtendo-se uma
concentracdo de 28,97 mg EAG 100 g* de casca. Tal valor foi superior ao

encontrado por Wu et al. (2006), o qual obteve 25,4 mg EAG 100 g de casca

de H. polyrhizus, utilizando como solvente acetona 80%.

CORRELACAO ENTRE AS MEDIDAS ESPECTROFOTOMETRICAS E OS
PARAMETROS DE COR DOS EXTRATOS DE PITAYA

Para verificar a correlagdo entre os CFT, betalainas e os parametros de
sgina | 2571 cor (L*, a*, b* C* e H°), aplicou-se o teste de correlacdo de Pearson (r). Os
agina
coeficientes obtidos estdo apresentados na Tabela 10. De acordo com Cohen
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(1988), os valores de r podem indicar uma correlacdo fraca (r = 0,10 a 0,29),

média (r = 0,30 a 0,49) ou forte (r 20,50 a 1,00).

Tabela 10—Coeficientes de correlagdo (r) entre os compostos fendlicos totais,
betalaina e os parametros cromaticos de extratos obtidos da casca de pitaya (H.

polyrhizus)
CFT Betalaina L* a* b* c* H°

CFT - 0,49* -0,21 0,19 -0,11 0,13 -0,25
Betalaina 0,49* - -0,31* 0,51* -0,67* 0,35* -0,68*

L* -0,21 -0,31* - -0,46* 0,16 -0,43* 0,37*

a* 0,19 0,51* -0,46* - -0,38* 0,97* -0,82*

b* -0,11 -0,67* 0,16 -0,38* - -0,14 0,79*

c* 0,13 0,35* -0,43* 0,97* -0,14 - -0,64*

H° -0,25 -0,68* 0,38* -0,82* 0,79* -0,64* -

*Significativo a p < 0,05; CFT: compostos fendlicos totais.
Fonte: Elaborado pelos autores (2015).

De acordo com a Tabela 10, verifica-se que os coeficientes de correlacdo
obtidos foram significativos entre a betalaina e os demais parametros (CFT e
parametros de cor) (p < 0,05), mostrando forte correlagdo positiva somente
entre betalainas e a coordenada a*, apresentando r = 0,51. Isto indica que
altas concentragdes de betalaina sdo acompanhadas de altos valores de a*,
tendendo a predominancia da coloragdo vermelha. Nota-se também uma
forte correlagdo negativa entre as betalainas e os parametros b* (r=-0,67) e

H° (r =-0,68), mostrando que as varidveis sdo inversamente proporcionais.

Quanto aos CFT, a Tabela 10 mostra que ha uma fraca ou nenhuma
correlacdo significativa entre os mesmos e os parametros de cor (p > 0,05),
indicando que nao é possivel prever o comportamento das concentragdes

destes compostos através de resultados obtidos por andlises colorimétricas.

Quanto a relagdo entre betalaina e os CFT, o valor do coeficiente obtido
(r = 0,49) mostra que ha uma correlacdo média entre estas duas variaveis.
Isto indica que a betalaina é um composto que exerce um efeito moderado

no teor de CFT na casca da pitaya.

Entre os parametros colorimétricos, observa-se que L* apresentou
correlagdo média com a*, C* e H° e nenhuma correlagdao com b*. Quanto ao
a*, nota-se forte correlagdo com C* e H°, sendo a* e C* proporcionaise a* e
H°inversamente proporcionais entre si. Também verifica-se forte correlagdo

positiva entre H° e b* e negativa entre H° e C*. Tais valores também
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apresentaram relagdo significativa (p < 0,05). Com base na Tabela 10,
destaca-se a relacdo entreo C*e a* (r=0,97) e C* e b* (r =-0,14), pois sabe-
se que o croma é calculado a partir das coordenadas a* e b* sendo
proporcionais entre si, porém os coeficientes obtidos mostram forte
correlacdo positiva de C* com a* e nenhuma relagdo com b*. Isto pode ser

explicado pela pouca variagdo de b* nos extratos obtidos.

CONCLUSAO

A casca da pitaya constitui cerca de 21% do fruto. Das trés varidveis
analisadas no presente estudo, a temperatura foi a que afetou de forma mais
intensa a extracdo de betalainas e dos compostos fendlicos totais. Neste
estudo verificou-se que as condi¢Ges 6timas para extracdo da betalaina e dos
CFT foram, respectivamente: 0,05% de acido cloridrico, temperatura de 55 °C
e proporgao de etanol de 20% e 55 °C, propor¢do de etanol de 20% e sem a

presenca de acido cloridrico.

As andlises de correlacdo entre as medidas espectrométricas e os
parametros de cor, mostraram que os compostos fendlicos totais nao
apresentaram correlagdo significativa com os parametros de cor, enquanto
que os teores de betalaina relagdo linear positiva com a* e negativa com b*
e H°, indicando que é possivel prever o grau de concentragdo de pigmento

pelos valores observados nos parametros colorimétricos.

Assim, a utilizacdo a casca da pitayapela industria de alimentos
constitui-se de uma opgao para o aproveitamento do residuo pois mostrou-

se uma fonte de corante naturais.
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Optimization of solid-liquid extraction of
bioactive compounds from peel of pitaya
(Hylocereus polyrhizus)

ABSTRACT

The fruits of Hylocereus polyrhizus, also named pitaya or dragon fruit, is an exotic
and attractive fruit due to its sensory characteristics, appearance and color. These
fruits are purple, red colored. This color is due to the presence of pigments named
betalains. Betalains and other phenolic compounds contribute to its antioxidant
capacity. The skin and exocarp of pitaya represents approximately 20% of the fruit
weight. When pitaya fruits are processed a high amount of residues are produced.
However, the residue could be used as a rich source of natural pigments. Thus, this
study shows the viability of solid-liquid extraction of phenolic compounds and
betalains from pitaya peel (H. polyrhizus) using linear full factorial design 2*. It was
used as independent variables the proportion of hydrochloric acid (%), temperature
(° C) and ethanol proportion (%). The experimental data were fitted to a first order
linear model to describe the response variables (concentration of total phenolics and
betalains). The results indicated that the concentration of hydrochloric acid, the
temperature and the interaction between the first and the proportion of ethanol
presented significant effects on total phenolics content (p < 0,05). For the
concentration of betalains only the temperature had a significant effect (p < 0,05).
The proposed models presented R? > 0.81.

Keywords:Hylocereus polyrhizus. Solid-liquid extraction. Total phenolic compounds.
Betalains.
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