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RESUMO 
 

 
A reciclagem de resíduos é uma necessidade ambiental e econômica para a indústria 
de sucos. Uma alternativa para resolver esse problema seria a extração de 
antioxidantes que são substâncias que podem diminuir ou prevenir a oxidação de 
moléculas, sistemas biológicos e alimentos. Nesse estudo foi avaliado o efeito de 
diferentes solventes extratores sobre a atividade antioxidante do extrato da mistura de 
cascas e sementes de maracujá provenientes do descarte da indústria de polpa de 
sucos. Os extratos foram preparados utilizando os solventes etanol, isopropanol, 
acetato de etila e suas misturas binárias e ternárias, conforme a metodologia de 
planejamento experimental para misturas. Foram feitas análises para determinação 
da atividade antioxidante utilizando os métodos DPPH, FRAP, avaliado o teor de 
compostos fenólicos e flavonoides. Com o resultado obtido dessas análises concluiu-
se que a maior quantidade de antioxidante estava presente no extrato com a mistura 
de acetato de etila + etanol, sendo que apenas na análise do FRAP a mistura com 
maior atividade antioxidante foi aquela obtida com acetato de etila + etanol + 
isopropanol. Posteriormente, foi determinada a composição de solvente extrator que 
apresentou os melhores valores para a atividade antioxidante (função desejabilidade), 
e os ensaios foram repetidos. Observou-se que com o extrato otimizado, os resultados 
da análise de DPPH presentaram resultados superiores ao esperado, para o FRAP e 
os fenólicos totais o resultado foi muito próximo do predito; o resultado obtido para 
flavonoides foi mais alto do que esperado. O extrato otimizado foi testado também em 
óleo de soja, através do tempo de indução oxidativo (OIT), visando determinar o nível 
de estabilidade térmica da mistura para que se pudesse avaliar o seu período de 
preservação. Sendo que nessas análises o extrato otimizado de maracujá mostrou-se 
competitivo em relação a solução de BHT, que é um antioxidante artificial. Na análise 
por FTIR, os dados resultantes para os grupos funcionais identificados demonstram 
boa similaridade entre o óleo com BHT e o óleo com os extratos de maracujá. Na 
cromatografia líquida de alta eficiência a concentração de ácido p-cumárico foi maior 
em relação aos outros compostos presentes no extrato. 

 

 Palavras – Chave: Otimização; conservação; ácido p-cumárico; tempo de indução 

oxidativo; cromatografia líquida de alta eficiência.  



ABSTRACT 
 

 
The recycling of residues is an environmental and economic need for the juice industry, 
one alternative to solve this problem would be the antioxidants extraction. Antioxidants 
are substances that can decrease or prevent the oxidation of molecules, biological 
systems, and foods. In this study it was evaluated the effect of different solvents 
extractors under activity of antioxidants discards of the juice pulp industry. The extracts 
were prepared using the solvents ethanol, isopropanol, ethyl acetate and their binary 
and ternary mixtures, according to the methodology of experimental planning for 
mixtures. Analyses were made using the DPPH, FRAP methods to determinate the 
antioxidant activity and evaluated the percentage of phenolic and flavonoid 
compounds. With the obtained results from the analysis, it was concluded that the most 
antioxidant amount was on the extract with the mixture of ethyl acetate + ethanol, 
whereas in the ethyl acetate + ethanol + isopropanol mixture had the higher result in 
the FRAP analysis. Afterwards, it was determinate the composition of extractor solvent 
that showed the best antioxidant activity (desirable function), and the assay were 
repeated). It was observed that with the optimized extract the DPPH result was higher 
than expected, for FRAP and total phenolics the result was extremely close to the 
foretold value; The obtained result from the flavonoids was higher than expected. The 
optimized extract was also tested in soy oil, through oxidative induction time (OIT), 
aiming to determinate the level of thermal stability of the mixture so that it was possible 
to evaluate its preservation period. In this analysis the passionfruit optimized extract 
showed to be competitive with the BHT solution, which is an artificial antioxidant. In the 
FTIR analysis, the resulting data for the identified functional groups demonstrate good 
similarity between the oil with BHT and the oil with passion fruit extracts. In high 
performance liquid chromatography, the concentration of p-cumaric acid was higher 
when compared with others compounds present in the extract. 

 

Keywords:  Optimization; conservation; p-cumaric acid; oxidative induction time; 

high performance liquid chromatography. 
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1 INTRODUÇÃO 

 

A quantidade de indústrias de um país afeta o seu crescimento, o que 

consequentemente resulta na produção ou captação de matérias primas que gerarão 

produtos para o seu desenvolvimento econômico e para o progresso social e 

tecnológico, trazendo assim conforto e benefícios para a vida moderna (Marques, 

2012). 

Cada vez mais o meio ambiente sofre as consequências das indústrias que, 

através das ações de marketing, estimulam o maior consumo de seus produtos pela 

população em geral, utilizando recursos renováveis ou não, mas gerando milhões de 

toneladas de resíduos sólidos. 

Resíduos sólidos são resíduos nos estados sólido e semissólido, provenientes 

de origem industrial, doméstica, hospitalar, comercial, agrícola, de serviços e de 

varrição (ABNT 10.0004, 2004). Assim, procurarmos alternativas ambientais para o 

reaproveitamento de resíduos, é essencial para a qualidade de vida e sustentabilidade 

ambiental das cidades. 

Com o passar dos anos tem aumentado o número de indústrias de polpas de 

suco, isso pode ser devido ao valor nutricional das frutas, por elas possuírem 

carboidratos, minerais, fibras, entre outros componentes nutricionais. 

Algumas frutas possuem um alto teor de vitamina C, contendo também 

compostos com ação antioxidante como carotenoides e flavonoides. Os compostos 

com ação antioxidante possuem importantes funções para a saúde humana, atuando 

como sequestrantes de radicais livres e antioxidantes, que ajudam a reduzir 

enfermidades como doenças cardiovasculares e câncer (Aguiar, 2001). Segundo 

Martinez et al. (2012), apenas a polpa das frutas é consumida pela maioria da 

população, sendo descartadas grandes quantidades de cascas e sementes, 

promovendo um acúmulo de materiais orgânicos e gerando problemas ambientais, 

sociais, entre outros. 

Entre as frutas mais consumidas no Brasil está o maracujá (Ferrari; Colussi; 

Ayub, 2004). O maracujá é uma fruta de clima tropical e o seu cultivo está em franca 

expansão para consumo in natura ou para a produção de sucos. O cultivo de maracujá 

gera empregos no campo, nas agroindústrias e nas cidades. O Brasil é o maior 

produtor e consumidor mundial de maracujá, produzindo aproximadamente 1 milhão 
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de toneladas/ano (Embrapa, 2019). O mais cultivado e comercializado é o maracujá-

azedo. Cerca de 40 % da produção de maracujá destina-se à indústria de suco e de 

polpa, e 70 % da fruta processada vira resíduo na forma de bagaço, casca e semente 

(Faleiro; Junqueira, 2016). 

As cascas e sementes resultantes do processamento de frutas para a produção 

de sucos acarretam problemas à indústria, uma vez que o volume de resíduos gerados 

representa inúmeras toneladas. Esses resíduos, designados de resíduos sólidos, 

diferenciam-se do termo lixo. Enquanto este último não possui nenhum tipo de valor, 

os resíduos sólidos possuem valor econômico agregado, por possibilitarem 

reaproveitamento no próprio processo produtivo. As cascas e sementes das frutas 

possuem maior atividade antioxidante que as respectivas polpas (Ajila et al, 2007). 

Além disso, para o meio ambiente é importante a utilização integral da planta. 

O estudo das propriedades farmacológicas de plantas tem despertado 

interesse da comunidade científica. A avaliação da presença de compostos com 

atividade antioxidante em plantas, tem sido o foco de muitos estudos (Nicíforovic et 

al, 2010). A determinação da quantidade de antioxidante em produtos naturais é 

importante para a utilização nas indústrias alimentícias, farmacêuticas e de 

cosméticos. Nessas indústrias os antioxidantes podem ser utilizados como 

conservantes naturais, contribuindo para se obter efeitos favoráveis relacionados a 

prevenção e controle de doenças associadas às reações de oxidação, como por 

exemplo asma, acidente vascular cerebral (AVC), Alzheimer, Parkinson, esclerose 

múltipla, diabetes melito tipo II, entre outras (Vieira; Carrijo, 2013). 

A oxidação lipídica provoca o surgimento de odores e sabores desagradáveis 

nos alimentos. Com a finalidade de inibir ou retardar a oxidação lipídica de óleos, 

gorduras e alimentos gordurosos, são empregados compostos químicos conhecidos 

como antioxidantes (Ramalho et al, 2005). Porém, alguns antioxidantes utilizados em 

indústrias apresentam resultados pouco efetivos com o uso em temperatura de fritura 

(Choe e Min, 2007), além disso os antioxidantes sintéticos utilizados pela indústria 

alimentícia podem apresentar efeito carcinogênico a longo prazo (Filho; Jardini, 2007). 

Nesse trabalho foi avaliado o efeito antioxidante do resíduo de maracujá, 

proveniente da indústria de fabricação de polpa para suco, utilizando solventes 

extratores (próticos e apróticos) e suas misturas. Para isso foi desenvolvido um 

planejamento experimental de misturas para a extração de antioxidantes do resíduo 

de maracujá utilizando como solventes etanol, isopropanol e acetato de etila. Foi 
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determinado a atividade antioxidante pelos métodos DPPH (radical livre 2,2- difenil-1-

picril-hidrazila), FRAP (complexo férrico 2,4,6-tripiridil-1,3,5-triazina ([Fe3+(TPTZ2]3+)) 

e teor de compostos fenólicos e flavonoides nos resíduos da produção do suco de 

maracujá. Com a aplicação da metodologia de planejamento fatorial e da função de 

desejabilidade foi determinada a composição do solvente extrator com a maior 

atividade antioxidante e os maiores teores de flavonoides e compostos fenólicos. O 

extrato obtido a partir da composição selecionada foi adicionado ao óleo de soja e 

submetido a realização de ensaios termo oxidativos, para avaliar o desempenho deste 

extrato, em comparação com antioxidantes convencionais empregados na 

conservação do óleo de soja. 

Sendo assim, este estudo apresenta uma alternativa para melhorar a 

preservação do meio ambiente, para a reciclagem de resíduos da indústria de sucos, 

para aumentar captação de recursos financeiros para a indústria, além de pesquisar 

uma possível substituição de conservantes artificiais por naturais que poderão ser 

utilizados em alimentos. 
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2 OBJETIVO GERAL 

 

Avaliar o efeito de diferentes solventes extratores sobre a atividade antioxidante 

do extrato obtido a partir da mistura de cascas e sementes de maracujá e estudar a 

sua aplicação na conservação de óleo de soja processado.  

 

2.1 Objetivos Específicos 

 

- Preparar extratos do resíduo do processamento de maracujá utilizando os 

solventes etanol, isopropanol, acetato de etila e suas misturas binárias e ternárias, 

conforme a metodologia de planejamento experimental para misturas. 

 

- Determinar a atividade antioxidante nos extratos de casca e sementes de 

maracujá pelos métodos DPPH e FRAP e avaliar o teor de compostos fenólicos e 

flavonoides. 

 

- Avaliar os resultados obtidos por meio da realização da análise estatística e 

verificar a adequação dos modelos e sua capacidade preditiva. 

 

- Determinar a composição do solvente extrator que resulta na maximização da 

atividade antioxidante, bem como do teor de composto fenólicos e flavonoides.  

 

- Avaliar o efeito da adição do extrato otimizado em óleo de soja, submetido a 

ensaio termo oxidativo. 

 

- Determinar a composição de antioxidantes por cromatografia líquida de alta 

eficiência (CLAE). 
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3 JUSTIFICATIVA 

 

As indústrias de alimentos, principalmente as de sucos, descartam grande 

quantidade de substratos, como bagaço, casca e sementes de frutas. Estes descartes 

quando liberados no meio ambiente podem causar prejuízos ambientais. As indústrias 

de polpa de sucos produzem aproximadamente 40 % de lixo orgânico dos resíduos 

gerados na produção (Nascimento; Filho; Franco, 2015). 

A produção brasileira de maracujá em 2018 foi de 602.651 toneladas (IBGE, 

2019), gerando uma quantidade enorme de resíduos, que vem sendo pouco utilizados 

pela indústria ou ainda não tendo nenhum aproveitamento. Entretanto, os resíduos do 

processamento da polpa de maracujá apresentam diversos nutrientes e antioxidantes 

que podem ser utilizados como aditivos na produção de alimentos e muito 

provavelmente na sua conservação (Cui et al., 2010; Moraes; Cola,2006; Park et al., 

2010). 

O retardamento das reações oxidativas por certos compostos foi primeiramente 

registrado por Berthollet, em 1797, e depois esclarecido por Davy, em 1817 

(Bailey,1996). Com o propósito de ampliar o tempo de conservação dos alimentos, a 

indústria tem utilizado principalmente antioxidantes sintéticos, como o butil-

hidroxitolueno (BHT), butil-hidroxianisol (BHA), terc-butilhidroquinona (TBHQ) e galato 

de propila (PG). Contudo, estudos realizados com estes antioxidantes têm mostrado 

efeitos desfavoráveis ao organismo que podem resultar em danos hepáticos e 

neoplasias (Grice, 1998; Witschi,1986). Por esse motivo o estudo de antioxidantes de 

fontes naturais se torna relevante e necessário, principalmente na área de alimentos. 

O uso de óleos vegetais no preparo de alimentos fritos promove várias 

alterações no óleo que incluem a hidrólise de triacilgliceróis, a oxidação de ácidos 

graxos seguido da formação álcoois, aldeídos, cetonas, hidrocarbonetos e epóxidos, 

entre outros compostos. Dessa forma é preciso encontrar alternativas para minimizar 

a oxidação dos óleos vegetais durante o preparo de alimentos fritos, diminuindo 

consequentemente, a absorção de compostos provenientes da degradação do óleo 

pelo alimento (Warner, 1997).  

Os resíduos do processamento da polpa de maracujá podem possuir uma 

atividade antioxidante considerável, que poderão ser utilizados em alimentos, sendo 

necessário investigar o efeito do solvente extrator, incluindo misturas binárias e 
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ternárias desses solventes, sobre o aumento ou diminuição da atividade antioxidante 

dos extratos, para que se possa garantir a segurança da utilização em alimentos.     

Este estudo visa determinar a composição de um solvente extrator que aplicado 

em óleo de soja apresente atividade antioxidante, visando avaliar o seu efeito na 

preservação deste óleo, e possibilitar o desenvolvimento de uma alternativa para o 

aproveitamento do resíduo do processamento do maracujá descartado pela indústria 

de sucos, gerando valor econômico para a empresa e diminuindo a quantidade de 

resíduos produzidos. 
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4 REFERENCIAL TEÓRICO 

 

4.1 Maracujá 

 

O maracujazeiro pertence à classe Magnoliopsida, à ordem Malpighiales, à 

família Passifloraceae e ao gênero Passiflora (Schotsmans; Fischer, 2011). O gênero 

Passiflora possui cerca de 120 espécies nativas no Brasil (Bernacci, 2003). As 

espécies Passiflora edulis e Passiflora alata são as que mais se destacam. O maracujá 

amarelo (Passiflora edulis Sims f. flavicarpa Deg) é o mais cultivado no Brasil, devido 

a qualidade dos frutos, por adaptar-se facilmente ao meio ambiente, pelo maior 

rendimento de polpa para fabricação de sucos, e pela elevada acidez o que permite 

flexibilidade na adição de açúcar (Ital, 1980; Gonçalves; Rosato, 2000; Meletti; 

Brückner, 2001). 

O maracujá (Figura 1) é composto de endocarpo ou polpa, sementes e casca. 

A casca é composta pelo epicarpo (parte colorida) e mesocarpo (parte esbranquiçada) 

(Monteiro et al, 2010; Reolon, 2008), sendo que a maior contribuição para a massa do 

fruto vem do epicarpo e endocarpo. O maracujá também é uma importante fonte de 

vitaminas, minerais e fibras para a alimentação humana e de animais (Ajila et al, 

2007). 

 

Figura 1 – Cascas, bagaço e sementes de maracujá, embalados a vácuo 
 

 

Fonte: Autora, 2022 
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A América do Sul concentra a produção mundial de maracujá amarelo e o Brasil 

é o maior produtor. Na safra 2013/2014, o cultivo de maracujá no Brasil chegou a 41,5 

mil ha, com a produção de cerca de 510 mil t e 12,3 t/ha (IBGE, 2016). Em 2016, foram 

produzidas cerca 1 milhão de toneladas de maracujá (Faleiro; Junqueira, 2016), e em 

2018 a produção foi de 602.651 t (IBGE,2019). Segundo Bhat; Palyath, (2015), o 

maracujá possui três grandes vertentes de utilização: o consumo in natura, o 

processamento industrial e aplicações farmacêuticas. 

Em torno de 40 % da produção brasileira de maracujá é utilizada pela indústria 

de suco e polpa, durante o processamento da fruta, e a maior parte é transformada 

em resíduo e descartada na forma de bagaço, casca e semente (Faleiro; Junqueira, 

2016). A casca do maracujá é fonte de pectina de baixa metoxilação, o que a torna 

útil para a produção de doces dietéticos e geléias, pois não é necessário adicionar 

açúcar durante o processamento, para a formação de gel (Ribeiro; Seravalli, 2007). 

Segundo Ferrari et al (2004), depois de fazerem um estudo caracterizando o 

melhor aproveitamento de sementes que restavam do processamento do suco de 

maracujá, foi verificado que as cascas e sementes são em grande parte descartadas. 

Como são descartadas toneladas desse material, ele torna-se interessante 

econômica, científica e tecnologicamente. 

 

4.2 Compostos com Atividade Antioxidante 

 

Devido à preocupação para a manutenção da saúde e prevenção de doenças, 

tem crescido a procura por compostos naturais com atividade antioxidante, pois estes 

compostos mantem as propriedades organolépticas e químicas dos alimentos 

(Boroski et al, 2015). 

Nas últimas décadas vários estudos vêm demonstrando que as frutas são ricas 

em vários nutrientes e compostos antioxidantes, e que esses compostos se 

concentram em sua maioria nas cascas e sementes (Abrahão et al., 2010). 

Antioxidantes são definidos como substâncias que atrasam ou inibem a 

oxidação de um substrato de maneira eficaz, e em baixas concentrações quando 

comparado a um substrato oxidável (Bianchi; Antunes, 1999; Rodrigues et al, 2003; 

Shami; Moreira, 2004). Compostos antioxidantes contém pelo menos uma hidroxila e 

quase sempre apresentam estrutura química aromática, podendo ser sintéticos (BHA, 

BHT, TBHQ e PG), como os que são amplamente utilizados pela indústria de 
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alimentos, ou naturais (organossulfatos, compostos fenólicos e terpenos) (Fennema, 

1993; Brenna; Pagliarini, 2001; Zheng; Wang, 2001). A Figura 2 e a figura 3 mostram 

um exemplo da estrutura de um composto antioxidante sintético e de um natural, 

respectivamente. 

 

Figura 2 - Estrutura do Butilhidroxitolueno 
 

 
Fonte: http://www.thecosmeticchemist.com/, 2023 

 
 

Figura 3 - Estrutura de terpeno 
 

 
Fonte: FOGAÇA, J.R.V., 2013 

 
 

O sistema de defesa antioxidante é formado por compostos enzimáticos e não-

enzimáticos, presentes tanto no organismo quanto nos alimentos (Moreira; Shami, 

2004). No processo de estresse oxidativo, o oxigênio pode formar radicais livres como 

peróxido, hidroxila, peróxido de hidrogênio e peróxidos lipídicos. Embora os radicais 

livres apresentem importância nos processos biológicos e as enzimas antioxidantes 

estejam associadas a diminuição dos danos oxidativos, o acúmulo de radicais livres 

pode favorecer o desenvolvimento de doenças relacionadas ao estresse oxidativo 

(Peuchant et al., 2004; Chand et al., 2017). 

Nos alimentos, o desenvolvimento de sabores e odores desagradáveis, a 

integridade e a segurança de alimentos, tem como responsável a oxidação lipídica 

(Kubow,1993, Silva, et al,1999). Por outro lado, o uso de antioxidantes possibilita 

http://www.thecosmeticchemist.com/


20 
 

 

manter a qualidade nutricional e restringir a formação de produtos tóxicos, 

aumentando o tempo de vida em prateleira dos alimentos (Ramalho; Jorge, 2005). As 

propriedades a serem consideradas na escolha de antioxidantes são: eficácia em 

baixas concentrações, compatibilidade com o alimento, ausência de alterações na cor, 

no odor e sabor, fácil aplicação, estabilidade no armazenamento e não serem tóxicos 

(Bailey,1996).  

O maracujá possui compostos fenólicos que apresentam bons resultados de 

atividade antioxidante (Santos et al, 2014), o que tem contribuído para aumentar o 

interesse no desenvolvimento de novas aplicações da Passiflora edulis (Silva et al, 

2013).  

 

4.3 Avaliação da Atividade Antioxidante 

 

4.3.1 Fenólicos Totais 

 

Compostos fenólicos (Figura 4) são o maior grupo de antioxidantes na natureza 

e junto com os carotenoides estão presentes em grande quantidade nos vegetais 

(Boroski et al., 2015). 

Os constituintes fenólicos dos extratos naturais também são responsáveis pela 

atividade antioxidante (Houlihan et al,1984; Nakatani; Inatani,1984). Estes compostos 

apresentam em sua estrutura um anel aromático e uma ou mais hidroxilas (Figura 4), 

e são agrupados em flavonóides (antocianinas, flavonas, isoflavonas, catequinas e 

proantocianidinas), e não flavonóides (resveratrol, ácido elágico, ácido clorogênico) 

(Chitarra, 2005). 

 

Figura 4 - Estrutura do fenol 
 

  
Fonte: https:www.sigmaaldrich.com/, 2023 
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Os compostos fenólicos podem doar um átomo de hidrogênio ou um elétron 

para radicais livres, como os radicais superóxidos e hidroxila (Cao et al., 1997; Silva 

et al, 1991). Para a sua determinação é bastante utilizado o método de Folin-Ciocalteu, 

que é baseado na reação do tungstato de sódio e molibdato de sódio, em meio de 

ácido clorídrico concentrado e ácido fosfórico (Figura 5). Quando em presença de 

compostos fenólicos, que são espécies redutoras, ocorre a diminuição do número de 

oxidação dos átomos de tungstênio e molibdênio, formando complexos de molibdênio-

tungstênio, que desenvolvem uma coloração azul, cuja intensidade é proporcional ao 

número de hidroxilas presentes nos compostos fenólicos, que podem ser oxidadas 

(Figura 5). A reação é acompanhada em espectrofotômetro a 725 nm (Boroski et al, 

2015). 

 

Figura 5 - Reação de redução do molibdênio, componente do reagente de Folin-
Ciocalteau, pelo ácido gálico, padrão utilizado na determinação de fenóis totais 

 

 
Fonte: OLIVEIRA e colaboradores, 2009. 

 
 

Compostos fenólicos podem suprimir a peroxidação lipídica por reciclar outros 

antioxidantes, podem atuar no sequestro de espécies reativas e evitar a formação de 

radicais livres se ligando a metais pró oxidativos (Walter; Marchesan, 2011). O teor de 

compostos fenólicos é geralmente expresso em termos da quantidade de um 

composto fenólico de referência, sendo bastante utilizado o ácido gálico (Figura 6). 
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Figura 6 – Estrutura do ácido gálico 
 

MPRSA NÃO VERIFICADA 

Fonte: https://quimicafacil.net, 2023 
 
 

 

4.3.2 Flavonoides 

 

A maior classe de compostos fenólicos em plantas são os flavonoides 

(Marchesan, 2011). Estão presentes em frutas e hortaliças, e estão entre os grupos 

fenólicos bioativos mais importantes dentre os produtos de origem natural (Ramos, 

2007). A formação dos flavonoides é acelerada pela luz (Jacques, 2009). 

Os flavonoides (Figura 7) possuem na estrutura dois anéis aromáticos unidos 

por cadeias de três átomos de carbono. De acordo com o meio que ocorre a reação e 

a posição dos fenóis esses compostos apresentam propriedades antioxidantes 

(Stoclet; Schini-Kerth, 2011). A ação antioxidante apresentada pelos flavonoides 

acontece devido a sua capacidade de sequestrar radicais livres e quelar íons 

metálicos (Vinayagam; Xu, 2015). Flavonoides protegem os tecidos das reações 

provocadas por radicais livres e da peroxidação lipídica, doando átomos de hidrogênio 

(Kumar; Pandey, 20013). 

 

Figura 7 - Estruturas de um flavonoide 
 

 
Fonte: Cammack R, 2006 

 

https://quimicafacil.net/
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A reação de complexação com o metal alumínio é a base para os métodos de 

sua determinação, que tem a absorção medida em 425 nm no espectrofotômetro. 

Nesse ensaio são importantes o pH, o solvente e a disponibilidade do grupo ligante 

(Papoti et al, 2011). O teor de flavonoides é geralmente expresso em termos da 

quantidade de um composto de referência, sendo bastante utilizado a quercetina 

(Figura 8). 

 

Figura 8 – Quercetina 
 

 
Fonte: https://uniiquim.iquimica.unam.mx/, 2023 

 
 

4.3.3 DPPH 

 

O 2,2-difenil-1-picrilhidrazila (DPPH) é um reagente para medir o potencial de 

eliminação de radicais ou doações do hidrogênio dos antioxidantes (Blois,1958). 

Devido a sua viabilidade experimental, alta estabilidade e baixo custo, é utilizado para 

avaliar a capacidade antioxidante de produtos químicos em alimentos (Han et al, 2017; 

Yeo; ShahidI, 2019). 

A captura do DPPH tem sido um método muito utilizado em amostras de frutas, 

porque é de alta sensibilidade e de fácil aplicação (Boroski et al.,2015). O DPPH 

(Figura 9) é um radical livre que possui na estrutura dois anéis aromáticos, e um anel 

aromático de seis membros ligado a três grupos nitro e uma hidrazina, onde o átomo 

de N ligado ao anel possui um elétron desemparelhado. 

  

https://uniiquim.iquimica.unam.mx/
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Figura 9 - Radical livre 2,2- difenil-1-picril-hidrazila (DPPH) 
 

 
Fonte: https://www.sigmaaldrich.com/, 2023 

 
 

O DPPH (radical livre 2,2-difenil-1-picril-hidrazila) é um sólido de cor preta que 

ao ser dissolvido em metanol adquire uma coloração púrpura, com absorção máxima 

em 517 nm. (Boroski et al, 2015). Na reação de oxirredução envolvendo o DPPH, o 

elétron do nitrogênio se emparelha com o elétron cedido pelo radical hidrogênio 

proveniente do composto com ação antioxidante (Boroski et al, 2015), formando o 2,2-

difenil-picril-hrdrazina, cuja cor é amarelada e pode ser observado pelo decréscimo 

da absorbância (Souza, 2007). 

Vários estudos citam a utilização deste método para a avaliação da capacidade 

antioxidante de plantas e alimentos, e os resultados têm mostrado boa capacidade 

antioxidante dos compostos e reprodutibilidade do método (Asnaashari et al, 2017; 

Selamoglu et al, 2017; Tabarsa et al, 2017).  

 

4.3.4 FRAP 

 

O FRAP (poder antioxidante de redução do ferro), é um método complementar 

para a avaliação da capacidade antioxidante, sendo obtido através da combinação do 

tampão acetato da solução de TPTZ (2,4,6-tris (2-piridil)-s-triazina) e uma solução 

aquosa de cloreto férrico 20 mmol L-1 (Embrapa Agroindústria Tropical, 2006). 

FRAP (complexo férrico 2,4,6-tripiridil-1,3,5-triazina ([Fe3+ (TPTZ2]3+) promove 

uma reação de oxirredução, captura de íons ferro da solução de tripiridil triazina e 

converte Fe3+ em Fe2+. (Figura10). Obtêm-se uma coloração azul e máximo de 

absorção em 593 nm. O Fe3+ recebe um elétron e é reduzido a Fe2+, em meio ácido e 

na presença de uma substância antioxidante redutora (Boroski et al.,2015). 

https://www.sigmaaldrich.com/
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Este método pode ser aplicado em estudos de atividade antioxidante de 

substâncias puras e em extratos de alimentos e bebidas (Embrapa Agroindústria 

Tropical, 2006). 

 

Figura 10 - Formação do complexo (Fe2+ – TPTZ) a partir do complexo (Fe3+ – 
TPTZ) por antioxidantes 

 

 

Fonte: Xiao; Fan et al, 2020. 
 
 

4.4 Polaridade de Solventes Extratores 

 

Segundo Jorge N. et al (2007), para se realizar a extração de compostos 

bioativos em fontes naturais como sementes, frutas e especiarias, deve-se utilizar 

solventes de polaridades diferentes. 

A diferença de eletronegatividade que se estabelece entre os átomos dos 

elementos químicos e a geometria da molécula definem a polaridade das moléculas 

orgânicas. Assim, quando houver diferença de eletronegatividade entre os átomos 

envolvidos nas ligações químicas da molécula e a geometria da molécula não for 

desfavorável, a molécula será polar. Consequentemente, se não houver ligações 

químicas polares, a molécula será apolar (Martins et al, 2013). 

O momento dipolo permanente de um composto, a sua permissividade relativa 

e a média das propriedades moleculares responsáveis pelas forças de interação entre 

as moléculas de um soluto e um solvente, podem indicar a polaridade do solvente. As 

principais forças de interação entre o soluto e o solvente incluem as forças 

intermoleculares, forças íon-dipolo, forças dipolo-dipolo, ligações de hidrogênio, 

solvatação, ionização e dissociação (Reichardt, 2003).  

Um meio de medida de polaridade utilizada para solventes é através do 

parâmetro empírico ET
N (parâmetro empírico de polaridade de Reichardt normalizado). 
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Nessa escala a polaridade dos solventes utilizados nas análises são: etanol 0,654, 

isopropanol 0,546 e acetato de etila 0,228 (Reichardt, 2003). 

 

4.5 Planejamento Experimental de Misturas 

 

Um planejamento experimental baseado em princípios estatísticos é 

necessário para que se obtenha uma resposta coerente e confiável, e poder melhorar 

a administração do tempo e dinheiro despendidos nas análises. 

Planejamento de experimentos consiste em técnicas empíricas projetadas para 

avaliar a relação entre variáveis de resposta (dependentes) e fatores (variáveis 

independentes), proporcionando uma maneira de otimizar a produção e reduzir o 

número de experimentos, selecionando condições experimentais corretas (Parsa; 

Abassi, 2010).  

Um planejamento experimental ajustado pelo método dos mínimos quadrados 

possibilita uma descrição mais detalhada do sistema, é uma modelagem de misturas 

(Neto; Scarminio; Bruns, 2010). Com o planejamento de misturas é possível processar 

variáveis e avaliar a interação entre elas. Nos experimentos que empregam misturas, 

fatores importantes são os componentes da mistura e a resposta é a variável que 

caracteriza a qualidade do produto (Dal Bello; Vieira, 2011). 

Quando precisamos avaliar uma resposta pelo emprego de misturas de 

solventes no sistema (para otimizar um processo de extração), o planejamento de 

misturas avalia a importância dos efeitos dos solventes e suas misturas nos extratos 

finais (Lonni et al, 2012). A modelagem de misturas é que direciona os experimentos 

a serem realizados. A Figura 11 mostra a superfície de resposta para as composições 

das misturas ternárias. 
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Figura 11- Superfície de resposta para as misturas de 3 componentes 
 

 

Fonte: Adaptado de Neto et al, 2010 

 
 

Segundo NETO; et al, 2010 (2010, p.317), 

Todas as composições possíveis da mistura ternária são representadas pelos 
pontos pertencentes ao triângulo. Os vértices correspondem aos 
componentes puros e os lados às misturas binárias, enquanto os pontos 
situados no interior do triângulo representam as misturas de três 
componentes. A variação de uma dada propriedade com a composição da 
mistura pode ser descrita por uma superfície de resposta desenhada acima 
do triângulo. 

 

4.6 Antioxidantes Naturais em Óleos vegetais e Processo de Fritura  

 

Durante o processo de fritura dos óleos e/ou gorduras ocorrem algumas 

alterações físicas como escurecimento, viscosidade, formação de espuma; e 

alterações químicas como hidrólise e auto oxidação. A temperatura e o tempo de 

fritura estão relacionados a aspectos da qualidade e degradação do alimento, do óleo 

de fritura e das gorduras (Kita et al, 2007). 

A fritura de imersão pode ser contínua ou descontínua. Na fritura contínua, 

ocorre a reação de hidrólise com a formação de ácidos graxos livres, na fritura 

descontínua ocorrem reações de oxidação, hidrólise e polimerização (Aladedunye; 

Przybylski, 2009). 

Alterações químicas nos óleos e gorduras em contato com o ar, provocam 

alterações químicas e físicas do meio graxo, isso ocorre devido a liberação de 

compostos de massa molar inferior do que o triacilglicerol original, como compostos 
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carbonílicos e carboxílicos e a reação de saturação (Waghmare et al, 2018; Quan et 

al, 2016; Ustra, 2013). A estabilidade oxidativa das gorduras é superior a estabilidade 

oxidativa dos óleos (Damy; Jorge, 2003). 

Em estudo para a caracterização dos óleos extraídos de sementes de laranja, 

maracujá, tomate e goiaba reaproveitados de resíduos industriais, análises indicaram 

que eles possuem características físico-químicas parecidas com a de alguns óleos 

comestíveis, fazendo assim com que possam ser utilizados como nova fonte de óleos 

para a alimentação humana (Kobori; Jorge, 2005). 

O uso de antioxidantes na indústria de alimentos e seus mecanismos funcionais 

têm sido amplamente estudados (Mukai et al, 1993). Eles podem atrasar ou inibir a 

oxidação lipídica de óleos, gorduras e alimentos gordurosos (Ramalho; Jorge; 2005). 

Em temperatura de fritura, os antioxidantes já utilizados na indústria alimentícia, tem-

se mostrado pouco efetivos (Choe; Min, 2007). 

Devido aos riscos à saúde que são causados pelo uso de antioxidantes 

sintéticos em produtos alimentícios, foram determinados limites máximos para o seu 

uso em determinados alimentos. A Agência Nacional de Vigilância Sanitária é que 

coordena, supervisiona e controla as atividades de registro, informações, inspeção, 

controle de riscos e estabelecimento de normas e padrões dos antioxidantes no Brasil 

(Vieira; Carrijo, 2013). Deve-se levar em conta na escolha de um antioxidante a 

legislação, a preferência por antioxidantes naturais e o custo (Rafecas et al; 1998).  

Antioxidantes que são obtidos de fontes naturais e não em laboratório, são 

chamados de antioxidantes naturais (Boroski et al,2015). Podem ser provenientes de 

frutas, verduras, hortaliças, plantas, temperos, bebidas e resíduos. Os principais tipos 

de antioxidantes naturais são: compostos fenólicos, estilbenos, cumarinas, taninos e 

carotenóides.  

Como exemplos de antioxidantes sintéticos temos: BHA (2,3-terc-butil-4-

hidroxianisol), Trolox (6-Hidroxi-2,5,7,8- etrametilchroman-2-ácido carboxílico), 

BHT(2,6-diterc-butil-p-creso), ácido ascórbico, ácido cítrico, ácido fosfórico, ácido 

nerdihidroguaiarético, citrato de monoisopropila, lecitinas, tocoferóis entre outros 

(Boroski et al,2015).  

O principal mecanismo de oxidação dos óleos e gorduras é a auto oxidação. “A 

auto oxidação é um processo lento e radical que prossegue através de uma reação 

em cadeia, incluindo etapas de indução, propagação e término” (Brand-Williams et al, 

1995). Com a finalidade de evitar a auto oxidação de óleos e gorduras deve-se manter 
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no mínimo a temperatura e a incidência de luz, evitar a presença de traços de metais 

no óleo, diminuir o contato com o oxigênio e bloquear a formação de radicais livres 

pela adição de antioxidantes (Jorge; Gonçalvez,1998). 

 

4.7 Tempo de Indução Oxidativo (OIT) 
 

O tempo de indução oxidativo é uma análise utilizada para avaliar o nível de 

estabilidade térmica de um material, através do envelhecimento térmico acelerado. 

Esta avaliação é realizada pela análise térmica por calorimetria de varredura 

diferencial (DSC – differential scanning calorimetry), com oxidação sendo monitorada 

em função da temperatura e das propriedades inerentes dos aditivos contidos na 

amostra, por meio da medição da alteração de calor associada à desnaturação 

térmica da molécula quando aquecida a uma taxa constante (Zhao et al, 2020, Shi, et 

al, 2020). 

Para determinar o tempo de indução oxidativo (OIT) as amostras são 

primeiramente aquecidas sob atmosfera de gás inerte e posteriormente, mantidas a 

uma temperatura constante durante vários minutos, até o equilíbrio, depois são 

expostos a uma atmosfera oxidante (ar ou oxigênio). O intervalo de tempo entre o 

primeiro contato com o oxigênio, até o início da oxidação, é chamado Tempo de 

Oxidação Induzida. 

O óleo é oxidado em etapas, primeiramente ocorre a formação de produtos de 

oxidação primária, depois substâncias secundárias e finalmente ocorre a formação de 

produtos oxidados em diferentes taxas e a produção de substâncias de baixa massa 

molecular (Torquato et al; 2020).  

 

4.8 Cromatografia Líquida de Alta eficiência (CLAE) 
 

Para a separação de componentes de uma mistura complexa pode ser utilizada 

a técnica de cromatografia. Nessa técnica a separação acontece pela passagem 

diferencial dos componentes na fase estacionária, enquanto a fase móvel flui através 

dela. Os componentes que interagem menos com a fase estacionária, se movem 

rapidamente, enquanto os componentes retidos na fase estacionária se movem 

lentamente na fase móvel. A análise qualitativa e/ou quantitativa ocorre em função da 
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diferença de velocidade de mobilidade, dos componentes da amostra. (Peres, 2002; 

Goulart, 2012). 

Na cromatografia liquida de alta eficiência a distribuição seletiva dos 

componentes da amostra faz com que as migrações diferenciadas dos compostos 

permitam a sua identificação (Penteado et al, 2008; Goulart, 2012; Assis, 2015).  

A cromatografia pode ser de fase normal ou reversa. O princípio de separação 

na cromatografia líquida de fase normal se baseia na interação dos grupos funcionais 

dos respectivos analitos com os sítios polares de adsorção da sílica cromatográfica, 

ou de grupos polares ligados ou adsorvidos na sílica. O princípio da cromatografia 

líquida de fase reversa consiste em uma fase estacionária de menor polaridade que a 

fase móvel (Vigna, 2004). 

Compostos em alimentos podem ser quantificados pela técnica cromatográfica 

(Gilbert-López et al, 2012; Xu et al, 2012). Como a cromatografia liquida de alta 

eficiência é considerada uma ótima técnica para a análise de compostos não voláteis, 

a partir da década de 1980 a sua utilização como ferramenta na análise de flavonoides 

em Passiflora começou a apresentar crescimento. Esse método é considerado 

versátil, estável, apresenta boa sensibilidade e exatidão, além de boa 

reprodutibilidade (Pereira, 2000; Merken, 2000; Mcnair, 1985), e continua sendo 

utilizado atualmente. 

          Na técnica de espectroscopia no infravermelho por FTIR (Infravermelho por 

transformada de Fourier) quando a radiação infravermelha atinge a amostra, parte 

dela é absorvida e parte passa por ela, gerando espectros padronizados que fornecem 

informações estruturais. Gera espectros padronizados que fornecem informações 

estruturais, permitindo a identificação das moléculas (Pavia et al., 2013). 
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5 MATERIAIS E MÉTODOS 
 

5.1 Amostras 
 

Para a realização deste estudo foi utilizado o resíduo de maracujá (Passiflora 

edulis) proveniente do descarte de uma empresa de polpa de sucos, localizada na 

cidade de Toledo, região oeste do estado do Paraná. Após a coleta, as amostras foram 

levadas para os laboratórios da Universidade Tecnológica Federal do Paraná, sendo 

iniciada a secagem. 

 

5.2 Reagentes   

 

Os seguintes reagentes foram adquiridos da Sigma-Aldrich: DPPH (2,2-difenil-

1-picril-hidrazila), TPTZ 2,4,6-tripiridil-1,3,5-triazina ([Fe3+(TPTZ)2]3+, Trolox (ácido 6-

hidroxi-2,5,7,8-tetrametilcroman-2-carboxílico), ácido gálico e quercetina. Os demais 

reagentes e solventes utilizados foram de grau analítico P.A.  

 

5.3 Secagem do resíduo de maracujá  
 

Foram coletados 36,4 kg de amostras do resíduo de maracujá, sendo que 1,4 

kg foram armazenados in natura em congelador (-18 ºC). O resíduo foi acondicionado 

em bandejas de alumínio e seco em estufa com circulação e renovação de ar SOLAB, 

modelo SL-102, a 50 ºC, até umidade constante. A secagem foi monitorada por meio 

do teor de umidade, que foi determinado conforme método descrito por Zenebon et al, 

(2008). 

Após a secagem, o material obtido foi triturado em multiprocessador Walita, 

seguido de fragmentação complementar em liquidificador da marca Britânia. Em 

seguida, foi realizado o peneiramento do material em agitador de peneiras Bertel, 

utilizando a peneira com granulometria de 16 mesh para fazer a classificação. O 

material com granulometria igual ou inferior a 16 mesh foi submetido a determinação 

dos teores de umidade e cinzas (Zenebon et al, 2008), realizada em triplicata. 

Posteriormente, este material foi acondicionado em embalagens de polietileno, na 

quantidade de 50,00 ± 1,00 g e embalado à vácuo, sendo armazenado em congelador 

(-18 ºC), até o seu uso no preparo dos extratos. 
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A determinação da umidade foi realizada conforme método descrito pelo 

Instituto Adolfo Lutz (2008), sendo quantificada pela Equação (01). 

 

100 x N = umidade a .... por cento.                 (1)      
     P 

 
N = número de gramas de umidade (perda de massa em g), 

(amostra inicial menos a final). 
 

P = número de gramas da amostra (inicial). 
 

Foram pesadas 2 a 10 g da amostra em cápsula de porcelana, previamente 

tarada, e secas durante 3 horas em estufa à 105 °C. Retiradas da estufa, foram 

resfriadas em dessecador até temperatura ambiente e pesadas novamente. Foi 

repetido o procedimento até peso constante. Foram feitas as análises em triplicata. 

 

5.3.1 Determinação de cinzas 
 

Para a determinação das cinzas o método utilizado foi do Instituto Adolfo Lutz 

(2008), sendo calculado pela equação (2). 

 
%cinza = Peso da cinza x 100                   (2) 
                 Peso da amostra 
 

Foi secado cadinho a 550°C em mufla por 30 min, esperado esfriar por 15 min, 

colocado em dessecador até esfriar bem. Foi pesado o cadinho, tarada a balança, e 

pesado 5 g da amostra, previamente seca, esquentado em bico de Bunsen até se 

tornar uma massa de carvão, e colocado o cadinho em mufla a 550°C até formar 

cinzas brancas (aproximadamente 3h), esfriado em dessecador e pesado novamente. 

Todas a determinações foram conduzidas em triplicata.  

 

5.4 Preparo dos extratos 

 

As extrações foram realizadas com os solventes puros acetato de etila, 

isopropanol e etanol (1:1, v/v), com suas misturas binárias (0,5:0,5, v/v) e com a 

mistura ternária (0,33; 0,33; 0,33 v/v), conforme planejamento experimental simplex 

centróide (Tabela 1)  
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Tabela 1 - Composição dos solventes utilizados no preparo dos extratos do resíduo 
de maracujá 

 

Ensaio 
Fração do solvente (v/v) 

Etanol isopropanol acetato de etila 

1 1 0 0 

2 0 1 0 

3 0 0 1 

4 0,5 0,5 0 

5 0,5 0 0,5 

6 0 0,5 0,5 

7 0,33 0,33 0,33 

Fonte: Autora, 2023. 

 
 

Foram pesados em erlenmeyers 15,0000 ± 0,0100 g de amostra, utilizando 

balança analítica Shimadzu, modelo AY220. Em seguida foram adicionados 150 mL 

de solvente e o erlenmeyer foi fechado com filme plástico. Os erlenmeyers foram 

transferidos para um agitador orbital Thoth, modelo 6430, sendo mantidos com 

agitação a 200 rpm, por 4 h, a 45 °C.  Após esta etapa a mistura foi filtrada à vácuo e 

o filtrado concentrado em evaporador rotativo SOLAB, modelo SL-126, sendo retirado 

antes da evaporação de todo o solvente. O extrato concentrado foi transferido para 

um balão volumétrico de 25 ml, previamente calibrado, sendo o volume completado 

com o solvente ou com as misturas de solventes utilizados na extração. Os extratos 

obtidos foram colocados em frascos âmbar e armazenados em congelador (-18°C) até 

a realização das análises. Todas as extrações foram realizadas em triplicata e ao 

abrigo de luz.  

 

5.5 Determinação da Atividade antioxidante 
 

5.5.1 Fenólicos totais 

 

A quantificação do teor de compostos fenólicos foi realizada conforme o método 

proposto por Singleton e Rossi (1965) com modificações propostas por Boroski et al 

(2015). Em tubos de Falcon com capacidade de 15 mL foram adicionados 250 μL de 

extrato diluído, na proporção de 1:10 (v/v), sendo utilizado o mesmo solvente da 
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extração para a diluição, o extrato preparado com acetato de etila foi adicionado sem 

a diluição. A seguir foi adicionado 250 μL do reagente Folin-Ciocalteau, diluído com 

água destilada (1:1, v/v) e mantido sob proteção da luz. Foram também adicionados 

500 μL de solução saturada de carbonato de sódio e 4,0 ml de água destilada, 

seguidos de agitação. A mistura foi mantida em repouso por 25 min, sendo 

centrifugada por 10 minutos a 3000 rpm. A absorvância das soluções foi determinada 

em espectrofotômetro visível Merck, modelo Pharo 100, no comprimento de onda de 

725 nm. 

Para a obtenção da curva analítica foi preparada uma solução estoque de ácido 

gálico na concentração de 200 mg L-1. A partir desta solução foram preparadas 

soluções de referência com concentrações de 25 a 150 mg L-1. Um volume de 250 μL 

destas soluções substituiu o volume de extrato que foi utilizado no preparo das 

amostras, com o preparo e a medida de absorbância sendo efetuado da mesma forma. 

Todas as determinações foram conduzidas em triplicata. Os resultados foram 

expressos em miligramas equivalentes de ácido gálico por 100 gramas de amostra 

(mg EAG 100 g-1). 

 

5.5.2 Flavonoides 

 

O teor de flavonoides foi determinado conforme o método estabelecido por 

Down (1959) e adaptado por Boroski et al (2015), que substituíram a água por 

metanol, como solvente. Em tubos de ensaio foram adicionados 250 μL de extratos, 

250 μL de solução 5 % (m/v) de cloreto de alumínio em metanol e 4,5 mL de metanol, 

seguidos de agitação, sendo a mistura mantida em repouso por 30 min. A absorvância 

das soluções foi medida no comprimento de onda de 425 nm, em espectrofotômetro 

Merck, modelo Pharo 100. 

A curva analítica foi preparada a partir de soluções de referência de quercetina, 

com concentração de 10 a 160 mg L-1, obtidas da diluição de uma solução estoque de 

quercetina com concentração de 2000 mg L-1. Um volume de 250 μL destas soluções 

substituiu o volume de extrato utilizado no preparo das amostras, sendo as demais 

etapas conduzidas da mesma forma. As determinações foram conduzidas em 

triplicata e os resultados foram expressos em miligramas equivalentes de quercetina 

por 100 gramas de amostra (mg de quercetina 100 g-1). 
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5.5.3 DPPH  

 

A determinação da atividade antioxidante pelo método do radical livre 2,2- 

difenil-1-picril-hidrazila (DPPH) foi realizada conforme o método proposto por Brand-

Williams et al (1995), com modificações propostas por Boroski et al (2015). Em tubos 

de ensaio foram adicionados 50 μL de amostras de extratos, seguido da adição de 2 

ml da solução de DPPH 0,1192 mmol L-1 em metanol. A mistura foi agitada em vórtex 

(marca Phoenix AP 56), e deixada em repouso por 30 min. Em seguida foi realizada 

a medida da absorvância em espectrofotômetro visível, no comprimento de onda de 

517 nm, utilizando metanol como branco. 

Para a quantificação da atividade antioxidante foi utilizado como referência o 

ácido 6-hidroxi-2,5,7,8-tetrametilcromano-2-carboxílico (Trolox), a partir de uma 

solução estoque de concentração 2000 µmol L-1, que foi diluída para concentrações 

de 100 a 1500 µmol L-1. O volume de 50 μL destas soluções foi transferido para tubos 

de ensaio, seguido da adição das mesmas soluções, quantidades, etapas e condições 

que foram empregadas no preparo das amostras. As determinações foram conduzidas 

em triplicata e os resultados foram expressos em miligramas de equivalentes trolox 

por 100 gramas de amostra (mg de Trolox 100 g-1).  

 

5.5.4 FRAP 

 

O método utilizado nesta análise foi o descrito por Benzie e Strain (1996). Em 

tubos de Falcon com capacidade de 15 mL foram adicionados 100 μL de extrato 

diluído, na proporção de 1:10 (v/v), com o extrato preparado com acetato de etila 

sendo adicionado sem diluição. Então foi adicionado 300 μL de água destilada, 

seguido da adição de 3,0 mL do reagente FRAP, preparado a partir da mistura de 100 

mL de solução tampão de acetato de sódio com pH 3,6; 10 mL de solução de 2,4,6-

tripiridil-1,3,5-triazina (TPTZ) 10 mmol L-1 preparada em meio ácido; 10 mL de solução 

de FeCl3.6H2O 20 mmol L-1. A mistura foi homogeneizada e incubada a 37 °C por 40 

min, sendo então centrifugada (centrífuga marca Parsec CT- 0603) por 5 min a 3000 

rpm. A absorvância foi medida em espectrofotômetro visível, em 593 nm. 

A curva analítica utilizada na quantificação da atividade antioxidante foi 

preparada a partir da diluição de solução estoque de trolox de concentração 2000 

µmol L-1, diluída para concentrações de 250 a 1250 µmol L-1. Um volume de 300 μL 
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destas soluções substituiu o volume de extrato utilizado no preparo das amostras, 

sendo as etapas subsequentes conduzidas da mesma forma. As determinações foram 

realizadas em triplicata e os resultados foram expressos em miligramas equivalentes 

de trolox por 100 gramas de amostra (mg de trolox 100 g-1). 

 

5.6 Análise Estatística 

 

Para a obtenção do planejamento fatorial simplex centróide, aleatorização da 

ordem dos ensaios, modelagem e construção dos gráficos de superfície de resposta, 

aplicação da função de desejabilidade e determinação da composição da mistura 

extratora que resultou na maximização da resposta, foi utilizado o software Statistica, 

versão 13.3.721 (trial). O nível de significância utilizado em todas as análises foi de 

0,05. 

Foram conduzidos sete ensaios, todos em triplicata, com a composição de 

solventes definida pelo planejamento fatorial. As variáveis independentes foram 

frações volumétricas de etanol, acetato de etila e isopropanol (Tabela 1). 

Na aplicação da função de desejabilidade foi utilizado o método de otimização 

simultâneo, em que para cada resposta é atribuído um valor de desejabilidade no 

intervalo de 0 (inaceitável) e 1 (desejável). Com as funções de desejabilidade para 

todas as respostas foi determinada a desejabilidade global, a partir da média 

geométrica das desejabilidades individuais (Teixeira, 2012) 

 

5.7 Tempo de Indução Oxidativo (OIT) 
 

O tempo de indução oxidativo (OIT) foi obtido pela análise de Calorimetria de 

Varredura Diferencial – DSC, utilizando o Simultaneous Thermal Analyzer STA 6000 

da marca Perkin Elmer. Primeiramente, obteve-se uma linha de base, calibrando o 

equipamento com índio puro em um cadinho de alumínio hermeticamente selado. 

Sendo um cadinho de alumínio aberto como referência, e outro contendo a amostra 

de óleo adicionado no cadinho de alumínio aberto e colocadas na câmara de amostra 

do equipamento. A solução de BHT (Butilhidroxitoluol) foi preparada com 500 mg de 

BHT dissolvidas em 50 mL de etanol. Foram avaliadas 4 amostras: uma com o óleo 

puro de soja sem adição de antioxidantes, outra a mistura de 2 g do óleo adicionado 

de 40 µL de solução BHT + etanol; outra com 2 g do óleo adicionado de 70 µL do 
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extrato otimizado de maracujá; e outra com 2 g de óleo adicionado de 35 µL do extrato 

otimizado + 20 µL da solução de BHT + etanol. A temperatura isotérmica foi 

programada em 383, 393, 403 e 413 K e até atingir a temperatura desejada, foi 

mantida em atmosfera inerte (N2 - White Martins S.A., 99,99% de pureza). Após atingir 

a temperatura a atmosfera foi mudada para oxidante O2 (99,99 % de pureza) injetado 

no compartimento da amostra em uma taxa de 50 cm³ min-1. 

 

5.8 Cromatografia Líquida de Alta eficiência (CLAE) 
 

Para esta análise foi adicionado 3 mL do extrato a um tubo de ensaio, 

posteriormente esse extrato foi seco com nitrogênio líquido. Depois foi ressuspendido 

com 1 mL de uma solução de água com metanol (85:15; v:v). 

Conforme o método de Çayan (2020), foi utilizado cromatógrafo líquido de alta 

eficiência (UHPLC) Dionex UltiMate 3000 (Thermo Fisher Scientific), com detector UV-

VIS (VWD-3400RS), bomba quaternária (LPG-3400SD), forno (TCC-3400RS) e 

sistema de injeção manual (20 µl). As condições cromatográficas utilizadas foram: 

coluna com fase reversa C18 (250 x 4,6 mm) com tamanho de partícula de 5 μm; 

temperatura do forno 40 °C; comprimentos de onda de detecção 280, 295 e 260 nm; 

taxa de fluxo do solvente de 1,0 mL min-1; volume de injeção 20 μL; na fase móvel 

utilizou-se água ultrapura acidificada com ácido acético 0,5% (pH 3,03) e metanol 

acidificado com ácido acético 0,5% (pH = 3,52), com eluição por gradiente. A 

composição inicial foi H2O:metanol (85:15; v/v), com aumento de metanol até 30 

minutos (40:60), essa proporção foi aumentada até 35 minutos (5:95), mantendo essa 

proporção até 50 minutos. 

A identificação foi realizada a partir da comparação dos tempos de retenção 

das amostras com os de padrões (Sigma Aldrich). Foram utilizados como padrões: 

catequina, ácido ferúlico, ácido p-cumárico, ácido 3,5 – dicafeoilquínico, propil galato, 

ácido cinâmico e quercetina. A quantificação foi realizada por calibração externa. 
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6 RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

6.1 Secagem 

 

Após a extração da polpa do maracujá, algumas indústrias descartam o resíduo 

integralmente sem nenhum tipo de reaproveitamento, outras doam para agricultores 

que utilizam na compostagem e para alimentação animal. A partir da secagem desse 

resíduo, poderiam ser extraídos outros componentes para o seu reaproveitamento. 

A secagem do resíduo da polpa de maracujá foi realizada em cerca de 100 h, 

resultando na massa de 3,92 kg e no teor de umidade de 5,04 % (Figura 12). A partir 

do tempo de secagem de 76 h foram observadas pequenas variações no teor de 

umidade com o aumento do tempo de secagem.  

A diminuição da umidade e de compostos voláteis evita alterações físicas e 

químicas nos alimentos, proporcionando melhor estabilidade do alimento durante a 

sua estocagem e aumentando o seu tempo em prateleira. Segundo Santos et al 

(2010), a umidade pode favorecer a multiplicação de microrganismos e reações 

degradativas, que levam a perda do produto. Teores de umidade inferiores a 10% já 

são suficientes para uma vida útil satisfatória do alimento (AngeL et al, 2009; Costa, 

2012). 

Por outro lado, a diminuição da umidade de frutas com o emprego de 

temperaturas elevadas, causa a diminuição dos teores de alguns nutrientes, tais como 

vitaminas e antioxidantes, alterando o seu valor nutricional. Por essa razão é 

adequado realizar a secagem de alimentos em temperaturas mais baixas (Pigoli, 

2012), por esse motivo as amostras foram secas a temperatura constante de 50°C. 

Segundo Morais et al, (2017), a semente e a casca do maracujá apresentam 

valores de 6,0 + 2,0 e 86,1 + 0,6 g por 100 g de base úmida, respectivamente. 

O valor obtido como resultado na determinação de cinzas foi uma média de 

7,17 ± 0,68 % de cinzas na amostra de maracujá.  

Córdova et al (2005) encontraram teor de cinzas de 8,68 % e Córdova et al 

(2005) e Souza et al (2008), encontraram teores de cinzas para o maracujá amarelo 

de 9,20%. Cruz et al (2010) encontraram o valor de 9,90 %. Cazarin et al (2014), ao 

avaliar a composição química da farinha de casca de maracujá, observaram teor de 

cinzas de 6,88%. Já, Morais et al (2017) obtiveram o valor de 7,1% para as cascas 

secas em forno. 
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Figura 12 – Curva da taxa de secagem dos resíduos do processamento do 
maracujá na temperatura de 50°C 

 

 
Fonte: Autora, 2023. 

 
 

Observou-se que no período entre 50 e 75 h ocorreu uma maior diminuição do 

teor de umidade (Figura 12), cujos teores variaram de 63 % para 7 %. Em função da 

baixa queda de umidade, fez-se a determinação apenas 3 vezes ao dia. Durante a 

secagem foram utilizadas 600 g de amostra para a determinação da umidade. 

A umidade final da amostra seca ficou em 5,04 %. O total final obtido de 

amostra foi de 3,92 kg. 

Lima (2008), em seus estudos observou que o teor de umidade do maracujá 

amarelo foi de 86,72 %, sendo compatível com o valor inicial da umidade obtido nas 

amostras estudadas. 
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6.2 Atividade antioxidante  
 

      Os resultados obtidos nas análises do DPPH e FRAP são mostrados na Tabela 2. 

 

Tabela 2 - Proporção dos solventes e capacidade antioxidante e redutora pelos 
ensaios DPPH, e FRAP (Equivalente Trolox – µmol EQT g-1) seguida de seus 

respectivos desvios-padrão referentes aos extratos de maracujá 
 

Proporção de 

Solventes: 

DPPH 

(μmol EQT g-1) 

FRAP 

(μmol EQT g-1) 

1 (e) 70,56 + 2,19 33,24 + 4,89 

2 (i) 44,13 + 0,92   4,17 + 1,73 

3 (a) 28,56 + 0,70   3,45 + 0,53 

4 (ei) 66,62 + 4,42  70,96 + 3,46 

5 (ea) 98,86 + 1,42  26,17 + 2,04 

6 (ia) 80,24 + 1,97  18,31 + 4,26 

7 (eia) 83,48 + 2,43  72,29 + 5,21 

Fonte: Autora, 2023. 
 - e - Etanol 100 %; i - Isopropanol 100 %; a - Acetato de etila 100%; ei - Etanol + Isopropanol (50%); 
ea - Etanol + Acetato de Etila (50%); ia - Isopropanol + Acetato de Etila (50%); eia - Etanol + Isopropanol 
+ Acetato de Etila (33%). 

 
 

6.2.1 DPPH (radical livre 2,2- difenil-1-picril-hidrazila) 

 

A atividade antioxidante pelo método DPPH variou de 28,6 a 98,9 EQT g-1 

(Tabela 2). O extrato que apresentou maior atividade antioxidante foi o etanol com 

acetato de etila na proporção 0,5:0,5 (v/v), seguido pelos extratos de isopropanol com 

acetato de etila e etanol, e depois isopropanol com acetato de etila (0,5:0,5; v/v), cujos 

valores de atividade antioxidante foram próximos.  

Ao estudar a atividade antioxidante pelo método DPPH em resíduos de 

maracujá, Infante et al, (2013) encontraram o valor de 33,03 + 2,40 μmol Trolox g-1 

massa seca. 

Segundo Lima (2019), os óleos da semente de maracujá apresentam atividade 

sequestradora do radical no ensaio de DPPH, com destaque para a extração por 

ultrassom, de 83,45% ± 0,02. Valores próximos foram obtidos por Pereira et al, (2018) 

empregando etanol como solvente, na extração de óleo de semente de maracujá 

amarelo por Soxhlet 82,81% e ultrassom 80,68%. 
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No ensaio DPPH, um valor baixo na concentração de antioxidante necessária 

para inibir 50% do Radical DPPH indica maior atividade antioxidante. Extratos que 

apresentam atividade de sequestro do radical livre DPPH superior a 70% são 

considerados eficazes, entre 60-70% tem ação moderada e inferior a 60% fraca (Melo 

et al, 2006). 

Para o cálculo de equivalente substância padrão através da curva de calibração 

foi utilizada a equação y = ax+b, 

Observou-se que o valor do coeficiente de correlação (R) obtido foi maior que 

0,999, mostrando que o resultado foi obtido dentro de uma faixa linear. As 

absorbâncias obtidas foram colocadas substituindo o y na equação, a resposta obtida 

é dita como equivalente da substância padrão e relacionada com a massa de 

maracujá. 

As polaridades normatizadas do etanol, acetato de etila e do isopropanol são 

0,654; 0,228; 0,546, respectivamente (Reichardt, 2003). Na análise do DPPH, a 

mistura de etanol e isopropanol resultou em uma atividade antioxidante de 66,6 EQT 

g-1, enquanto o etanol e o acetato de etila obtiveram um valor bem maior, mesmo com 

o acetato de etila tendo uma polaridade menor. 

A polaridade determinada a partir da fração volumétrica dos solventes, 

conforme proposto por Reichardt 2003, mostrou que na mistura acetato de etila e 

etanol foi 0,441, na mistura isopropanol e acetato de etila foi 0,387 e na mistura etanol, 

acetato de etila e isopropanol foi de 0,476. O que indicou que uma mistura extratora 

com polaridade entre 0,39 e 0,48 é mais eficiente para a extração do que solventes 

puros com polaridade elevada. Além disso, a mistura acetato de etila e etanol é 

constituída de solvente polar prótico e aprótico, o que amplia as interações para a 

extrações de compostos com atividade antioxidante. 

A análise de variância (ANOVA) para o planejamento simplex centróide indicou 

que os modelo quadrático (R = 0,981) e cúbico especial (R = 0,991) foram 

significativos (p < 0,05), entretanto o modelo quadrático apresentou falta de ajuste (p 

< 0,05). O modelo que melhor se ajustou foi o especial cúbico. Para o modelo linear o 

coeficiente de determinação verificado foi 0,1887, para o modelo quadrático foi 0,9634 

e para o especial cúbico foi 0,9813. 

No gráfico de superfície de resposta da atividade antioxidante pelo método 

DPPH (Figura 13) em função dos solventes etanol, acetato de etila e isopropanol, foi 
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observado que o maior valor da atividade antioxidantes ocorre para a mistura binária 

etanol: acetato de etila (0,60:0,40; v/v). 

A equação (3) mostra a atividade antioxidante para o DPPH. 

 

Equação 3: 

 

AA (DPPH) = 70,56 * e + 28,56 * a + 44,14 * i + 201,22 * e * a + 37,08 * e * i + 

175,60 * a * i - 276,887 * e * a * i.           (3) 

 

onde: 

AA (DPPH) = atividade antioxidante pelo método DPPH em ET 100 g-1 de 

amostra; 

e = fração volumétrica de etanol no solvente extrator; 

a = fração volumétrica de acetato de etila no solvente extrator; 

i = fração volumétrica de isopropanol. 
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Figura 13 – Gráfico da superfície de resposta para a atividade antioxidante pelo 
método DPPH do modelo especial cúbico, utilizando os solventes etanol, 

isopropanol e acetato de etila na extração do maracujá 
 

 
Fonte: Autora, 2023 

 
 

O gráfico de superfície de resposta (Figura 13) indica que a região 

compreendida entre 0,3 e 0,4 para a fração volumétrica de acetato de etila, 0,5 e 0,6 

para a fração de etanol e 0,0 a 0,05 para a fração de isopropanol, corresponde a 

região com maiores valores para a atividade antioxidante. Com relação ao 

isopropanol, é verificado que há pouca influência na atividade antioxidante quando é 

utilizada a mistura ternária e que o seu efeito é praticamente nulo quando está próximo 

dos maiores valores de atividade antioxidante. 

A extração com as misturas binárias resultou na maior atividade antioxidante, 

os maiores valores foram alcançados pela mistura de etanol e acetato de etila, sendo 

que o maior valor predito pelo modelo foi 102,06 mg de EQT 100 g-1, para a fração 

volumétrica de 0,4 para o acetato de etila. Com relação aos extratos puros o etanol 

apresentou a melhor resposta.  
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6.2.2 FRAP (complexo férrico 2,4,6-tripiridil-1,3,5triazina ([Fe3+(TPTZ2]3+)) 

 

A análise é baseada em uma reação redox onde os antioxidantes são 

redutores, e um oxidante reduzido é utilizado em excesso estequiométrico, o que 

resulta em um complexo ferroso azul (Cottica et al, 2019). 

Através do planejamento fatorial foram avaliados os extratos feitos com os 

solventes etanol, acetato de etila e isopropanol (puros, misturas binárias e ternárias), 

adicionados ao maracujá. A atividade antioxidante pelo método FRAP variou de 3,5 a 

72,3 µmol EQT g-1 de material (Tabela 2). Os maiores níveis de atividade antioxidante 

foram obtidos para as misturas etanol-isopropanol e acetato de etila-etanol-

isopropanol, cujas polaridades foram 0,600 e 0,476, respectivamente. O resultado 

obtido indica que os compostos antioxidantes com capacidade redutora na casca e 

semente de maracujá estão distribuídos entre compostos com polaridade 

intermediária e polaridade elevada. 

Houve um aumento dos resultados do FRAP na seguinte ordem: solventes 

puros (13,62), mistura binária (38,48) e mistura ternária (72,29) µmol EQT g-1. 

Infante et al (2013), encontraram, para os resíduos de maracujá, como valores 

do FRAP de 10,0 + 0,21 μmol sulfato ferroso g-1 massa seca. 

A análise de variância (ANOVA) para o planejamento fatorial indicou que os 

modelo quadrático (R=0,9502) e cúbico especial (R=0,9910) foram significativos (p < 

0,05), entretanto o modelo quadrático apresentou falta de ajuste (p < 0,05). 

No gráfico de superfície de resposta da atividade antioxidante pelo método 

FRAP (Figura 14) em função dos solventes etanol, acetato de etila e isopropanol, foi 

observado que a melhor resposta está na região da mistura ternária dos solventes 

etanol, acetato de etila e isopropanol. O modelo que melhor se ajustou aos dados foi 

o especial cúbico. Para o modelo quadrático o coeficiente de determinação (R2) foi 

0,9029 e para o especial cúbico foi 0,9822. 

A equação (4) mostra a atividade antioxidante para o FRAP. 

 

Equação 4: 

 

AA (FRAP) = 33,24 * e + 3,45 * a + 4,17 * i + 31,31 * e * a + 209,05 * e * i + 

58,01 * a * i + 689,00 * e * a * i.                               (4) 
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onde: 

AA (FRAP) = atividade antioxidante pelo método FRAP em ET 100 g-1 de 

amostra; 

e = fração volumétrica de etanol no solvente extrator; 

a = fração volumétrica de acetato de etila no solvente extrator; 

i = fração volumétrica de isopropanol. 

 

Com essa equação é possível predizer, partir da composição dos solventes 

extratores etanol, isopropanol e acetato de etila, qual é o valor do teor de FRAP. 

 

Figura 14 – Gráfico da superfície de resposta para a atividade antioxidante pelo 
método FRAP do modelo especial cúbico, utilizando os solventes etanol, isopropanol 

e acetato de etila na extração do maracujá 
 

 
Fonte: Autora, 2023 

 
 

Analisando o gráfico, é possível concluir que a mistura binária que apresentou 

o melhor resultado foi a etanol com isopropanol, cujos melhores resultados estão para 

a fração de etanol entre 0,400 e 0,600, com a atividade antioxidante aumentando 

neste intervalo até o valor de 0,570 para a fração de etanol.  
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Para as misturas isopropanol-acetato de etila e etanol-acetato de etila a 

alteração na composição da mistura teve pouca influência sobre o aumento da 

resposta. Com relação aos extratos puros, o etanol apresentou um melhor 

desempenho. A maior resposta foi obtida para a mistura ternária (eia) com a fração 

volumétrica de 0,450:0,385:0,165, respectivamente, para os solventes etanol, 

isopropanol e acetato de etila, cujo valor predito foi 79,06 µmol EQT g-1. 

 

6.3 Teor de Flavonoides e de Fenólicos Totais 
 

Os resultados obtidos nas análises de flavonoides e fenólicos totais são 

mostrados na tabela 3. 

 

Tabela 3 - Proporção dos solventes e capacidade antioxidante e redutora pelos 
ensaios flavonoides (mg EQ g-1) e fenólicos totais (mg EAG g-1) seguida de seus 

respectivos desvios-padrão referentes aos extratos brutos de maracujá 
 

Proporção de 

Solventes: 

Flavonoides 

(mg EQ/ g) 

Fenólicos totais 

(mg EAG/ g) 

1 (e) 2,70 + 0,19 31,43 + 1,03 

2 (i) 1,55 + 0,17 22,42 + 2,52 

3 (a) 3,82 + 0,25 5,52 + 0,35 

 4 (ei) 1,97 + 0,20 28,40 + 2,90 

  5 (ea) 3,15 + 0,24 45,59 + 3,58 

 6 (ia) 2,37 + 0,08 34,23 + 1,24 

  7 (eia) 2,32 + 0,14 33,53 + 2,04 

Fonte: Autora, 2023 
 - e - Etanol 100 %; I - Isopropanol 100 %; a - Acetato de etila 100%; ei - Etanol + isopropanol (50%); 
ea - Etanol + acetato de etila (50%); ia - Isopropanol + acetato de etila (50%); eia - Etanol + isopropanol 
+ acetato de etila (33%) 
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6.3.1 Flavonoides 

 

A ação antioxidante atribuída aos polifenóis, principalmente os flavonoides, é a 

atividade biológica mais estudada do fruto do maracujá (Lima Neto et al, 2017). 

Através do planejamento fatorial foram avaliados sete extratos feitos com os 

solventes etanol, acetato de etila e isopropanol (puros, misturas binárias e ternárias), 

adicionados ao maracujá. 

O teor de flavonoides variou de 1,6 a 3,8 mg EQ g-1 de material (Tabela 3). O 

extrato obtido com acetato de etila apresentou o maior teor de flavonoides (3,8 mg EQ 

g-1), seguido pelo extrato binário etanol-acetato de etila que apresentou um valor 

próximo (3,2 mg EQ g-1). Para os flavonoides a maior resposta foi obtida com o 

solvente de menor polaridade. Houve um aumento dos resultados na seguinte ordem: 

mistura ternária (2,32 mg EQ g-1), mistura binária (2,50 mg EQ g-1) e solventes puros 

(2,69 mg EQ g-1). 

Cohen et al (2008), obtiveram teores de flavonoides de 3,28 mg EQ 100 g-1 de 

polpa de maracujá amarelo. 

A análise de variância (ANOVA) para o planejamento fatorial indicou que o 

modelo que mais se ajustou foi o quadrático (R=0,9686).  

No gráfico de superfície de resposta para o teor de Flavonoides (Figura 15) feito 

em função dos solventes etanol, acetato de etila e isopropanol, foi observado que a 

melhor resposta é no solvente puro acetato de etila. O modelo que melhor se ajustou 

foi o quadrático. Para o modelo linear o coeficiente de determinação verificado foi 

0,902 e para o modelo quadrático foi 0,938. 

A equação (5) mostra o teor de Flavonoides: 

 

Equação 5: 

 

Teor de flavonoides (EQ 100 g-1) = 2,71 * e + 3,83 * a + 1,57 * i – 0,57 * e * a – 

0,79 * e * i – 1,42 * a * i.                                (5) 

  



48 
 

 

onde:  

Teor de flavonoides (EQ 100 g-1) = atividade antioxidante pelo método 

flavonoides em EQ 100 g-1 de amostra; 

e = fração volumétrica de etanol no solvente extrator; 

a = fração volumétrica de acetato de etila no solvente extrator; 

i = fração volumétrica de isopropanol. 

 

Figura 15 – Gráfico da superfície de resposta para a atividade antioxidante pelo 
método Flavonoides do modelo quadrático, utilizando os solventes etanol, 

isopropanol e acetato de etila na extração do maracujá 
 

 
Fonte: Autora, 2023 

 
 

O gráfico de superfície de reposta (Figura 15) indica que o maior teor de 

flavonoides foi obtido para a extração com acetato de etila e que o aumento do teor 

de acetato de etila nas misturas binárias com etanol e isopropanol está relacionado 

com o aumento do teor de flavonoides no extrato. Como o modelo que melhor se 

ajustou foi o quadrático, não apresenta interação entre os três fatores. 
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6.3.2 Fenólicos Totais 

 

O teor de compostos fenólicos variou de 5,5 a 45,6 mg EAG g-1 de material 

seco (Tabela 4). Houve o aumento do teor de compostos fenólicos na seguinte ordem: 

solventes puros (19,79 EAG g-1), mistura ternária (33,53 EAG g-1) e misturas binárias 

(36,07 EAG g-1). A mistura binária constituída de etanol e acetato de etila (1:1, v/v) 

resultou no maior teor de compostos fenólicos no extrato (45,59 EAG g-1). 

As misturas binárias de etanol e acetato de etila e isopropanol e acetato de etila 

(1:1, v/v) possuem polaridades cuja diferença não é muito grande (0,054). Além disso, 

ambas são constituídas de um solvente polar prótico e de um solvente polar aprótico, 

o que implica em interações semelhantes da mistura extratora com os compostos a 

serem extraídos. Entretanto, a maior polaridade do etanol em relação ao isopropanol 

resultou em um teor de compostos fenólicos que foi 33,2 % maior para a extração com 

a mistura binária acetato de etila-etanol (1:1, v/v) em relação a extração com acetato 

de etila-isopropanol (1:1, v/v). 

Em alguns trabalhos científicos, os teores de compostos fenólicos variaram 

entre 20,98 e 36,89 mg de ácido gálico 100 g-1 de amostra de polpa de maracujá. Os 

valores encontrados na espécie Passiflora edulis Sims f. flavicarpa Deg. são um pouco 

superiores que na espécie Passiflora alata Dryand (Nachbar, 2013). Ao determinar o 

teor de compostos fenólicos em pó do resíduo de maracujá, Oliveira et al (2009) 

encontrou o teor de 41,2 ± 4,2 mg de EAG g-1 de extrato seco. Kuskoski et al (2006) 

determinaram a atividade antioxidante em várias polpas de frutas tropicais, entre elas 

o maracujá, sendo determinado o teor de fenólicos totais pelo método de Folin-

Ciocalteu cujo teor obtido foi de 20,0 ± 2,6 mg EAG 100 g-1. 

A análise de variância (ANOVA) para o planejamento fatorial indicou que os 

modelo quadrático (R = 0,957) e cúbico especial (R = 0,978) foram significativos (p < 

0,05), entretanto o modelo quadrático apresentou falta de ajuste (p < 0,05). 

No gráfico de superfície de resposta para o teor de fenólicos totais (Figura 16) 

em função dos solventes extratores acetato de etila, etanol e isopropanol foi 

observado que a melhor resposta ocorre para o extrato binário acetato de etila-etanol. 

Para o modelo linear o coeficiente de determinação verificado foi 0,2247, para o 

modelo quadrático foi 0,9160 e para o modelo especial cúbico foi 0,9563. 

A equação (6) mostra a atividade antioxidante para os Fenólicos Totais. 
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Equação 6: 

AA (Fenólicos totais) = 31,43 * e + 5,52 * a + 22,43 * i + 108,47 * e * a + 5,91 * 

e * i + 81,03 * a * i – 215,33 * e * a * i                              (6) 

 

onde: 

AA (Fenólicos totais) = atividade antioxidante pelo método fenólicos totais em 

EAG 100 g-1 de amostra; 

e = fração volumétrica de etanol no solvente extrator; 

a = fração volumétrica de acetato de etila no solvente extrator; 

i = fração volumétrica de isopropanol. 

 

A partir dos coeficientes da equação (6) é possível verificar que os coeficientes 

dos termos para o solvente puro etanol e para a mistura binária etanol-acetato de etila 

possuem os maiores valores. Por outro, lado a mistura ternária etanol-acetato de etila-

isopropanol atua diminuindo o teor de fenólicos totais na extração.  

 

Figura 16 – Gráfico da superfície de resposta para a atividade antioxidante pelo 
método fenólicos totais do modelo especial cúbico, utilizando os solventes etanol, 

isopropanol e acetato de etila na extração do maracujá 
 

 
Fonte: Autor, 2022 
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O solvente binário acetato de etila e etanol alcançou os maiores valores para a 

fração volumétrica de 0,62 para o etanol e 0,38 para o acetato de etila. Na mistura 

binária acetato de etila e isopropanol, o aumento da fração de acetato de etila acima 

de 0,5 atua diminuindo o teor de compostos fenólicos. Para a mistura binária de etanol 

e isopropanol, o aumento da fração de isopropanol está relacionado com o aumento 

do teor de compostos fenólicos.   O solvente binário acetato de etila e etanol alcançou 

os maiores valores. Na mistura ternária para obter teores maiores de compostos 

fenólicos deve-se aumentar a concentração de etanol. 

Com relação aos extratos puros o acetato de etila apresentou a pior resposta e 

o etanol a melhor.  

O gráfico de superfície de resposta (Figura 16) indica que a região 

compreendida entre 0,30 e 0,40 para a fração volumétrica de acetato de etila, 0,60 e 

0,70 para a fração de etanol e 0,00 a 0,050 para a fração de isopropanol, corresponde 

a região com maiores valores para a atividade antioxidante. Com relação ao 

isopropanol, é verificado que há pouca influência na atividade antioxidante quando é 

utilizada a mistura ternária e que o seu efeito é praticamente nulo quando está próximo 

dos maiores valores de atividade antioxidante. 

Conforme estudo realizado por Sharif e Bennet (2016) o teor de compostos 

fenólicos totais é maior para a extração de polifenóis em gengibre por maceração 

utilizando etanol, depois acetona e metanol, avaliando o efeito do solvente sobre a 

extração de polifenóis. 

Segundo Garcia et al (2010) a extração com misturas binárias resulta em maior 

extração de compostos naturais de Mikania laevigata em relação a extração com 

solventes puros, indicando um possível sinergismo entre as propriedades químicas de 

cada solvente. 

Por ordem decrescente de polaridade, os solventes mais utilizados para a 

extração de compostos fenólicos em alimentos são água, metanol 80% ou etanol a 

70%, 80%, acetona e acetato de etila (Apak et al, 2007). 
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6.4 Função Desejabilidade 

 

Para os ensaios de DPPH, FRAP, compostos fenólicos e flavonoides foram 

aplicadas funções lineares de desejabilidade (s = 1 e t = 1), para determinar a 

composição de solvente extrator que revele os melhores valores para a atividade 

antioxidante. Os expoentes s e t definem a taxa de variação da desejabilidade com a 

resposta estimada (Tabela 4). 

Tabela 4: Valores de desejabilidade dos fenólicos, flavonoides, FRAP e DPPH 
 

Valores de desejabilidade utilizados 

Fenólicos:  5,27 → 0 27,37 → 0,6 49,47 → 1 s=1 t=1 

Flavonoides: 1,47 → 0 2,70 → 0,5  3,92 → 1 s=1 t=1 

FRAP:  3,01 → 0 39,60 → 0,2 76,19 → 1 s=1 t=1 

DPPH:  27,70 → 0 65,53 → 0,3 103,38 → 1 s=1 t=1 

Fonte: Autora, 2023 
 
 

Os valores de desejabilidade variaram de 0 a 1,0, sendo que 0 corresponde a 

não desejável e 1 muito desejável. Como resultado a mistura ternária determinada 

para a concentração ótima foi: etanol 0,50; acetato de etila 0,34 e isopropanol 0,16. 

Após a determinação da composição do solvente extrator que resulta na 

maximização da atividade antioxidante e do teor de compostos fenólicos e flavonoides 

foi realizada a extração na condição selecionada (Tabela 5). A atividade antioxidante 

pelo método FRAP forneceu um valor muito próximo ao previsto pelo modelo (Tabela 

6). Os resultados obtidos para a atividade antioxidante pelo método DPPH e para o 

teor de fenólicos totais ficaram razoavelmente próximos dos valores preditos pelo 

modelo. Entretanto, para o teor de flavonoides os valores foram bem distintos. 
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Tabela 5: Valores preditos pelo modelo de fenólicos, flavonoides, FRAP e DPPH 
 

Valores preditos pelo modelo 

Fenólicos:  38,65   mg de ÁG g-1 

Flavonoides:  2,63   mg de QE g-1 

FRAP:  62,41      µmol Trolox g-1 

DPPH:  91,25       µmol Trolox g-1 

Fonte: Autora, 2023 
 
 

Tabela 6: Valores do extrato nas condições ótimas de fenólicos, flavonoides, FRAP 
e DPPH 

 

Valores do extrato nas condições ótimas 

Fenólicos:  32,54 ± 0,62 mg de ÁG g-1 

Flavonoides:    4,5 ± 0,16 mg de QE g-1 

FRAP:  65,87 ± 1,15    µmol Trolox g-1 

DPPH:  114,61 ± 0,74     µmol Trolox g-1 

Fonte: Autora 2023 
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7 TEMPO DE INDUÇÃO OXIDATIVO 
 

Em referência ao óleo de soja puro, e enriquecido com os extratos obtidos do 

resíduo de maracujá, foram testadas 4 amostras. A temperatura isotérmica foi 

programada em 383, 393, 403 e 413 K. Os resultados obtidos são mostrados na 

Tabela 7: 

 

Tabela 7: Tempo de indução oxidativo obtido pela análise de calorimetria de 
varredura diferencial – DSC 

 

  DSC t0 / min 

Amostra 110°C 120°C 130°C 140°C 

1 76,8 50,3 45,0 10,3 

2 65,6 26,5 25,4 21,0 

3 136,6 67,8 38,4 26,1 

4 219,0 57,0 62,0 25,0 

Fonte: Autora, 2023 
 - Amostras: 1- 2 g de óleo puro; 2- mistura de 2 g do óleo adicionado de 40 µL de solução BHT + 
etanol; 3 – 2 g do óleo adicionado de 70 µL do extrato de maracujá; e 4 – 2 g de óleo adicionado de 
35µL do extrato otimizado + 20 µL da solução de BHT + etanol. 
 
 

A avaliação do nível de estabilidade térmica do óleo de soja com a adição do 

extrato antioxidante comparada a adição de BHT, mostrou que o extrato de maracujá 

possui uma maior resistência a oxidação que o BHT, em todas as temperaturas 

investigadas (Tabela 7). Houve um efeito sinérgico do extrato de maracujá e do BHT 

no óleo de soja, sendo observado tempos de indução superiores em relação aos 

tempos obtidos para o óleo de soja contendo somente BHT, para todas as 

temperaturas avaliadas. 

Segundo Conceição et al (2015), os períodos de calorimetria exploratória 

diferencial (DSC) para o óleo de maracujá extraído das sementes obtidas do resíduo 

agroindustrial da extração de suco foram: a 110 °C - 56,63 min, a 120 °C - 52,34 min, 

a 130 °C - 46,44 min, a 140 °C - 18,57 min e a 150 °C - 11,17min. 

Podemos observar o gráfico do tempo de deterioração oxidativo da amostra 1 

na Figura 17.  
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Figura 17 – Gráfico do tempo de indução oxidativo da amostra 1 em diferentes         
temperaturas 

 

 
Fonte: Autora, 2023 

                           Amostra: A1 - óleo de soja desodorizado sem adição de antioxidante;  

 
 

Os óleos quando deteriorados produzem compostos como hidrocarbonetos 

aromáticos policíclicos, acrilamida, acroleína, aldeídos voláteis, ácidos graxos e 

álcoois como produtos secundários. Esses compostos são responsáveis por efeitos 

danosos a saúde devido as suas propriedades mutagênicas e carcinogênicas, além 

da sua toxicidade (Ontanõn et al, 2015). 

Amostras de óleo de soja sofrem decomposição térmica em uma atmosfera 

oxidante, devido a perda de massa que ocorre com a decomposição de ácidos graxos 

poliinsaturados. Depois, pela produção de moléculas de triacilgliceróis saturados 

formados a partir da clivagem das duplas ligações de ácidos graxos monoinsaturados 

e então pela perda de massa devida a decomposição térmica dos ácidos graxos 

saturados remanescentes (Bittencourt; Scremin, 2019; Torquato et al, 2020). 

O espectro no infravermelho médio para as 4 amostras de óleo de soja (Figura 

18) apresenta bandas em 3010 cm-1 (estiramento =CH cis), 2954 cm-1 (estiramento 

assimétrico -C-H de CH3), 2924 e 2854 cm-1 (estiramento assimétrico e simétrico -C-

H de CH2), 1744 cm-1 (estiramento -C=O de éster), 1654 cm-1 (estiramento -CH=CH 

cis), 1464 cm-1 (deformação angular simétrica de -CH2 e CH3), 1378 cm-1 (deformação 



56 
 

 

angular simétrica de -C-H de CH3), 1238 cm-1 (estiramento -C-O e deformação de -

CH2-), 1160 cm-1 (estiramento -C-O e deformação -CH2-), 1098 cm-1 (estiramento -C-

O), 1034 cm-1 (estiramento -C-O), 966 cm-1  (deformação fora do plano -HC=CH- 

trans), 914 cm-1 (deformação fora do plano -HC=CH- cis) e 722 cm-1 (deformação 

angular assimétrica de (CH2)n e -HC=CH- cis) (Guillén e Cabo, 1997). 

 

Figura 18 – Espectros no infravermelho médio obtido em atmosfera de O2 a 140 oC, 
por 300 min 

 

 

Fonte: Autora, 2023 
Amostras: A1 - óleo de soja desodorizado sem adição de antioxidante; A2 - óleo de soja desodorizado 
sem adição de antioxidante + óleo de soja A2 - mistura de 2 g do óleo adicionado de 40 µL de solução 
BHT + etanol; A3 - 2 g do óleo adicionado de 70 µL do extrato de maracujá; e A4 - 2 g de óleo adicionado 
de 35µL do extrato otimizado + 20 µL da solução de BHT + etanol. 
 
 

Na banda de 1238 cm-1 a amostra A3 apresenta o maior valor de absorvância, 

seguido pela amostra A4 e pelas amostras A1 e A2, que obtiveram a mesma 

absorvância. Para a banda em 1034 cm-1 as amostras A3 e A4 tiveram o maior valor 

de absorvância, seguido pela amostra A2 e então pela amostra A1. Estas bandas 

estão relacionadas ao estiramento C-O. 

No processo de peroxidação lipídica ocorre a formação de radicais livres, 

seguido da formação de hidroperóxidos que se decompõem gerando produtos 

secundários da oxidação, como aldeídos e cetonas (Warner,1998). Assim, uma banda 

mais intensa nas regiões de 1238 e 1034 cm-1 está relacionada a menor formação de 

produtos secundários da oxidação. Nesse sentido, a banda em 1744 cm-1 que está 
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associada ao estiramento C=O apresentou um comportamento inverso, com a 

amostra A1 tendo a maior absorvância, seguido pelas amostras A3 e A2 e então pela 

amostra A4.  

Estes resultados indicam que a amostra A4 apresenta uma menor formação de 

produtos secundários, seguida pelas amostras A3 e A2, respectivamente. Por outro 

lado, a amostra A1, que não apresenta antioxidantes se caracterizou pela maior 

formação de produtos secundários da oxidação lipídica. Assim, o extrato de maracujá 

tanto combinado com BHT como puro apresentou uma menor formação de produtos 

secundários da oxidação em relação ao óleo sem aditivos antioxidantes. 

 

8 CROMATOGRAFIA LÍQUIDA DE ALTA EFICIÊNCIA (CLAE) 

 

O cromatograma para o extrato de maracujá, obtido na condição selecionada 

após a otimização (etanol = 0,5; acetato de etila = 0,34; isopropanol = 0,16, v/v), 

indicou a presença dos ácido p-cumárico e da quercetina (Figura 19). Os demais picos 

não foram identificados. 

 

Figura 19 - Cromatograma representativo para o extrato de maracujá na condição 
selecionada após a otimização (etanol = 0,5; acetato de etila = 0,34; isopropanol = 

0,16, v/v); 1 - ácido p-cumárico; 2 - quercetina. 
 

 
Fonte: Autora, 2023 

 
 

A concentração do ácido p-cumárico nos extratos de maracujá variou de 0,82 

a 4,57 µg g-1 de resíduo de maracujá (base seca) (Figura 20), sendo que a extração 
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com etanol resultou no maior teor. Entretanto, a condição selecionada após a 

otimização possibilitou o aumento de 123,0 % (9,03 µg g-1) em relação a extração com 

etanol. Este aumento da concentração do ácido p-cumárico no extrato otimizado 

assume grande importância, uma vez que o ácido p-cumárico apresenta atividades 

antitumorais e antimicrobianas, além da ação antirradicais livres e do efeito anti-

inflamatório (Heleno et al, 2015, Pei et al, 2016).  

 

Figura 20: Concentração de ácido p-cumárico nos extratos 1 a 7 e no extrato obtido 
após a otimização (8). 

 

 
Fonte: Autora 2023 

 
 

Em um estudo realizado por Silva et al (2020) com a variedade de maracujá 

BRS Sertão Forte, no estágio final de maturação, foi encontrado a concentração média 

de 3,55 µg g-1 de ácido p-cumárico na polpa. Ao estudar os compostos fenólicos em 

maracujá comercializado na região de Maringá, Rotta et al (2019) encontraram o teor 

de 0,24 µg g-1 de polpa fresca. Considerando um teor de umidade de 89,0 % para a 

polpa do fruto maduro Silva et al (2020) a concentração obtida por Rotta et al (2019) 

em base seca corresponde a 2,18 µg g-1 de ácido p-cumárico, enquanto a determinada 

por Silva et al (2020) alcança o teor de 32,3 µg g-1 de ácido p-cumárico. 

A concentração do ácido p-cumárico encontrada nos extratos avaliados neste 

estudo possui valores que estão próximos ao encontrados por Rotta et al. (2021), 
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contudo são bem menores que o teor relatado por Silva et al (2020). Por outro lado, o 

extrato obtido para a condição selecionada após a otimização, ficou mais próximo do 

teor relatado por Silva et al (2020) e representa uma fonte importante de ácido p-

cumárico que não está sendo aproveitada para a alimentação humana. 
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9 CONCLUSÃO 
 

A polaridade dos solventes influenciou na extração de antioxidantes. A maior 

quantidade de antioxidante foi obtida com a mistura binária de acetato de etila + 

etanol, pois nas análises do DPPH, Flavonoides, e compostos fenólicos este extrato 

obteve os melhores resultados, sendo que apenas na análise do FRAP a mistura 

obteve resultados baixos. 

O extrato obtido para a condição selecionada após a otimização resultou para 

atividade antioxidante pelo método DPPH e para o teor de flavonoides, em níveis 

maiores que os preditos pelos modelos. Para a atividade antioxidante determinada 

pelo método FRAP e para o teor de fenólicos totais os resultados obtidos foram 

próximos dos valores preditos pelos modelos 

O extrato de maracujá mostrou possuir uma maior resistência a oxidação que 

o BHT nas temperaturas testadas, conforme mostrou a avaliação do nível de 

estabilidade térmica do óleo de soja com a adição dos dois tipos de conservantes. 

Observou-se um efeito sinérgico do extrato de maracujá e do BHT no óleo de soja, 

sendo que os tempos de indução testados mostraram que, com a adição do extrato 

de maracujá no óleo de soja, os resultados obtidos foram superiores aos tempos 

obtidos para o óleo de soja contendo somente BHT, nas temperaturas avaliadas. Na 

análise do tempo de indução oxidativo, o extrato obtido para a condição selecionada 

após a otimização mostrou-se competitivo em relação ao BHT na proteção do óleo de 

soja contra a oxidação. 

A análise por cromatografia líquida de alta eficiência indicou que ocorreu o 

aumento expressivo do teor de ácido p-cumárico no extrato obtido para a condição 

selecionada após a otimização, em relação aos demais extratos. Essa condição 

mostra a importância da otimização das condições de extração, bem como a 

relevância do resíduo do processamento do maracujá como fonte de ácido p-

cumárico. 

          Esta pesquisa demostrou que os extratos obtidos dos resíduos de maracujá 

apresentaram compostos bioativos em sua composição química, tornando possível a 

sua utilização como antioxidantes naturais no retardamento dos processos oxidativos 

em alimentos.  
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Sendo assim, podem ser utilizados como uma alternativa para reciclagem de resíduos 

da indústria de sucos, proporcionando um aumento da captação de recursos 

financeiros para a empresa, além de contribuir para a preservação do meio ambiente. 
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APÊNDICE: 

 

Os resultados foram obtidos por meio de uma curva de calibração contendo o Trolox 

ou Quercetina ou Ácido Gálico como substâncias padrão e o reagente empregado no 

ensaio, com as soluções de referência sendo preparadas em triplicata. Os gráficos 1, 

2 ,3 e 4 mostram as curvas padrão utilizadas para os ensaios de DPPH, FRAP, 

Flavonoides e Fenólicos totais, respectivamente. 

 

Gráfico 1 – Curva de calibração utilizando Trolox 
como substância padrão (DPPH): 

 

 
Fonte: Autora, 2023 

 
 

Gráfico 2 - Curva de calibração utilizando Trolox 
como substância padrão (FRAP): 

 

 

Fonte: Autora, 2023  
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Gráfico 3 - Curva de calibração utilizando Quercetina 
como substância padrão (flavonoides): 

 

 
Fonte: Autora, 2023 

 
 

Gráfico 4 - Curva de calibração utilizando Ácido Gálico  
como substância padrão (fenólicos totais): 

 

 
Fonte: Autora, 2023 
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Para o cálculo de equivalente substância padrão em todas as análises foi 

utilizada a equação y = a * x + b, 

 

Onde: 

y se refere a absorbância, 

x a concentração 

a ao coeficiente angular e  

b ao coeficiente linear. 

 

Observou-se que o valor do coeficiente de correlação (R) obtido foi maior que 

0,999, mostrando que o resultado foi obtido dentro de uma faixa linear. As 

absorbâncias obtidas foram colocadas substituindo o y na equação, a resposta obtida 

é dita como equivalente da substância padrão e relacionada com a massa de 

maracujá. O R² nos fornece uma medida de como a variabilidade dos valores de 

respostas podem ser explicadas pelos fatores experimentais e suas interações. 

 


