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RESUMO

Neste trabalho foi avaliada a secagem de folhas de aroeira (Schinus terebinthifolius Raddi) com
aquecimento por micro-ondas visando a reducdo de umidade, retengé@o de cor e concentragdo
de clorofila, bem como a preservacdo dos compostos fenolicos totais (CFT) e atividade
antioxidante (AA) em extratos obtidos a partir das folhas secas. Inicialmente as folhas foram
caracterizadas quanto as suas propriedades morfologicas e fisicas. Os ensaios de secagem foram
realizados em micro-ondas White-Whestinghouse, modelo EM 3500B, com poténcias
especificas variando de 0,56 W/g a 4,35 W/g. Para averiguar as condi¢des de secagem realizou-
se um Delineamento Composto Central Rotacional (DCCR) 22 com 4 ensaios nas condi¢oes
axiais e 3 repeticdes no ponto central, totalizando 11 ensaios. A intensidade de cor foi
determinada pelo método colorimétrico do sistema de cores CIE L*a*b*. Os compostos
bioativos foram extraidos por maceracdo em extratos etandlicos durante 7 dias. A concentracao
de compostos fendlicos totais (CFT) foi avaliada pelo método Folin-Ciocalteu que quantifica
os fendis presentes nas amostras de extratos vegetais. A determinacdo da atividade antioxidante
(AA) foi realizada pelo método DPPH que mede a atividade de eliminacdo de radicais. Por
meio da analise dos coeficientes de regressdo multipla foram avaliados os efeitos da poténcia
especifica e tempo de secagem nos parametros de qualidade: umidade final, CFT ¢ AA e
consumo energético efetivo. Foi observado que o aumento da poténcia aplicada reduziu os
tempos de secagem pois a taxa de agquecimento aumenta para maiores poténcias de irradiacao.
Pela andlise estatistica, a poténcia e o tempo de secagem possuem efeitos significativos nas
respostas umidade final, teor de CFT, AA e consumo energético efetivo. Os parametros de cor
L*, a*, b*e AE*ndo apresentaram diferencas significativas com o aumento da poténcia e tempo
de secagem. Também ndo foram observadas diferencas estatisticamente significativas nas
concentragOes de clorofila das folhas secas, independente da poténcia aplicada e tempo de
secagem. Com base nas superficies de resposta geradas a partir dos modelos de regresséo, foi
efetuado um procedimento de otimizacao baseado na funcao desejabilidade para identificar a
condigé@o de operagdo que resultaria em maior preservacdo dos compostos bioativos e menor
consumo energético efetivo, tendo sido identificado que a condicdo 6tima de secagem seria

obtida na poténcia de 1,5 W/g e tempo de 275 min.

Palavras-chave: Aquecimento volumétrico. Razdo de umidade. Compostos Bioativos.

Extratos etandlicos. Fitoterapicos.



ABSTRACT

In this study, the drying of aroeira leaves (Schinus terebinthifolius Raddi) with microwave
heating was evaluated in order to reduce moisture, color retention and chlorophyll
concentration, as well as preserving total phenolic compounds (TPC) and antioxidant activity
(AA) in the dried leaf extracts. The leaves were first characterized for their morphological and
physical properties. Drying tests were performed in a White-Whestinghouse microwave, model
EM 3500B, with specific powers ranging from 0.56 W/g to 4.35 W/g. To verify the drying
conditions, a Central Rotational Composite Design (CCRD) 22 was performed with 4 tests
under axial conditions and 3 repetitions at the central point, totaling 11 tests. The color intensity
was determined by the colorimetric method based on the CIE L*a*b* color system. The
bioactive compounds were extracted through maceration in ethanol for 7 days. The
concentration of total phenolic compounds (TPC) was determined evaluated by the Folin-
Ciocalteu method and antioxidant activity was determined by the DPPH method. Through the
analysis of multiple regression coefficients, the effects of specific power and drying time on
quality parameters final moisture, TPC, AA, and effective energy consumption. The results
showed that higher power levels reduced drying times as they resulted in higher heating rates.
Statistical analysis showed that the power and drying time have significant effects on the
responses final moisutre, TPC content, AA and effective energy consumption. Based on by the
Tukey test the color parameters L”, a*, b"and AE* showed no significant differences as applied
power and drying timewere increased. There was no statistically significant differences in the
chlorophyll contents of dried leaves, regardless of the applied power and drying time. Based on
the response surfaces generated by the regression models, an optimization procedure was
performed based on the desirability function to identify the operating condition that would best
preserve the bioactive compounds with lower effective energy consumption. It was identified
that the optimum drying condition would be obtained at the power of 1.5 W/g and time of 275

min.

Keywords: Volumetric heating. Moisture radio. Bioactive compounds. Ethanol extracts.
Phytotherapy.
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1 INTRODUCAO

Plantas medicinais é a denominacdo usada para descrever certas espécies vegetais que
possuem acdo farmacoldgica, ou seja, plantas que auxiliam na cura ou tratamento de
enfermidades. No cenério global, o uso de plantas medicinais tem aumentado de forma
significativa. Dados da Organizacdo Mundial da Satde (OMS) indicam que 80% da populagéo
mundial ndo tem acesso ao atendimento primario de saude e recorre as plantas medicinais como
fonte de intervencdo de patologias (BADKE, 2014; BRASIL, 2010; PONTES et al., 2012;
WHO, 2013). Além disso, as plantas sdo importantes fontes de matérias-primas nao apenas
para industrias farmacéuticas mas também para a fabricacdo de alimentos, cosméticos e
produtos de higiene pessoal, entre outros.

A rica biodiversidade do Brasil abriga aproximadamente 55 mil espécies de plantas
catalogadas de um total variando entre 350 e 550 mil espécies em todo mundo, porém apenas
cerca de 8% foram estudadas para pesquisas de compostos bioativos e 1.100 espécies foram
avaliadas em relacdo as suas propriedades medicinais (CARNEIRO et al., 2014; BATALHA et
al., 2003; GUERRA et al., 2001).

E importante preservar a qualidade dos compostos bioativos e evitar perdas dos
constituintes volateis no processamento, ja que devido a sua elevada umidade inicial, apds a
colheita as plantas iniciam um processo de degradacdo rapido e irreversivel. O processamento
imediato sob condicGes adequadas visa evitar a deterioracdo e possibilita a preservacdo da
qualidade do material. A reducdo de umidade via secagem térmica € uma das etapas mais
importantes do processamento das plantas medicinais, visto que agrega valor ao produto,
aumenta o tempo de prateleira e reduz o desperdicio, uma vez que neutraliza ou impede acoes
enzimaticas que contribuem para a sua deterioracdo. Além desses beneficios, a secagem facilita
0 manuseio, transporte e armazenamento do material. Entretanto, a secagem térmica de folhas
oferece varios desafios porque trata-se de um material biolégico com caracteristicas
morfoldgicas variadas e composi¢do sensivel a temperatura. Assim, a secagem precisa ser
realizada em condicOes operacionais adequadas para preservar a qualidade do material
(SCHIFFMANN, 1995; CANABARRO, 2019).

Pesquisas tém sido conduzidas na busca por alternativas para melhores condicfes de
secagem de folhas medicinais. A secagem com aquecimento via micro-ondas se mostra uma
alternativa promissora para a redugdo da umidade de materiais vegetais (CHUA et al., 2019;
TORKI-HARCHEGANI et al., 2018; DEMIRHAN; OZBEK, 2008). Diferentemente dos
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métodos de secagem convencionais em que a energia é transferida por condugéo, convecgdo ou
radiacdo térmica, no secador a micro-ondas, a energia € fornecida diretamente ao material por
ondas eletromagnéticas emitidas na faixa de frequéncias entre 300 MHz e 300 GHz
(SCHIFFMANN, 1995), que provocam o aquecimento dielétrico do produto. Neste mecanismo,
a radiacdo eletromagnética emitida pelo magnéton é absorvida pelo material e se propaga em
seu interior. Sob a a¢do da radiacdo eletromagnética as moléculas de agua contidas no produto
sdo agitadas por rotacdo dipolar, dissipando energia na forma de calor (OLIVEIRA; FRANCA,
2002). Atraves dessa técnica, o material vegetal é rapidamente aquecido, possibilitando a
remogéo da umidade.

No processo, as micro-ondas promovem um fluxo de calor na mesma diregéo do fluxo de
umidade (do interior para a superficie do material), aumentando a taxa de secagem e reduzindo
o tempo de processamento, com menor modificacdo na estrutura do material em comparacao a
secagem com ar aquecido (XU et al., 2017). Outra vantagem desse método é a elevada
eficiéncia energética em comparacéo aos metodos de aquecimento convectivos, ja que a maior
parte da energia eletromagnética é convertida em calor. No entanto, a aplicacdo das micro-
ondas pode resultar em aquecimento ndo uniforme de certos produtos, dependendo de suas
propriedades dielétricas e termofisicas. A secagem via micro-ondas também pode ser
combinada com processos convencionais, contribuindo para melhorias na qualidade dos
produtos secos, com alta qualidade nutricional e sensorial (MONTEIRO et al., 2015; ZHANG
et al., 2006).

Dentre as diversas espécies vegetais presentes no Brasil com potencial fitoterapico, a
aroeira (Schinus terebinthifolius Raddi) ¢ uma planta pertencente a familia Anacardiaceae,
presente no Cerrado cujas folhas séo utilizadas para o tratamento de diversas patologias
humanas por apresentarem propriedades bioldgicas e farmacoldgicas comprovadas, tais como:
atividade bactericida, anti-inflamatéria e antioxidante (DEGASPARI et al., 2005;
CARVALHO et al., 2013). As propriedades presentes nesta espécie sdo creditadas aos
compostos bioativos da planta, que exercem a funcéo de auxiliar nas atividades fisiologicas e
bioquimicas do corpo humano. As folhas de aroeira séo ricas nesses compostos, que podem ser
recuperados em extratos obtidos a partir das folhas in natura ou secas (ULIANA et al., 2016;
PINHO et al. 2012).

O presente estudo teve como objetivo avaliar a reducao de umidade das folhas de aroeira
(Schinus terebinthifolius Raddi.) via secagem em micro-ondas e identificar as condigoes
operacionais que melhor preservem os parametros de qualidade: cor das folhas, concentragédo

de clorofila, o teor de compostos fendlicos e atividade antioxidante dos extratos.
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2 OBJETIVOS

As folhas de aroeira possuem um amplo potencial de aplicagdes para usos medicinais

devido as suas propriedades farmacoldgicas comprovadas. Porém, até a presente data, as

pesquisas encontradas na literatura sobre esta espécie visam principalmente a avaliacdo

fitogquimica e analises da composicao quimica dos extratos vegetais. Estudos na literatura sobre

a secagem de folhas de aroeira, seja em micro-ondas ou via outros métodos, e de sua influéncia

na qualidade dos extratos ainda s&o limitados ou pouco divulgados, apesar do alto potencial

fitoterapico desta planta.

2.1. Objetivo geral

Avaliar a secagem de folhas de aroeira (Schinus terebinthifolius Raddi.) com aquecimento

por micro-ondas visando a reducdo de umidade e a preservacao dos parametros de qualidade:

cor, clorofila, teor de compostos fendlicos e atividade antioxidante recuperados em extratos

etandlicos das folhas secas.

2.2. Objetivos especificos

v

<\

Caracterizar as propriedades morfologicas e fisico-quimicas das folhas de aroeira in
natura;

Obter curvas de secagem variando a poténcia aplicada;

Obter extratos etandlicos via maceracéao;

Através de um planejamento experimental, avaliar o efeito da poténcia aplicada e do
tempo de secagem na reducdo de umidade, consumo energético, e atributos de qualidade
das folhas de aroeira secas via micro-ondas (umidade final, retencdo de cor, teor de
clorofila, teor de compostos fendlicos e atividade antioxidante de extratos etandlicos);
Aplicar analise de regressdo e, a partir dos modelos ajustados, obter superficies de
resposta que permitam identificar as condi¢fes operacionais e prever respostas como a
retencdo de cor, umidade, teor de compostos fenolicos e atividade antioxidante dos
extratos;

Utilizar a técnica baseada na funcdo desejabilidade para identificar condi¢Bes 6timas de

operacdo visando obter os melhores atributos de qualidade.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. Plantas medicinais e producéo de fitoterapicos

As plantas medicinais s@o aquelas que possuem, em um ou mais 6rgdos, substancias
com potenciais usos terapéuticos, que podem ser usados para a sintese de produtos quimicos e
farmacéuticos. Os constituintes quimicamente ativos responsaveis pela acdo terapéutica séo
denominados “principios ativos” (MARTINS et al., 2003). Outra perspectiva ¢ considerar como
planta medicinal aguela que, administrada sob qualquer forma ou via ao homem, exerce funcées
com algum tipo de acao farmacoldgica (FOGLIO et al., 2006).

Para a Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA), as plantas medicinais
possuem a capacidade de diminuir sintomas ou curar doencas e tem como enfogque 0 uso como
remédio para a populacdo. Por meio dos habitos populares sobre o uso e a eficacia de plantas
medicinais preserva-se a pratica do seu consumo por ser uma opcao de baixo custo e eficaz,
ademais de manter as identidades culturais das comunidades (SANTOS et al., 2018).

A Organizagdo Mundial da Saude (OMS) relata que 80% da populacdo dos paises em
desenvolvimento utilizam as plantas medicinais como Unica forma de acesso aos cuidados
basicos de satude. Além disso, sugere que os produtos naturais, em especial os oriundos de
plantas, podem conduzir a descoberta de novas substancias terapéuticas que auxiliam na
producdo de medicamentos fitoterapicos (ROSA et al., 2011).

Mediante o enfoque e a popularidade que as plantas com fins medicinais vém recebendo
nos ultimos anos, sobretudo em paises em desenvolvimento, a OMS promoveu medidas com o
intuito de valorizar a medicina tradicional e popular. O Ministério da Satde (MS), em conjunto
com outras organizacfes, desenvolveu politicas para as plantas medicinais e fitoterapicas:
Politica Nacional de Préaticas Integrativas e Complementares (PNPIC) no Sistema Unico de
Saude (SUS) (2003/05) e em 2005, determinou a criacdo da Politica Nacional de Plantas
Medicinais e Fitoterapicos (PNPMF), para ampliar o acesso e o uso de forma racional das
plantas medicinais e dos fitoterapicos, garantindo a seguranca e eficicia da sua utilizacdo entre
0s usuérios do SUS (BRASIL, 2008).

O Brasil abriga a maior diversidade biol6gica do mundo, com aproximadamente 55 mil
espécies de plantas catalogadas de um total variado entre 350 e 550 mil espécies em todo mundo
(GUERRA; NODARI, 2001). Dentre as areas de vegetacdo no Pais, destaca-se o Cerrado,
considerado como o segundo maior bioma brasileiro. Neste bioma estéo presentes mais de onze

mil espécies vegetais, onde cerca de quatro mil e quatrocentas sdo aptas a sobrevivéncia apenas
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no Cerrado, sendo consideradas espécies endémicas. A vegetacdo do Cerrado é caracterizada
pela presenca de arvores com troncos tortuosos, pequeno porte, cascas grossas e folhas rigidas,
conforme pode ser observado na Figura 3.1. As arvores presentes no Cerrado desenvolvem-se
em solo &cido, com baixa fertilidade e alta concentracdo de ferro e aluminio (DIAS;
LAUREANO, 2010).

O mercado de fitoterdpicos para produtos oriundos de plantas medicinais é considerado
pequeno no Brasil, embora exista um grande numero de espécies vegetais no pais.
Mundialmente a producdo de medicamentos fitoterapicos gira em torno de US$ 22 bilhdes,
considerando que 75% da populagdo global utiliza as plantas medicinais como fonte de
tratamento. Nos Estados Unidos cerca de 2/3 dos medicamentos langados nos ultimos anos
foram criados direta ou indiretamente a partir de plantas medicinais. No Brasil, a producéo de
fitoterapicos em 2014 foi de aproximadamente US$ 261 milhdes, representando 5% do mercado
de medicamentos (CARVALHO et al., 2018; DUTRA et al., 2016).

q

Fonte: www.thegreenestpost.com/cerrado-brasileiro-bioma

Segundo a literatura, as dificuldades para a producdo de fitoterapicos no Brasil estdo
relacionadas a auséncia de conhecimento dos métodos adequados de colheita, secagem e
armazenagem das plantas medicinais, falta de regulamentacao de leis de acesso ao patrimonio
genético vegetal, escassez de incentivos governamental e privado para o desevolvimento de
novos farmacos e medicamentos (DUTRA et al., 2016; HASENCLEVER et al., 2017).
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3.2. Schinus terebinthifolius Raddi

A espécie Schinus terebinthifolius Raddi, conhecida popularmente como aroeira-
vermelha, aroeira-pimenteira, pimenta-rosa, aroerinha, aroeira, entre outros, pertence a familia
Anacardiaceae, ¢ uma planta nativa da América do Sul, sendo encontrada principalmente no
Brasil, Paraguai e Argentina. No territdrio brasileiro € encontrada em grande parte no litoral do
nordeste ao sul do pais, em areas de mata atlantica, cerrado ou outros tipos de formacoes
vegetais, devido a facilidade de adaptacdo em diferentes zonas de vegetacdes, caracteristica
atribuida a plasticidade ecoldgica da espécie (LORENZI; MATOS, 2008; DEGASPARI;
WASZCZYNSKYJ; SANTOS, 2004; LENZI; ORTH, 2004).

A S. terebinthifolius € uma arvore de crescimento rapido com porte pequeno, possuli
altura entre 5 a 10 metros na idade adulta (Figura 3.2), com tronco de 30 a 60 cm de espessura
de didmetros, lenhoso e de casca rugosa, com estrias longitudinais e cor marrom acinzentada.
A sua propagacdo pode ser através de sementes ou por estaquia a partir do caule (AZEVEDO;
QUIRINO; BRUNO, 2015; LORENZI; MATQOS, 2008).

Figura 3. 2. Arvore de Schinus terebinthifolius R.
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Fonte: Www.aéfaeééibgla/aroelra-vé.fmelha (2022).

As folhas de aroeira sdo perenes (Figura 3.3) possuem coloracdo esverdeada e formas
de oblongas a elipticas; na parte superior do limbo contém nervuras do tipo imparipenada que
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exalam aroma. Sdo compostas com 3 a 10 pares de foliolos aroméaticos medindo de 3 a5 cm de
comprimento por 2 a 3 cm de largura. Do peciolo até o ultimo foliolo, tém-se de 11 a 15
centimetros, ja o foliolo apresenta de 4 a 8 cm. As flores sdo meliferas, masculinas e femininas,
em paniculas piramidais. O florescimento ocorre nos meses de setembro a janeiro. Os frutos
s&0 numerosos, pequenos, em forma de drupas, constituidos por uma casca verde passando a
vermelho vivo quando maduros, possuem de 4 a 5 mm de didmetro e sdo aromaticos
(CARNEIRO, 2017; SALVI JUNIOR, 2013).

A Schinus terebinthifolius Raddi é uma espécie vegetal de destaque para diversos
segmentos industriais, por apresentar compostos Uteis em aplicacoes medicinais, cosméticas e
alimenticias. O potencial bioativo da aroeira é atribuido aos compostos fitoquimicos em sua
constituicdo, dentre os quais destacam-se 0s terpenos, antocianinas, compostos fendlicos,
flavonoides, saponinas e esteroides, que estdo presentes na estrutura da planta e podem ser
encontrados nas folhas, flores, frutos e cascas, evidenciando diversas acdes, a exemplo da
atividade antioxidante e bactericida (OLIVEIRA et al., 2020; SCHEIBE et al., 2016; SCHEID
etal., 2018).

Figura 3. 3. Folhas e frutos de aroeira (Schinus terebinthifolius R.)

Fonte: Gilbert e Favoreto, 2011.

Seu uso é comumente propagado na medicina popular brasileira na forma de chas ou
infusdes, por apresentar indicacbes de acdes cicatrizante, anti-inflamatdria, analagésica,
diuretica, e antisséptica para uso ginecoldgico (CARVALHO et al., 2013). As referidas

propriedades medicinais foram listadas desde a 12 edi¢cdo da Farmacopeia Brasileira publicada
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em 1929 pelo uso das cascas secas do caule como droga vegetal (BRANDAO et al., 2008;
CARVALHO et al., 2013).

Estudos farmacoldgicos obtidos a partir dos extratos das folhas de aroeira relatam
propriedades antialérgica, antioxidante, antiflngica, anticAncer, antitlcera e bactericida
(GOMES et al., 2020; SCHIMITBERGER et al., 2018; ULIANA et al., 2016). As diversas
propriedades biologicas e farmacoldgicas das folhas, frutos e cascas de aroeira sdo listadas na
Tabela 3.1.

Tabela 3. 1. Propriedades biologicas e farmacoldgicas da aroeira

Parte da planta  Substancia Propriedades Autor
Cascas Extrato Atividade Antifangica (MAIA et al., 2021)
Cascas Extrato Efeito Neuroprotetor (SERENIK et al., 2016)
Folhas Extrato Atividade Antioxidante (DEGASPARI et al., 2004)
Folhas Extrato Antitérmico (CARVALHO et al., 2013)
Folhas Extrato Cicatrizante (SANTOS et al., 2006)
Folhas Extrato Atividade Antioxidante (ULIANA et al., 2016)
Folhas Extrato Atividade Inseticida (CAMAROQOTI et al., 2018)
Folhas Extrato Hepatoprotetora (ABDOU et al., 2015)
Folhas Oleo essencial Anti-inflamatoria (MEDEIROS et al., 2007)
Frutos Extrato Atividade Antimicrobiana (SANTOS et al., 2019)
Frutos Oleo essencial Larvicida e Inseticida (PROCOPIO, 2015)
Frutos Extrato Compostos Fendlicos (SALDANHA et al., 2018)

Fonte: Acervo pessoal.

3.3. Secagem de plantas medicinais

Secagem € uma operacao unitaria que pode ser definida como o processo de remocao
térmica de substancias volateis, comumente sendo agua, para obter um produto sélido. Quando
um sélido umido é exposto a secagem térmica convectiva, dois processos ocorrem
simultaneamente: a transferéncia de calor das redondezas para o sélido, que € aquecido, e a
transferéncia de massa, inicialmente com a evaporacéo da umidade superficial, e depois com a
migracdo da umidade contida no interior do solido para a sua superficie, a partir da qual é
evaporada (MUJUMDAR, 2006).

A transferéncia de calor pode ocorrer por diferentes mecanismos fisicos, convecgéo,
conducéo, radiacdo ou por uma combinacdo destes. O processo mais utilizado na secagem de

folhas é o convectivo, no qual o calor é transferido para a superficie do sélido imido por meio
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de uma corrente de gas aquecido (geralmente ar), que remove a umidade evaporada. J& 0s
mecanismos de transferéncia de massa no interior do solido podem ser véarios, dependendo da
natureza fisica do solido, temperatura e umidade (ONWUDE et al., 2017).

O parametro usado para 0 monitoramento do processo de secagem € a umidade do
solido, que pode estar presente em diferentes estados, como umidade superficial, umidade ndo
ligada e umidade ligada (STRUMILLO; KUDRA, 1986). Segundo a ANVISA (2005) a faixa
de umidade recomendada para o armazenamento de produtos vegetais secos ou desidratados
situa-se entre 8 a 14% (b.u), ja que umidades elevadas favorecem a atividade hidrolitica de
diversas enzimas que podem comprometer os principios ativos das folhas medicinais (SIMOES
etal., 1999).

Segundo MARTINAZO et al. (2006) a principal vantagem da secagem térmica
comparada a outros métodos de preservacdo é a simplicidade da operacdo. No caso do
processamento de plantas medicinais, a secagem é uma etapa de suma importancia, uma vez
que as industrias em geral ndo possuem estrutura para o uso de plantas frescas em quantidades
regulamentadas para a producéo industrial (LORENZI; MATOS, 2002).

3.4.  Secagem em micro-ondas

As micro-ondas sdo ondas eletromagnéticas com frequéncias que podem variar de 0,3 a
300 GHz e comprimentos de onda entre 1 mm e 1 m. Em fornos domésticos, a frequéncia
permitida é de 2,45 GHz, equivalente a 12,2 cm de comprimento de onda no vacuo
(DOUGLAS; SCHUBERT, 1996; DATTA; ANANTHESWARAN, 2000).

O aquecimento por micro-ondas ocorre mediante as oscilagdes do campo elétrico e
magnético, ocasioando a movimentacdo de ions, &omos e moléculas, consquentemente,
aumentando a energia cinética dos componentes, e por fim, convertendo-os em energia interna
(MEREDITY, 1998). Segundo METAXAS e MEREDITY (1993) os mecanismos
predominantes no aquecimento dielétrico sdo a conducdo idnica, rotacdo dipolar, polarizagéo,
histerese ferroelétrica, etc. No entanto, a rotacdo dipolar geralmente é o efeito mais importante
de todos, seguido pela conducéo idnica.

A conducado ibnica é verificada quando os ions presentes no material sdo submetidos a
um campo elétrico. Quando isso ocorre 0s ions adquirem movimento, energia cinética, e
colidem com outros ions que estdo ou ndo em movimento. Essas colisdes liberam calor, que por
sua vez aquecem o material (PEREIRA, 2007).

A rotacdo de dipolos é o mecanismo referente ao efeito que o campo elétrico oscilante
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das micro-ondas causa nas moléculas da amostra, que possuem momento dipolar induzido ou
permanente. Quando o campo elétrico é aplicado, as moléculas de dipolo elétrico tendem a se
alinhar com o campo, conforme ilustrado na Figura 3.4. A polaridade do campo se alterna
rapidamente, cerca de 5 bilhdes de vezes por segundo para a frequéncia de 2450MHz. No
entanto, quando o campo é removido, ocorre a relaxacdo dielétrica, isto €, as moléculas tendem

a retornar ao estado anterior (menos alinhado) (SOUZA et al., 2002).

Figura 3. 4. Representacao da resposta molecular a um campo eletromagnético (a) moléculas
alinhadas ao campo elétrico; (b) desordem induzida quando o campo elétrico é alterado.
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Fonte: Souza et al. (2002).
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O aumento no numero de choques entre as moléculas e a friccdo gerada, com base no
alinhamento e desalinhamento provoca a dissipacdo de calor que resulta no aquecimento
volumétrico da amostra. Desta forma, o calor dissipado no aquecimento por micro-ondas é
resultante da conversdo de energia cinética associada a movimentacdo molecular (MEREDITH,
1998; FORTUNY et al., 2008; SOUZA et al., 2002; ROSSI, 2017).

Nos métodos de aquecimento convencionais, o gradiente de temperatura interna de um
material é limitado por sua condutividade térmica. No entanto, para 0 aquecimento via micro-
ondas, a energia fornecida esta associada ao material por interacdo molecular com o campo
eletromagnético gerado. Desta forma, 0os componentes presentes no material sdo aquecidos
individual e instataneamente, sem as limitagdes impostas pelas caracteristicas de condutividade
térmica do material (METAXAS, MEREDITY, 1993; PEREIRA et al., 2014).

O aguecimento do material por radiagdo provenientes das micro-ondas ocorre somente
em moléculas que possuem dipolos, onde o meio de rotacdo esteja em ressonancia com a
radiacdo incidente. Deste modo, 0 processo de aquecimento por micro-ondas é considerado
seletivo pois s6 ocorre onde existem moléculas capazes de converter a radiagcdo em aumento da
temperatura. Sendo assim, o atrito produzido pela movimentacao das moléculas dissipa energia
na forma de calor diretamente sobre o material aquecido, 0 aumento da temperatura é mais

pronunciado quando comparado a métodos de aquecimento indireto (PANISSET, 2014,
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ROSSI, 2017).

Um material submetido ao aquecimento por micro-ondas depende fortemente da
propagacao das ondas eletromagnéticas e pode ser caracterizado mediante as suas propriedades
dielétricas. As duas principais propriedades sdo: constante dielétrica e o fator de perda
dielétrica. A constante dielétrica mede a quantidade de energia armazenada no material,
enquanto que o fator de perda ¢ uma medida da dissipacdo de energia na forma de calor
(METAXAS, MEREDITY, 1993; MEREDITH, 1998; MUJUMDAR, 2006).

Segundo SHANG et al. (2006) o desempenho de materiais submetidos ao aquecimento

por micro-ondas podem ser classificados por:

1 — Materiais transparentes: a radiacdo passa pelo material com pouca ou nenhuma absorcéao
devido a baixa constante dielétrica, como exemplos temos os vidros e hidrocarbonetos.

2 — Materiais opacos (condutores): a radiacdo é refletida e ndo absorvida, como ocorre nos
metais.

3 — Materiais absorventes (substancias com alta constante dielétrica): as micro-ondas sédo
absorvidas através da intensidade do campo eletromagnético e o fator de perda diéletrica, o
campo gerado eleva as vibragdes moleculares desse tipo de material e aumenta sua temperatura,
um exemplo é a agua.

As propriedades dielétricas de um determinado material definem sua cinética de
aquecimento quando expostas as micro-ondas (ROSSI,2017). Sequndo CHANDRASEKARAN
et al. (2013), as propriedades dielétricas de produtos alimenticios sdo determinadas
principalmente pela sua composicao, e em menor grau, pela sua estrutura fisica e podem variar
com o tamanho da particula, estrutura e densidade do material, sendo que para materiais
particulados elas sdo afetadas pela densidade aparente.

Para converter a energia elétrica em ondas eletromagnéticas, o forno de micro-ondas
possui em seu interior um valvula denominada magnétron, considerado o “cora¢do” do
equipamento. Este dispostivo ¢ uma valvula eletronica que possui uma haste de cobre no centro,
nomeado por catodo, e ao seu redor possui varias cavidades, denominadas anodo. O catodo e o
anodo sdo separados por um espaco de interagdo onde o campo elétrico e magnético interagem.
Quando aplicada uma determinada tensdo elétrica, os elétrons fluem do catodo para o &nodo
em trajetorias cicloidais, visto que no magnétron ha presenca de iméas que produzem um campo
magnético paralelo ao tubo do catodo (RADOIU, 2020; JONES et al., 2002). Um esquema de
um forno de micro-ondas esta apresentado na Figura 3.5.

As ondas eletromagnéticas geradas a partir do magnétron se propagam através da
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cavidade metélica do forno devido a presenca do circulador situado na regido superior do forno,
conforme ilustrado na Figura 3.5. As ondas s&o refletidas pelas paredes metalicas até alcancar

0 produto a ser aquecido e consequentemente, as moléculas de agua contidas nas amostras.

Figura 3. 5. Funcionamento de um forno de micro-ondas
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Fonte: Adaptado de Barbosa et al. (2001).

Pelo fato de serem moléculas polares, as moléculas de agua presentes em uma amostra
Umida, ao serem expostas as micro-ondas, tem sua temperatura aumentada. Quando as
condicdes de pressdo e temperatura de saturacdo sdo alcancadas, tem inicio o processo de
evaporacdo da agua. Diferente do aquecimento por ar aquecido, onde o fluxo de calor é
direcionado das bordas para o centro do material, a absor¢cdo das micro-ondas gera um
aquecimento a partir do interior do material, que se propaga rapidamente por todo o seu volume
provocando um aumento da pressdo de vapor da agua, a umidade passa para a fase vapor e
difunde do interior para a superficie da amostra (SONG et al., 2017; MONTEIRO et al., 2015).

A secagem por micro-ondas € uma técnica que tem ganhado visibilidade no
processamento de materiais biologicos por apresentar um mecanismo de aquecimento rapido e
volumétrico, que resulta em elevadas taxas de secagem, podendo conferir atributos Unicos aos
produtos obtidos, como alta porosidade, boa capacidade de reidratagéo e aumento do volume
(MONTEIRO et al., 2018; TIAN et al., 2016). Porém, WANG e XI (2005) relataram que se 0
aquecimento por micro-ondas for realizado de forma incorreta, pode ocasionar produtos de
baixa qualidade. Outra desvantagem dessa técnica de secagem € que a energia de micro-ondas
é considerada onerosa para investimentos e custos energéticos (HEINDL e MULLER, 2007).

A secagem de plantas medicinais usando o aquecimento por micro-ondas vem sendo
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investigada pela comunidade cientifica visando preservar a qualidade dos constituintes
bioativos ap6s o processo de secagem. Com intuito de mostrar como os trabalhos da literatura
tratam a secagem de plantas medicinais em micro-ondas, alguns trabalhos serdo descritos a
sequir.

SOYSAL (2004) realizou a secagem das folhas de salsa (Petroslinum crispum M.) em
secador micro-ondas. O autor avaliou a influéncia da poténcia de saida do micro-ondas no
tempo de secagem, taxa de secagem e na qualidade do produto seco em termos de cor. Foram
avaliadas poténcias variando de 360 W a 900 W e 25 g de folhas de salsa. As curvas de secagem
mostraram que ocorreu uma reducdo de 64% no tempo de secagem ao utilizar a maior poténcia
(900 W) quando comparada a menor poténcia (360 W). Para as diferentes poténcias utilizadas
0 periodo a taxa decrescente nas curvas de secagem foi o predominante. A deterioracdo da cor
das folhas foi verificada com base no espaco de cores CIE L*a*b* e ndo foram observadas
diferencas significativas entre os parametros de cor das folhas secas, inferindo-se que a retengédo
de cor néo depende da poténcia do micro-ondas.

SARIMESELI (2011) estudou o efeito da poténcia de micro-ondas na difusividade de
umidade efetiva, parametros de cor e caracteristicas de reidratacdo de folhas de coentro
(Coriandrum sativum L.) utilizando o secador micro-ondas. As poténcias empregadas foram de
180 W e 360 W e massa de 25 g de folha in natura. A difusividade efetiva foi equivalente a
6,3x10 e 2,19x101° m?/s para 180 W — 360 W, respectivamente. A equacio empirica sugerida
por Midilli (LAHSASNI et al., 2004) foi a que melhor se ajustou para descrever a cinética de
remocao de umidade das folhas de coentro. A capacidade de reidratacdo das folhas secas
diminuiu & medida que a poténcia de micro-ondas aumentou, segundo o autor esse fato pode
ser atribuido a quebra celular das folhas durante o processo de secagem. N&do foram
identificadas diferencas significativas (p < 0,05) entre os valores de cor das amostras secas em
comparagdo com as folhas in natura. Inferiu-se que a poténcia do micro-ondas ndo afeta a
retencédo de cor das folhas de C. sativum.

OLADELE e JIMOH (2017) investigaram o processo de secagem em micro-ondas das
folhas de Ocimum gratissimum, um fitoterapico popular na regido da Nigéria. Foram utilizadas
20 g de folhas in natura e o efeito da poténcia foi avaliado (90 W a 900 W). A poténcia produziu
efeito significativo no tempo de secagem, que foi finalizado quando o contetdo de umidade das
folhas reduziu de 86,61% (b.u) para 4,47% (b.u). A secagem ocorreu a taxas decrescentes, a
taxa diminuiu com o tempo e, consequentemente, com a umidade presente no material. A
equacdo de Midilli descreveu a cinética de secagem das folhas de O. gratissimum.

AHMED (2018) avaliou o comportamento da secagem em micro-ondas das folhas de
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Matricaria chamomilla, Metha peperita L., Ocimum basiculicum L. e Salvia officinalis. A
influéncia do aquecimento por micro-ondas foi investigado utilizando-se poténcia iguais a 6,7
W/g, 10 W/g e 20 W/g. Constatou-se que houve diminuicdo da umidade e tempo de secagem
com o aumento da poténcia especifica aplicada, sendo que o uso das maiores poténcias
ocasionou reducgdes significativas do tempo gasto no processo. As taxas de secagem
apresentaram comportamento decrescente, indicando que a difusdo € o mecanismo fisico
predominante na remocao de umidade nas amostras.

O efeito da poténcia sobre a secagem, composicdo quimica e potencial antioxidante foi
estudado para as folhas de hortela (Mentha piperita L.) em um secador micro-ondas (TORKI-
HARCHEGANI et al., 2018). Para analise experimental foram utilizadas 150 g de folhas in
natura, sendo trés poténcias avaliadas (200 W, 400 W e 800 W). O aumento da poténcia de
irradiacdo afetou significativamente (p < 0,05) a duracdo do processo de secagem reduzindo o
tempo de 14 min para 4 min, respectivamente. A extracdo foi realizada pela técnica de
hidrodestilacdo e a atividade antioxidante pelo método DPPH. A secagem aumentou oS
percetuais de compostos bioativos presentes no 0leo essencial, tais como: mentol, acetato de
metila, B-cariofileno, germacreno-D e outros. A atividade antioxidante do 6leo essencial das
folhas secas com poténcias de 200 W e 400 W apresentaram bons resultados com 1C50 de 201
pg/mL e 291 pug/ mL, respectivamente.

KHODJA et al (2020) realizou uma comparagéo entre a secagem por micro-ondas e 0s
métodos convencionais (ao ar livre e secagem em estufa) das folhas de Laurus nobilis,
averiguando a influéncia da secagem nos compostos fenodlicos totais (CFT) e atividade
antioxidante (AA). A secagem por micro-ondas foi considerada vantajosa quando comparada a
secagem convectiva e ao ar livre, pois ocorreu a reducao no tempo de secagem de 25% a 90%
e 0 aumento na taxa de secagem de 4 a 8 vezes. O teor de CFT foi melhor preservado na secagem
por micro-ondas do que ao ar livre e em estufa. Os autores afirmaram, com base nos resultados,
que existe uma correlacdo significativa entre os CFT e a reducdo de umidade. A conservagédo
da atividade antioxidante das folhas de louro apresentou resultados similares aos observados
para o CFT. O estudo obteve uma condicéo eficiente do processo de secagem em micro-ondas
com 300 W durante 130 segundos no qual foram identificados o maior teor de CFT e melhor
AA.

Conforme a revisdo apresentada foi possivel constatar que varios autores investigaram
a influéncia de variaveis do processo, como a poténcia e tempo de secagem, na cinética de
secagem, retencdo de cor das folhas e teor de compostos bioativos em éleos essenciais e extratos

obtidos para diferentes espécies de folhas aromaticas e medicinais. Na literatura consultada,
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ndo foram encontrados trabalhos referentes a secagem em micro-ondas das folhas de aroeira
(Schinus terebinthifolius R.) e tampouco sobre sua influéncia nos parametros de qualidade do

material vegetal.

3.5 Atributos de qualidade do produto seco

3.5.1. Retencéo de cor

A cor das folhas antes e ap0s o processo de secagem podem ser avaliados mediante a
quantificacdo dos parametros cromaticos de tonalidade, luminosidade e saturacdo. O espaco de
cor CIE L™a’b” tem como base a teoria das cores opostas, em que duas cores ndo podem ser
amarelas e azuis, ou verdes e vermelhas simultaneamente. O parametro L” caracteriza a
luminosidade (valores menores indicam amostras mais escuras), a* caracteriza as cores
vermelho (a">0) e verde (a“<0) e b* as cores amarelo (b*>0) e azul (b"<0), conforme ilustrado
na Figura 3.6. A preservacdo da cor, aroma e aparéncia das folhas secas sdo considerados
indicativos da qualidade do processo de secagem, pois influenciam na aceitacdo do produto
pelo consumidor (BARITAUX et al., 1992). Assim, mudangas na coloracgdo das folhas durante
a secagem podem ser quantificadas através de medidas em espectrofotdmetro e usadas como
um critério de avaliacdo da qualidade do produto seco.

Diversos autores (ARSLAN; OZCAN, 2008; RAHIMMALEK; GOLI, 2013; LIMA,
2013; ARABHOSSEINI et al., 2011; BUSIC et al., 2014) afirmam que a degradacdo da cor
durante a secagem deve-se a deterioracdo dos pigmentos de cor verde, tais como clorofila e
antocianinas, em processos que envolvem reacfes quimicas enzimaticas de mecanismos
complexos. De acordo com SARIMESELI (2011), a secagem via micro-ondas de folhas de
coentro preservou a coloracdo das folhas secas e resultou em um produto de cor verde intensa,
com leve escurecimento se comparado as folhas in natura. SOYSAL (2004) tambeém né&o
observou diferencas significativas entre a coloracdo de folhas de salsa in-natura e secas por

micro-ondas.
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Figura 3. 6. Espaco de cor CIE L*a*b*.

Branco
+L

Vermelho

Verde
-a* +a*

Preto
Fonte: https://sensing.konicaminolta.asia/what-is-cie-1976-lab-color-space/

3.5.2 Clorofila

Clorofila é a designagao de pigmentos naturais verdes mais abundantes na natureza, sdo
encontrados em plantas, bactérias fotossintéticas e algas. Nas plantas estd presente nos
cloroplastos das folhas e em outros tecidos vegetais ou partes deles, possuindo uma coloragédo
verde oliva. Quimicamente, os pigmentos sdo considerados instaveis, sensiveis a luz, ao
oxigénio, a altas temperaturas e a deterioracdo quimica, caracteristicas que podem alterar a
qualidade dos produtos (DOWNHAM e COLLINS, 2000; SCHOEFS, 2002).

As clorofilas mais abundantes na natureza, sdo as clorofilas a e b encontradas em todos
0s vegetais e plantas (BEZERRA NETO e BARRETO, 2004). A clorofila a é a mais
frequentemente encontrada, correspondendo a aproximadamente 75% da quantidade total dos
pigmentos verdes encontrados nos vegetais, além disso, tem a capacidade de ser doadora de
elétrons nas reagdes fotoquimicas. Enquanto que a clorofila b, junto com os demais pigmentos,
auxilia na captacdo de energia radiante. As clorofilas totais sdo a soma das clorofilas a e b
(TAIS e ZEIGER, 2004; XU et al., 2001).

A modificacdo na coloracdo dos vegetais estd associada a decomposicéo da clorofila
associada a outros pigmentos, como os carotenoides, que acompanham as reag¢des quimicas
junto a clorofila (VON ELBE, 2000). Esse processo é causado por fatores que atuam em
conjunto ou isoladamente. Séo eles: alteragdo no pH, atividade de enzimas (clorofilase) e
sistemas oxidantes. A qualidade do conteudo de clorofilas nas folhas € influenciada por fatores

bioticos e abidticos, sendo associado ao potencial de atividade fotossintética das plantas (TAIZ
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e ZEIGER, 2002).

Atualmente, os pigmentos de clorofila s&o de grande importancia para diversos
seguimentos industriais, pois podem ser utilizados tanto como pigmentos quanto como
antioxidantes naturais. A preservacao da clorofila ndo é relevante apenas pelo aspecto visual,
mas também pelo fato de possuirem propriedades medicinais tais como agdo anticarcinogénica,
antimutagénica e antitumoral (MORITA; OGATA; HASEGAWA, 2001). Esses fatores fazem
com que os pigmentos de clorofila sejam frequentemente estudados pelas comunidades

cientifica e académica.

3.5.3 Compostos bioativos

Os compostos bioativos sdo moléculas organicas de baixa massa molecular que
apresentam uma ampla diversidade quimica e efeitos diversos sobre organismos vivos, sendo
associadas as mudancas em seu comportamento fisiologico ou metabodlico. Essas substancias
desempenham um papel fundamental na preservacdo de doencas ocasionadas pelo estresse
oxidativo. Os bioativos s&éo amplamente encontrados em fontes naturais como plantas, frutas,
vegetais e grédos (OLIVEIRA et al., 2020).

Nas plantas medicinais, 0s compostos bioativos sdo oriundos do metabolismo secundario
do material vegetal e possuem propriedades especificas para protecdo dos constituintes com
principios ativos presentes nas plantas. Os metabdlitos secundarios apresentam estruturas

quimicas complexas e podem ter ampla aplicacdo em atividades farmacoldgicas e bioldgicas.

3.5.3.1 Atividade antioxidante

Os antioxidantes sdo substancias originadas pelos processos associados aos
metabolismo secundario das plantas e podem ser classificados como naturais ou sintéticos. Tais
substancias possuem a capacidade de retardar ou inibir a oxidacdo de um substrato. As
caracteristicas dos antioxidantes estdo ligadas a sua capacidade de neutralizar a acdo dos
radicais livres, que sdo subprodutos naturais do metabolismo celular. Portanto, o consumo de
substancias com propriedades antioxidantes pode contribuir para o fortalecimento do sistema
imunologico, reduzindo os riscos de doengas degenerativas e colaborando com o fortalecimento
do sistema cardiovascular (ALAM; BRISTI; RAFIQUZZAM, 2013).

Os compostos antioxidantes podem ser classificados em dois grupos: os antioxidantes

primarios e os secundarios. Os antioxidantes que doam hidrogénio a um radical livre, tornando-
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0 estavel, ou seja, possuem a habilidade de impedir a cadeia de radicais, sao denominados
primarios. J& os antioxidantes secundarios sdo capazes de reduzir o processo de iniciagdo,
utilizando agentes quelantes de metais como, por exemplo, o acido etilenodiaminotetracético e
0 &cido citrico (PONTES, 2014).

A andlise da atividade antioxidante pode ser realizada por métodos in vitro medindo-se
a capacidade de eliminacdo de radicais livres usando diferentes reagentes, tais como: 2,2'-
azinobis-acido-3-etilbenzotiazolina-6-sulfonico (ABTS), 1,1°- difenil-2-picrilhidrazil (DPPH).
Essas técnicas sdo Uteis para quantificar os antioxidantes presentes nas plantas, aléem de serem
bons indicadores de valores nutricionais. Uma das formas usuais para expressar o potencial
antioxidante é em relacdo a concentracdo inibitoria necessaria para reduzir em 50% o radical
(ICs0), além da forma tradicional, em porcentagem de inibic&o do radical DPPH (VILLANOA
etal., 2007; PONTES, 2014).

3.5.3.2 Compostos Fendlicos

Os compostos fendlicos sdo caracterizados pela presenga de um ou mais anéis
aromaticos ligados ao grupo hidroxila (-OH). A atividade antioxidante dos fendis esta associada
a sua capacidade de doar elétrons ou atomos de hidrogénio. Sua configuracdo quimica pode
variar, e incluem desde moléculas simples até compostos altamente polares, como taninos,
polifendis e &cidos fenodlicos, que podem ser encontrados em diferentes espécies de vegetais
(MICKYMARAY, 2019; BALASUNDRAM et al., 2006).

Os compostos fendlicos sdo um grupo grande e diverso de moléculas, sendo encontradas
em grande gquantidade em plantas e incluem diferentes familias de metabdlitos secundarios
aromaticos, que sao substancias naturais de defesa do vegetal. Em frutas e vegetais estes
compostos influenciam nas propriedades sensoriais, como sabor e cor, contribuindo na
amargura e adstringéncia. A composicdo fendlica é determinada por fatores genéticos e
ambientais, porém podem ocorrer modifica¢fes por intermédio de reagcdes de oxidacdo durante
0 processamento e armazenamento (RISPAIL et al., 2005; FIGUEIREDO et al., 2008).

O método Folin-Ciocalteau é muito utilizado para determinar o teor de compostos
fendlicos presentes nas plantas medicinais. Este ensaio € um método colorimétrico padronizado
considerado simples, reprodutivel e confiavel para a quantificagdo de fen6is em uma amostra e
permite relacionar o teor de fendlicos e a capacidade antioxidante de produtos naturais
(SINGLETON et al., 1999). O complexo metalico formado pela reacdo de tungsténio e

molibdénio com os compostos fenolicos ¢ monitorada no comprimento de onda A=725 nm, apos
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reacdo conduzida em meio de pH bésico (MARGRAF, 2015). Os resultados sdo expressos em
termos de mg equivalentes de acido galico, permitindo a comparacdo de valores obtidos em

diferentes amostras.

3.6 Extracao

Os métodos extrativos sdo conceituados como operagdes fisico-quimicas de
transferéncia de massa nos quais 0s componentes quimicos presentes no material vegetal séo
extraidos com a utilizacdo de solventes adequados. A extracao pode ocorrer a partir de plantas
in natura ou secas. A escolha do método de extracdo depende de diversos fatores, tais como a
natureza do material vegetal, constituintes a serem extraidos, interesse em efetuar extracéo
completa ou parcial e custos dos processos realizados (SONAGLIO et al., 2010).

De forma geral as variaveis que influenciam nos processos de extracdo sdo o tempo,
temperatura, pressao, tamanho das particulas, proporcéo soluto-solvente, polaridade e estrutura
da matriz vegetal. O tempo de extragdo permite a saturacdo da solucdo obtendo-se maiores
rendimentos nos compostos extraidos. Quanto menor o tamanho das particulas e maior sua
homogeneidade, maiores serdo as taxas de extracdo devido ao aumento da area de contato
(PAGLIOSA et al., 2010; ZLOTEK et al., 2016). A eficacia da extracao de substratos vegetais
também depende de outros fatores associados a matriz vegetal, resisténcia dos macronutrientes
e propriedades quimicas dos fendlicos (LUCCI, SAURINA; NUNEZ, 2017).

O processo de extracdo € uma das etapas mais importantes para recuperacdo de
substancias bioativas. Para tal processo a escolha do solvente utilizado para extracéo é um fator
primordial, principalmente por questdes quimicas relacionadas a solubilidade dos metabdlitos
desejados e parametros fisicos como viscosidade, tensdo superficial e pressdao de vapor do
solvente (CHEMAT et al., 2017). Geralmente, os solventes mais utilizados para a extragdo
vegetal sdo: acetona, agua, etanol, metanol ou a combinacdo da 4gua e acetato de etila.

Os solventes alcoolicos sdo comumente usados para extracdo de compostos bioativos
provenientes de materiais naturais, pois proporcionam um rendimento elevado de extrato
vegetal. Outra técnica eficaz na extracdo de compostos bioativos é a mistura de alcoois e agua
que fornecem o aumento na polaridade do solvente, com isso maiores teores de compostos
bioativos podem ser extraidos (WIJEKOON et al., 2011). Outro solvente frequentemente
utilizado é a propria agua, que em certas condicOes de pressdo e temperatura adquire
propriedades semelhantes a de solventes organicos, a exemplo do metanol (KO; CHEIGH;
CHUNG, 2014).
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Existem diversos métodos voltados para extragdo de compostos bioativos oriundos de
plantas medicinais, tanto os métodos a frio, que ndo utilizam calor para extrair as substancias
de interesse. Exemplos desses métodos sdo a maceracdo, percolacao e tuvo-extracdo. Ja para 0s
métodos a quente sdo indicados quando o calor aumenta a solubilidade e, consequentemente, a
extragdo dos constituintes presentes no material vegetal. Como exemplos temos a infuséo,
ultrassom, decocgdo e Soxhlet (SONAGLIO et al., 2010; SIMOES et al., 2010). Um aspecto
importante que deve ser considerado para escolha no método de extracdo é a variabilidade
econbmica, rendimento da extracdo e a matriz vegetal utilizada (JIN et al., 2017; KOBUS-
CISOWSKA et al., 2019).

A maceracao é uma técnica de extracdo nao-exaustiva onde a extracdo dos componentes
ocorre de forma parcial. O mecanismo de funcionamento consiste em colocar a planta que
contém o principio ativo de interesse em contato com o solvente organico, por um periodo que
varia de trés horas até trés semanas com ou sem agitacdo e sem a renovacao do liquido do
solvente, em temperatura ambiente. Este processo é caracterizado como néo seletivo, lento e
inviavel para extracdo de todo o principio ativo presente na planta (HANDA, 2008).

Devido a sua simplicidade e baixo custo, a maceragdo € uma das técnicas extrativas mais
usuais (COELHO, 2015). Ademais, na maceracao a polaridade do liquido extrator e a natureza
da matéria-prima (solubilidade dos compostos presentes na matriz, tamanho dos fragmentos
solidos, entre outros) possuem impacto na eficiéncia dos compostos desejados (DE OLIVEIRA,
2015). No entanto, apesar de ndo ser uma técinca considerada onerosa e de poder ser repetido
varias vezes utilizando diferentes solventes, a maceracdo possui desvantagens como a lentiddo
no processo, extracdo parcial dos princios ativos e uso de elevadas quantidade de solventes
(MELECH]I, 2005).

3.7 Planejamento Experimental

O planejamento experimental, também conhecido por delineamento experimental,
representa um conjunto de ensaios estabelecidos com critérios cientificos e estatisticos, com
objetivo de determinar a influéncia dos efeitos de diversas variaveis nos resultados de um dado
sistema ou processo, promovendo o desenvolvimento da formulagdo de produtos dentre as
necessidades esperadas, alem de otimizar as condi¢des operacionais (RODRIGUES; IEMMA,
2009; BUTTON, 2005). Segundo GUTIERREZ e VARA (2008) o planejamento de
experimentos consiste em determinar quais testes devem ser realizados e de que forma, para
obter dados que fornecam evidéncias objetivas que possam responder as questdes colocadas, e

assim esclarecer os aspectos incertos de um processo, propondo solugdes para a problematica.
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A realizacdo do planejamento experimental deve seguir algumas etapas recomendadas,
tais como: definir as variaveis dependentes e independentes do processo e seus niveis de estudo;
escolher o planejamento adequado para cada experimento; determinar o efeito das variaveis
independentes sobre as variaveis de respostas desejadas no processo; ajustar as equagdes
empiricas aos valores experimentais; avaliar de forma estatistica os ajustes com base na Analise
de Variancia (ANOVA) e determinar as condi¢des 6timas para o processo (RODRIGUES;
IEMMA, 2009; SILVA, 2021).

Segundo RODRIGUES e IEMMA (2009) a escolha do planejamento € uma funcao
direta do numero de variaveis independentes evolvidas no estudo. No caso de duas ou trés
variaveis recomenda-se 0 uso do planejamento fatorial ou do delineamento composto central
rotacional (DCCR) que consiste em um grupo de procedimentos, estatisticos e matematicos que
podem ser usados no estudo das inter-relacbes entre uma ou mais respostas (variaveis
dependentes) com inumeros fatores (variaveis independentes) para construir superficies de
resposta, possibilitando investigar um grande conjunto amostral por meio de um numero

relativamente pequeno de experimentos, além de obter condic¢des 6timas para o processo.

3.7.1 Metodologia de Superficie de Resposta (MSR) e Funcao Desejabilidade

A Metodologia de Superficie de Resposta (MSR) baseia-se em ajustes de equacdes
polinomiais de segunda ordem aos dados de experimentos obtidos através do planejamento
fatorial, com o objetivo de obter modelos que relacionem as respostas e variaveis
independentes. A andlise das superficies de resposta permite avaliar, simultaneamente, como
as respostas sdo afetadas pelos fatores e seus diferentes niveis. Além disso, é utilizada com o
objetivo de encontrar condi¢Bes 6timas ou melhorar as condigdes Otimas ja utilizadas, apontar
problemas ou pontos fracos no processo, aprimorar a robustez do processo em relacao as influéncias
externas ou ndo controlaveis (BUENOS et al., 2010; KARIMINI et al., 2012).

Estatisticamente, a ferramenta MSR relaciona as variaveis independentes com as
variaveis respostas e podem ser expressas por uma equacdo de 22 ordem, que pode estimar
qualquer valor de resposta (y), correspondendo ao intervalo de variacdo da variavel Xi. A
expressao que representa um modelo polinomial de segunda ordem é apresentada pela Equacéo
3.1 (PAIVA, 2008).

Yijr = Bo + Xty Bixi + Xicq B X7 + Biy ic )Xoy Bij xi%; (3.1)
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Onde:
Xi € Xj sdo as variaveis independentes, S, B; , Bi; ,» € B;j séo os coeficientes de regressdo,
estimados pelo método de minimos quadrados.

Para 0 ajuste da Equacdo (3.1), cada fator precisa ser avaliado em no minimo 3
diferentes niveis, sendo que os planejamentos do tipo composto central satisfazem essa
condicdo. A partir das equacOes ajustadas sdo construidas as superficies de respostas, ou seja,
graficos que mostram o comportamento de uma determinada resposta frente a variacdo das
variaveis independentes.

A funcdo desejabilidade € uma técnica utilizada para otimizar experimentos
multivariaveis. Este método descreve uma otimizacdo simultanea de varias respostas, baseado
na construgédo de uma funcdo de desejabilidade para cada resposta individual (d), estabelecendo
ao final uma funcéo de desejabilidade global (D), ou seja, depois da obtencdo dos valores de
respostas, estas sdo relacionadas a um Unico numero. Cada resposta tem associado um valor de
desejabilidade parcial, que varia de 0 a 1, mediante a proximidade da resposta desejada. O valor
0 (zero) caracteriza uma resposta inaceitavel, enquanto que o valor igual 1 representa uma
respostamais aceitavel (FERREIRA, 2007; BREITKREITZ, 2007).

A desejabilidade calculada na regido experimental é determinada através de equacdes
adequadas para cada situacdo, com intuito de maximizar ou minimizar uma determinada
resposta. Desta forma, os valores individuais de desejabilidade (d;) s&o usados para obter uma
funcdo de desejabilidade global (D), em uma medida ponderada, segundo a Equacéo 3.2.
Dependendo se uma determinada resposta deve ser maximizada, minimizada, ou atingir um
valor especificado, diferentes definicbes de funcBes desejabilidade podem ser empregadas
média em outros valores, realiza-se a maximizagdo segundo demostrando nas Equagdes 3.3 e
3.4 para diferentes situagdes do processo (BREITKREITZ, 2007).

D =.d,.d, .4, (3.2)

Onde;
D = desejabilidade global

d1 = desejabilidade individual

Quando o valor alvo T € o mais desejavel dentro de uma faixa de valores de resposta dados
por LI e LS, limites inferior e superior, respectivamente, a funcdo pode ser definida conforme as

equacoes:
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_(Y-LI\s (3.3)
di= (_T—LI) , para LI <y <T
_ (LS-y\t (3.4)
dy = (_T—LI) , para LI <y <T
di=1,paray=T (3.5)
di =0, paray fora do intervalo T (3.6)

Onde: y é o valor da resposta, LI limite inferior, LS limite superior, s e t sdo 0os parametros
denominados "pesos", definidos para determinar qudo importante é a desejabilidade individual
de uma determinada resposta na desejabilidade global.

A literatura reporta diversos autores que utilizaram a metodologia de superficie de
resposta (MSR) e a funcdo desejabilidade em estudos de secagem de folhas medicinais e
otimizacdo de condig¢Oes operacionais de processos de extracao.

ERBAY e ICIER (2009) utilizaram a MSR e a funcdo desejabilidade para avaliar a
secagem convectiva das folhas de oliveira (Olea europaea L.) em secador de bandejas. Para o
experimento foram utilizadas temperaturas entre 40°C a 60°C, velocidade do ar de secagem de
0,5a 1,5 m/s e tempo de secagem de 240 min a 480 min. A MSR identificou uma regido que
favoreceu o contetdo de fendlicos totais, atividade antioxidante, umidade final e eficiéncia
exergética. A partir disso, as condi¢cdes foram otimizadas buscando a preservacdo dos
compostos bioativos e a maior eficiéncia exergética para umidade inferior a 6% em base Umida.
Desta forma, o0s autores encontraram as seguintes condi¢fes 6timas experimentais: velocidade
do ar de 1,0 m/s, tempo de secagem de 298,7 min e temperatura de 51,2°C. Para essas condi¢oes,
a perda de fendlicos totais, atividade antioxidante, teor de umidade final e eficiéncia exergética
foram iguais a 10,25%, 41,48%, 6,0% e 65,60%, respectivamente.

SILVA (2013) avaliou a secagem das folhas Mentha x villosa H. em secador convectivo
horizontal com conveccdo forcada de ar. Os experimentos de secagem foram realizados
utilizando temperaturas de 36°C, 50°C e 64°C, velocidade do ar de 1,0 m/s, 1,5 m/se 2,0 m/s e
massa de folhas de 189, 30 g e 42 g. Através da MSR, a autora concluiu que a umidade diminuiu
com o0 aumento da temperatura e da velocidade do ar e aumentou com o aumento da massa da
amostra.

CHOTPHRUETHIPONG et al (2017) utilizaram a MSR e a funcéo desejabilidade para

otimizar as condicOes de extracdo dos compostos fendlicos totais, atividade antioxidante e
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rendimento das folhas de cajueiro (Anacardium occidentale L.). A extracdo ocorreu com
seguintes condi¢Oes: concentracao de etanol (0, 40, 60, 80 e 100%), temperatura (30°C a 50°C)
e tempo de extragdo (60 min a 220 min). As condicdes 6timas foram obtidas visando a
preservacdo dos constituintes ativos e maior rendimento de extracdo. Sendo assim, as condi¢des
otimizadas para extracdo foram a concentracdo de 80% de etanol, temperatura de 34,8°C e
tempo de extracdo de 64 min.

DARVISHIY et al (2020) investigaram o processo de secagem das folhas Salsola rigida
em secador de ar quente e infravermelho, e utilizaram a otimizacdo baseada na MSR e a funcédo
desejabilidade para identificar a regido 6tima de operacdo. Foram analisados os efeitos da
temperatura do ar (40°C — 60°C), velocidade do ar (0,5 — 1,5 m/s) e a densidade de poténcia de
infravermelho (0,181 W/cm? — 0,253 W/cm?) no tempo de secagem, taxa de remocéo de
umidade, consumo especifico de energia e parametros de qualidade. A otimizacdo do processo
de secagem foi realizada com base nos seguintes critérios: menores tempos de secagem, menor
consumo energético e menor deterioracdo de cor. Desta forma, os autores concluiram que as
condicdes 6timas de secagem foram a temperatura do ar de secagem de 40°C, velocidade do ar
igual a 0,53 m/s e densidade de poténcia de infravermelho de 0,250 W/cm?.

SILVA (2021) utilizou a metodologia de superficie de resposta e a fun¢éo desejabilidade
para analisar a secagem das folhas de aroeira (Schinus terebinthifolius R.) em tambor rotativo
com paredes perfuradas. A autora usou dados obtidos em um delineamento experimental
rotacional (DDCR) com 3 fatores, sendo eles a velocidade de rotacdo do tambor (3rpm), a
velocidade de escoamento do ar (0,3 a 0,9 m/s) e a carga de folhas no tambor (100 a 200 g).
Com base nesses ensaios a MSR mostrou que houve influéncia significativa desses fatores no
aumento do pardmetro cromatico (a*/b”), diminuicdo da concentracio de compostos fendlicos
totais (CFT) e atividade antioxidante (AA). Através da analise da superficie de resposta e curvas
de contorno, também foi possivel identificar regiGes 6timas de operagéo, que reduziram o tempo
de secagem e a deterioracdo da cor. Menores tempos de secagem foram obtidos em temperatura
do ar acima de 55°C, velocidade acima de 0,6 m/s e massa inferior a 120g, e menor deterioracéo
da cor, em geral, foi observada para temperatura do ar abaixo de 53°C. Utilizando a fungéo
desejabilidade SILVA (2021) identificou que a condicdo operacional que reduz o tempo de
secagem e fornece a menor deterioracdo da cor é a temperatura de 52,3°C, velocidade de 0,86
m/s e massa de 182g.
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4 MATERIAIS E METODOS

Seréo descritos neste item os materiais e equipamentos utilizados nos experimentos bem

como as metodologias empregadas no desenvolvimento do trabalho.

4.1 Matéria-prima

As folhas de aroeira (Schinus terebinthifolius Raddi) foram coletadas na Universidade
Federal de Sdo Carlos (UFSCar) a partir de arvores previamente selecionadas com folhas
saudaveis e com boa aparéncia. As coletas foram realizadas no periodo da manha, entre 7h &s
9h. As folhas foram destacadas das hastes manualmente, sendo descartadas as folhas

danificadas (descoloridas, sujas ou secas). A Figura 4.1 mostra a parte aérea da aroeira.

Figura 4. 1. Ramos com folhas de aroeira

Fonte: Acervo pessoal.

4.2  Caracterizacédo do Material

4.2.1 Propriedades morfoldgicas e fisico-quimicas

As folhas de aroeira (S. terebinthifolius) foram caracterizadas para obter as dimensdes
caracteristicas e propriedades fisico-quimicas, tais como: diametro, espessura média, area

superficial, esfericidade, massa especifica aparente e umidade.
4.2.2 Diametros de Feret
As dimensdes caracteristicas, tais como &rea projetada (Aproj), didmetro de Feret (de),

maximo e minimo, didametro médio (dm) e perimetro (P) foram obtidas através da técnica de

analise de imagens utilizando o software ImageJ para amostras contendo um minimo de 50
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folhas. Mediu-se o didmetro méximo (o0 maior comprimento que liga dois pontos extremos da
folha e intercepta o eixo principal), didmetro minimo (o menor comprimento que intercepta o
centro e liga dois pontos de extremidade da folha), o diametro médio (corresponde a média de
comprimentos que interceptam o centro da folha que foram medidas a cada 2°). Além disso, foi
avaliada a largura (w) e comprimento (I) das folhas com auxilio de uma régua graduada. A

Figura 4.2 ilustra os didmetros medidos.

Figura 4. 2. Pontos de medidas dos Didmetros maximo (Dméax), minimo (Dmin) e médio
(Dm).

Fonte: Adaptagéo de Silva (2021).

4.2.3 Espessura média

A espessura das folhas foi mensurada utilizando-se um paquimetro digital, da marca
Caliper, com precisdo de 0,01 mm. Para a determinacdo do valor médio de espessura para cada
folha, foram aferidas medidas em quatro posicdes diferentes ao longo da superficie da folhas e
foram calculados os valores médios para cada medida. A Figura 4.3 apresenta os pontos de

medicédo da espessura para a folha de aroeira.

Figura 4. 3. llustracdo dos pontos aferidos para medida da espessura das folhas de aroeira.

Fonte: Acervo pessoal.

4.2.4 Area Superficial
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A é&rea superficial das folhas corresponde a soma da area projetada (Aproj), obtida pelo
método de andlise de imagens (Image J) e da area lateral, que equivale ao produto entre o

perimetro (P) e a espessura média (), conforme a Equacéo 4.1:

ASfZZ*Aproj+P*6 (41)

4.25 Esfericidade

A esfericidade (¢) da folha foi determinada pela Equacgéo (4.2) proposta por Mohsenin
(1970).

we)1/3
— (o) (4.2)
l
Onde: 1, w, e & sdo respectivamente o comprimento, largura (menor eixo da folha) e espessura,
sendo que o comprimento corresponde ao didmetro maximo e a largura corresponde ao didametro

minimo.

4.2.6 Massa especifica aparente

A massa especifica aparente (pap) das folhas foi mensurada através da técnica de
picnometria liquida, com &gua destilada como liquido de referéncia. O procedimento
experimental ocorreu em etapas sequenciais, inicialmente, o picnémetro foi calibrado com agua
destilada a uma temperatura 25°C para determinar o volume real da vidraria. Em seguida, uma
amostra de 2g de folhas de aroeira foi inserida no picnémetro e o volume foi completado com
agua destilada. O conjunto foi pesado e a partir da massa de agua estimada determinou-se o
volume ocupado pelo liquido de referéncia. As analises foram feitas em triplicata.

A massa especifica € definida pela razao entre a massa da amostra (Mam) € 0 volume

aparente (Vam), conforme a Equacéo 4.3:

Mam
Pap = (4.3)

Vam

4.2.7 Umidade

A avaliacdo da umidade das folhas de (S. terebinthifolius) foi realizada pelo método

gravimétrico de estufa a 105+3°C por 24h, segundo a norma da Association of Oficial
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Analytical Chemists (AOAC, 1990). Uma amostra contendo 5g de folhas in natura foi inserida
na estufa Fanem® (modelo 320-SE) pelo periodo de 24h, tempo suficiente para ter peso
contante, ou seja, para que toda agua da folha seja evaporada. A massa da agua evaporada €
estimada pela diferenca entre as massas da amostra Umida e da amostra seca. Sendo assim, a

umidade em base Umida e base seca foram estimadas através das Equactes 4.4 e 4.5:
M (b.u.) = =222+ 100 (Base Gimida) (4.4)

M(b.s) = % (Base seca) (4.5)

4.3 Afericdo da poténcia de secagem do micro-ondas

O micro-ondas utilizado permite o ajuste de poténcias nominais varidveis. Segundo
JAMES et al. (2002) os micro-ondas domésticos possuem diferentes performances de poténcia
aplicada e eficiéncia de aquecimento, que podem divergir das caracteristicas operacionais
descritas pelo fabricante devido a variacao e posicao da carga no interior do forno. Sendo assim,
é necessario avaliar a relacdo entre a poténcia nominal e real.

A afericdo da poténcia do micro-ondas foi realizada por calorimetria utilizando a agua
como solvente por ser um material absorvedor das micro-ondas (SHANG et al., 2006). A
utilizacdo dessa técnica para afericdo € apresentada em diversos trabalhos nos quais foi utilizada
a tecnologia de micro-ondas (PECORARO et al., 1996; SOUZA et al., 2002; FUMAGALI,
2003; ROSA, 2010; QUINTINO et al., 2015).

Foram medidas as varia¢fes de temperatura com auxilio de um termémetro de vidro
para uma massa conhecida de dgua submetida a poténcias variando entre 120 W e 360 W. A
massa de agua utilizada variou entre 95 a 195 g, de acordo com a poténcia utilizada, garantindo-
se que ndo houve perdas por evaporacdo em nenhuma condi¢do. Assumindo que parte da
poténcia fornecida pelo micro-ondas foi convertida em energia interna para aquecimento da
agua, pode-se calcular a quantidade de energia fornecida para cada poténcia com base na

Equacao 4.6.

mc,AT

abs =

(4.6)

Onde:
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Qabs — energia absorvida pela agua (cal/g°C);
m — massa de &gua (Q);

Cp — calor especifico da agua (cal/ g°C);

AT — variacdo da temperatura medida (°C);

t — tempo de aquecimento (min).

4.4  Secagem via micro-ondas

Os ensaios de secagem das folhas de aroeira foram conduzidos em secador micro-ondas
domeéstico, marca White-Whestinghouse, modelo EM 3500B, 1350 W de poténcia e frequéncia
de 2450 Hz, apresentado na Figura 4.4. Para avaliar o efeito de diferentes poténcias de
irradiacdo na secagem das folhas optou-se por utilizar uma faixa de poténcia adotada na
literatura para folhas medicinais e aromaticas com valores inferiores a 10 W/g de material
(ABDULLAH etal., 2020; ARSLAN et al., 2012; CHUA et al., 2019; SOYSAL et al., 2004).

Figura 4. 4. Secador micro-ondas doméstico White-Whestinghouse

Forno de
Micro-ondas

Cronometro

Ajuste de Tempo
e Poténcia

Fonte: Acervo pessoal.

Amostras de 80 g de folhas foram dispostas em bandejas de plastico (Figura 4.5) para a
secagem, a espessura do leito da amostra de folhas foi mantida em média, igual a 4 cm. A perda
de massa foi verificada em intervalos de tempo pré-definidos por meio de uma balanga digital
com preciséo de trés casas decimais (modelo BG 400 da marca Gehaka). O experimento foi
realizado até que a variacdo da massa fosse inferior a 0,01g, quando se considerou a massa
constante.

Para cada intervalo de pesagem monitorou-se a temperatura da superficie da amostra em

quatro diferentes posicdes do leito de folhas, com o auxilio do termémetro de infravermelho
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(modelo UT3000A, marca Contemp, precisao de £2°C). Os experimentos foram realizados em
duplicatas para cada condigédo analisada. Mediante a obtencéo dos dados experimentais foram
calculados o adimensional de umidade (MR) e a taxa de secagem (dX/dt), através das Equacdes
4.7e4.8.

_ Xi—Xe
T Xi—Xe

MR (4.7)

axX _ Xe—ae—X
ar -~ dt

(4.8)
Onde: MR € a umidade adimensional, X; é a umidade da folha em um dado tempo t, Xi € a
umidade inicial das folhas de aroeira, X. € a umidade de equilibrio dindmico obtida no final da

secagem, dté o intervalo de tempo entre 2 medidas consecutivas.

Figura 4. 5. Amostras de folhas de aroeira dispostas em bandeja de plastico para secagem em
micro-ondas

Fonte: Acervo pessoal.

4.5 Retencéo da cor

A anélise de coloragdo das folhas foi efetuada com o auxilio do espectrofotdmetro
modelo CM-5 da marca Konica Minolta®, antes e ap0s a secagem do material vegetal. Os
resultados foram avaliados com base nos pardmetros colorimétricos L*, a“ e b” da escala
CIELab, com luminosidade D65, 10° do angulo de observacdo e diametro de abertura de
medicdo de 8 mm. Foram excetuadas medices em posicOes diferentes ao longo da superficie
da folha (Figura 4.6) para determinacgdo do valor médio para cada folha.

Para a analise de coloracdo das folhas in natura foram medidas 10 folhas
(aproximadamente 1,5 g), e para as folhas secas também foram utilizadas 10 folhas para cada

ensaio experimental realizado. A variacéo total de cor (AE*) das folhas secas foi estimada pela
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Equacdo 4.9:

AE* = \/(L}inal - Lylfnicial)2 + (a;inal - a’iknicial)2 + (b}kinal - b;‘nicial)2 (4'9)

Figura 4. 6. Pontos aferidos na superficie foliar para avaliagdo da cor.

Fonte: Acervo pessoal.

4.6 Andlise de Clorofila

No caso de folhas, a quantificacdo dos parametros cromaticos por métodos colorimétricos
pode ser dificultada pela variabilidade inerente desses atributos, uma vez que a intensidade de
cor depende de inimeros fatores associadas a condigdes climéticas e de cultivo que ndo podem
ser controladas. Tendo em vista que a clorofila é o principal pigmento responsavel pela cor
verde, optou-se por medir também a concentracdo de clorofila das folhas in natura e apos a
secagem. O teor de clorofila presente nas folhas de aroeira secas ou in natura foi estimado por
meio da adaptacdo no método de Arnon (1949).

Para essa determinacao, foi colocada em tubos falcon, aproximadamente 0,1 g da amostra
pulverizada das folhas e adicionou-se 10 mL de acetona 80%. Em seguida, a amostra foi agitada
em incubadora com agitacdo orbital (modelo TE-420, Tecnal) por 1 min e em seguida foi
centrifugada em centrifuga universal (modelo Z300k, Hermle LaborTechnik) por 10 min a 500
rpm. O sobrenadante foi transferido para um baldo volumétrico de 25 mL, completando-se esse
volume com acetona a 80% (v/v). Posteriormente, com a obtencgdo do extrato, foram efetuadas
as leituras de absorbancias em espectrofotdmetro (modelo Femto — 700 plus) com comprimento
de onda de 480 nm, 645 nm e 663 nm.

As concentragdes de clorofila a, b e clorofila total foram calculadas utilizando as
Equacdes (4.10), (4.11) e (4.12), propostas por ARNON (1949), AMARANTE et al. (2008),



46

BARBIERI JUNIOR et al. (2010) e DANIEL et al. (2016).

Ca =12,7A663 — 2,69A645 (4.10)
Cb = 22,9A645 — 4,68A4663 (4.11)
Ctotal = (12,7Ae63 — 2,69A645)+(22,9A645 — 4,68 A663) 4.12)

4.7 Extragédo e compostos bioativos

4.7.1 Preparacao dos extratos

Para preparacdo dos extratos, foi utlizada 1 g de folhas secas trituradas em um moinho
de facas (modelo A-10, Analytical Mill — Tekmar). A extracdo foi feita por maceracdo em
solucdo de etanol 98%, na proporcdo de sélido solvente de 1:20 (0,05 g/mL) em incubadora
com agitacio orbital Tecnal® (modelo TE-420), em temperatura de 25°C por 7 dias.
Posteriormente, a mistura foi filtrada a vacuo com bomba (modelo 400-1909, Barnant C.O.,
Barrignton). Os extratos obtidos foram utilizados para determinar a concentragdo de compostos
fendlicos totais e a atividade antioxidante. Para cada analise foram realizadas medidas em

duplicata. A Figura 4.7 ilustra como o procedimento de preparacdo dos extratos.

Figura 4. 7. Procedimento de preparacdo dos extratos vegetais

98%

= Filtragem
' ﬂ

Extrato bruto

Folhas secas

Fonte: Acervo pessoal.
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4.7.2 Determinacdo da atividade antioxidante

A avaliacdo do potencial antioxidante dos extratos foi efetuada por meio do método do
radical DPPHe (2,2- difenil-1-picrilhidrazila). Para determinacdo da atividade antioxidante os
extratos foram diluidos em etanol para concentracdo de 0,009 g/mL. Uma aliquota de 0,1 mL
de extrato diluido e 3,9 mL da solucdo metandlica de radicais DPPH (concentracdo 60uM).
Apds 30 min de reacdo sob abrigo da luz, realizou-se a leitura da absorbancia das amostras em
espectrofotdmetro Femto® (modelo 700 plus), com comprimento de onda de 515 nm. A leitura
foi realizada em intervalos de 5 min até obter a estabilizacdo com 4h. Os ensaios foram
realizados em triplacata para cada condic¢ao experimental. A leitura da curva padrdo foi obtida
através da Equaco 4.13 com R? igual a 0,9997 (a curva foi construida em um intervalo de

concentragdes de 0,10 a 60uM).
y=0,0141x + 0,0055 (4.13)

A verificacdo da porcentagem de inibicéo do radical DPPH foi estimada pela Equacéo 4.14.

AA (%) = (1 - ﬂ) x 100 (4.14)

Ap

Onde: Ao corresponde a absorbancia da amostra controle e A: a absorbancia da solugéo de
extrato etanolico.

4.7.3 Determinacdo do teor de compostos fenolicos

Os compostos fendlicos totais (CFT) foram determinados através da adaptacdo do
método espectrofotométrico Folin-Ciocateau (SINGLETON; ROSSI, 1965). Os extratos foram
diluidos em etanol para concentracdo equivalente a 0,025 g/mL e 0,009 g/mL para as folhas
secas e in natura, respectivamente. Uma aliquota de 0,2 mL de extrato diluido foi transferida
para um erlenmeyer, seguido da adi¢éo de 0,5 mL de reagente Folin-Ciocateau 2M e 6,0 mL de
agua destilada. A mistura foi agitada manualmente e mantida em repouso por 5 min. Em
seguida, foram adicionadas 1,5 mL de carbonato de s6dio 20% e o volume foi ajustado com
agua destilada para um total de 10,0 mL. A solucdo foi mantida no escuro, em incubadora com
agitacdo orbital Tecnal® (modelo TE-420), por 1h. Apos esse periodo, a absorbancia das

amostras foi medida em um comprimento de onda de 760 nm e registradas por meio de um
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espectrofotdmetro Femto® (modelo 700 plus). Como branco foi utilizada uma solugio com as
mesmas proporcdes de reagente utilizadas no procedimento, porém sem a adi¢éo do extrato.
Os resultados sdo expressos em miligramas equivalentes de acido galico (EAG) por
grama de folha em massa seca ( mg EAG/g.bs). A leitura da curva padréo foi obtida com base
na Equacgdo 4.15. A curva foi construida utilizando &cido galico em concentragfes variagao de
0,20 2500 pg/mL (R2=0,9984). As absorbancias foram lidas em triplicatas para cada extrato.

y = 0,0005x + 0,021 (4.15)

4.8 Planejamento Experimental

Com intuito de avaliar estatisticamente os efeitos das varidveis operacionais tempo e
poténcia durante a secagem das folhas de aroeira em micro-ondas, 0s experimentos foram
realizados conforme um delineamento composto central rotacional (DCCR) para 2 variaveis
independentes, ou seja, 22, incluindo 4 ensaios nas condicdes axiais (0=1,41) e 3 repeticdes no
ponto central, totalizando 11 ensaios. Os niveis e intervalos das variaveis independentes foram
escolhidos com base nos resultados dos ensaios preliminares efetuados para diferentes
poténcias efetivas de micro-ondas. A Tabela 4.1 apresenta os niveis das variaveis utilizados.

Com o auxilio do software STATISTICA 7.0 foram calculados os efeitos dos fatores
investigados nos parametros de qualidade: umidade final, parametros colorimétricos, fenois e
atividade antioxidante, e consumo efetivo de energia das micro-ondas. Foi efetuada a analise
estatistica e determinados os parametros de confianca significativos para o processo com 95%
de confianca (p<0,05) e 90% de confianga (p<0,1).

As variaveis codificadas (xi) foram calculadas pelas equacdes 4.16 e 4.17:

__ Poténcia-2,5

X, = —a (4.16)
X2 _ Temp;)s— 175 (4.17)

Em que: Poténcia (W/g) e Tempo de secagem (min)
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Tabela 4. 1. Variaveis independentes e niveis do planejamento DCCR 22,

o Niveis
Variaveis
-1,41 -1 0 +1 +1,41
Poténcia (W/g) 0,5 1,1 2,5 3,9 4,5
Tempo (min) 75 104 175 246 275

Fonte: Acervo pessoal.

Para a obtencdo dos modelos preditivos em funcdo das varidveis independentes foram
realizadas analises de regressdo multipla ndo lineares no software STATITICA 7.0, com 0s
parametros ajustados pelo método dos minimos quadrados quadrados (BOX, HUNTER &

HUNTER, 2005). As equacgdes empiricas ajustadas sao expressas pela Equacéo 4.18.

9 = Bo + B1x1+B2xs + Pr1x% + Paaxs + Braxix, (4.18)

Onde: y ¢ a variavel resposta, Bo, B1, B2 , ...580 0s coeficientes de regressdo ajustados e X1 € X, &0

as variaveis codificadas.

4.9 Funcéo desejabilidade

A técnica baseada na funcao desejabilidade, descrita no tépico 3.7.1, foi aplicada para
maximizar a funcdo desejabilidade global D, em relacdo aos fatores controlaveis, com base nas
superficies de resposta ajustadas, utilizando o software STATISTICA 7.0.

Apbs ajustados os modelos das superficies de respostas, foram definidos os valores das
desejabilidades individuais, com valores que variaram de 0 a 1, considerando-se 1 como um
valor muito desejavel para a variavel analisada e 0 como um valor totalmente indesejavel. O
processo de otimizacéo foi realizado visando obter condi¢cfes de poténcia e tempo de secagem
para maximizar a concentragdo de compostos fenolicos totais (CFT) e atividade antioxidante
(AA), com umidade final em valores adequados de armazenamento.

O critério para definir a umidade final (b.u %) desejada foi baseado nos valores
estabelecidos pela Farmacopeia Brasileira, que sugere que a umidade adequada para o
armazenamento de folhas situa-se na faixa de 8% a 14%, base umida. Desta forma, foi utilizado
como valor mais desejavel (d=1), a umidade a 9%, os valores ndo desejaveis (d=0) foram
representados pela umidade igual a 6% e 14%, que representam valores que podem degradar a

estrutura do material ou ndo seca-los de forma correta.
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Para o CFT, considerou-se os dados obtidos no planejamento fatorial, o valor adotado
como méaximo (d=1) foi representado por 94 mg EAG/ g b.s, os valores minimos (d=0) foram
atribuidos aos menores teores de CFT 22 mg EAG/ g b.s e 58 mg EAG/ g b.s, respectivamente.
Ja para a AA, os maiores valores representam a maior capacidade de atividade antioxidante.
Sendo assim, optou-se por utilizar 85% de AA, como o valor méximo (d=1), os valores minimos
foram representados pelas menores porcentagem de inibicdo da AA (60% e 70%,
respectivamente).

Em relacdo ao consumo efetivo de energia, utilizou-se como valor alvo para a maior
desejabilidade (d=1), o menor consumo energético (7 kWh/kg) que foi capaz de secar as folhas
a umidade adequada de armazenamento. Para os valores indesejaveis (d=0), optou-se por
utilizar os limites inferior (3,5 kwWh/kg) e superior de consumo (10 kWh/kg) entre as condicdes
testadas no planejamento. Por fim, aplicou-se a Equacédo 3.2 para obter a desejabilidade global

(D) do processo para a secagem das folhas de aroeira.
4.10 Consumo efetivo de energia

A fim de se comparar o consumo efetivo de energia na secagem por micro-ondas em
diferentes condicGes, estimou-se o gasto de energia na operacdo através da Equacdo 4.19,

considerando a poténcia efetiva aplicada e o tempo de operacéo.

__ Poténcia (W)*Tempo (h)
- 1000

Consumo [klgh] (4.19)

Onde:

Poténcia (W) = poténcia efetiva aplicada; Tempo (h) = horas de uso do equipamento.
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5 RESULTADOS
5.1 Caracterizacao

5.1.1 Propriedades morfologicas e fisico-quimicas da folhas de aroeira

Na Tabela 5.1 sdo apresentados os valores das propriedades morfologicas e fisico-
quimicas das folhas de aroeira. As propriedades medidas foram diametros de Feret (drF) maximo
e minimo, didmetro médio (dm), largura (w), comprimento (I), massa especifica aparente (pap),
esfericidade (¢), espessura (8), umidade inicial (M;), umidade em base seca (Ms), perimetro

(P), area projetada (Aproj), area superficial (Asf), volume da folha (Vf).

Tabela 5. 1. Propriedades morfoldgicas e fisico-quimicas das folhas de aroeira in natura.

Propriedades Folha de aroeira
df méax [cm] 5,9+0,4
df min [cm] 2,9+0,3

dm [cm] 4,4+0,3
w [cm] 3,0+0,4
I [cm] 6,0+0,7
pap [g/cm’] 0,72+0,01
¢ [] 0,13
dm[mm] 0,28+0,02
Mi [b.u%] 64,50+0,01
Ms [b.s] 1,82+0,07
P [cm] 16,31,4
Aproj [cm?] 12+2
Asf [cm?] 24+4
Vf [cm3] 0,68+0,09

Asf/VE [cm™]

35,4

Nota: média, (xdesvio padrao)

Fonte: Acervo pessoal.

Segundo a Tabela 5.1 as folhas apresentaram comprimento de 6,0 £ 0,7 cm que esta entre
os valores relatos por SALVI JUNIOR (2013) para as folhas de aroeira (2,5 a 12 cm). A
espessura foi igual a 0,284+0,02 mm e é condizente com os dados de BERBERT et al. (2019) e
GONELI et al. (2014) para as folhas de aroeira (0,14 e 0,36 mm, respectivamente).

As folhas apresentaram uma baixa esfericidade (0,13), elevada area superficial (24,3+3,5
cm?) e volume pequeno (0,68+0,09 cm3). A esfericidade das folhas de aroeira foi similar as das
folhas de pitangueira (0,123), hortela (0,12+0,01) e levemente superior a da folha de oliveira

(0,10+0,01). Considerando a morfologia das folhas, esses resultados sdo caracteristicos e estao
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de acordo com os valores citados na literatura para as diversas espécies de folhas
(CANABARRO, 2019; FREITAS, 2015; LIMA, 2013; ROSANOVA, 2017; SILVA, 2021).

O conteudo de umidade obtido para as folhas de aroeira in natura foi de 1,82 g/g, em base
seca e 64,50+0,01%, em base umida. Os valores obtidos estdo de acordo com os encontrados
por BERBERT et al. (2019), GONELLI et al. (2014) e SILVA (2021) para as folhas de aroeira
(58%, 65% e 66% em base Umida, respectivamente).

Ao analisar os desvios padrbes das medidas realizadas nas folhas de aroeira, os valores
mais significativos foram para area projetada (14%), area superficial (14%) e volume (14%),
sendo os demais entre 1 a 11% em relacdo ao valor médio das medicdes realizadas. Os variacdes
significativas nas dimensdes lineares sdo esperadas para as folhas, pois apresentam
combinacgbes de dimensdes basicas, de forma que os desvios sao elevados ao quadrado e cubo,
respectivamente. Outra possivel explicacdo seria a variabilidade das propriedades fisicas e
perfis quimicos que podem ser alteradas pelo periodo sazonal, caracteristicas do material e
época do cultivo e colheita.

5. 2 Secagem das folhas de aroeira em micro-ondas
5.2.1 Afericao da poténcia do micro-ondas

A Figura 5.1 apresenta os resultados da afericdo da poténcia e mostra a energia
absorvida pela massa de agua em funcéo da poténcia nominal aplicada. E possivel constatar que
para poténcias nominais abaixo de 200 W ha& uma diferenca significativa entre a poténcia
nominal aplicada e a poténcia real, e que os valores tendem a se aproximar para poténcias acima
de 300 W. A equagio ajustada apresentou R? igual a 0,9948 e desvio padrdo médio equivalente
a 2%, variando de 1% a 10%, em relacdo as medidas realizadas, o que confirma o relato de
JAMES et al. (2002), sendo a poténcia real do forno de micro-ondas diferente da poténcia
nominal. Para a realizagdo dos experimentos, uma vez fixada a poténcia de aquecimento
desejada, utilizou-se a equacéo de afericdo para estimar a poténcia nominal correspondente. Os
resultados apresentados a seguir serdo discutidos com base nos valores de poténcia especifica

real utilizado no procedimento experimental.
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Figura 5. 1. Energia absorvida em funcdo da poténcia aplicada.
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Fonte: Acervo pessoal.

350

400

A Tabela 5.2 apresenta a descricdo dos ensaios iniciais realizados para averiguar a

influéncia das diferentes faixas de poténcia na velocidade de secagem das folhas de aroeira. Para

uma massa fixa de 80 g, foram testadas poténcias nominais variando entre 132 W a 360 W,

cobrindo a faixa operacional do equipamento. Nessas condi¢des, as poténcias especificas
variaram entre 0,56 W/g e 4,35 W/g.

Tabela 5. 2. Poténcias utililizadas nos ensaios iniciais de secagem via micro-ondas

Ensaio Poténcia nominal (W) Poténcia efetiva (W)  WI/g Mt (b.s)
EFT1 132 45,6 0,56 0,10
EFT 2 180 109,3 1,36 0,08
EFT 3 240 189,0 2,36 0,05
EFT 4 360 348,2 4,35 0,07

Fonte: Acervo pessoal.

Os dados experimentais de umidade em funcdo do tempo de secagem para diferenes

poténcias podem ser observados na Figura 5.2.

Nessa figura é possivel verificar a reducdo no tempo de secagem com 0 aumento da

poténcia aplicada. Comparando-se os ensaios EFT4 (348,2 W) com o EFT1 (45,6 W), observa-

se que o tempo requerido para reduzir o valor de MR de 1 para 0,1 foi inferior a 50 min no
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primeiro caso e aproximadamente 225 min no segundo. A reducdo no tempo de secagem é
esperada porque a amostra absorve a energia adicional quando a poténcia é aumentada, o que
contribui para uma maior agitacdo das moléculas de &gua contidas do interior das folhas de
aroeira e maior dissipacédo de calor, resultando em aquecimento mais rapido e mais intenso do

material.

Figura 5. 2. Adimensional de umidade em fungéo do tempo para 0s ensaios com diferentes
poténcias.
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Fonte: Acervo pessoal.

No entanto, ao analisar as curvas para valores de poténcia acima de 2,36 W/g, nota-se
que o aumento da poténcia teve menor influéncia na velocidade de secagem das folhas de
aroeira. Isso ocorre porque, embora a remoc¢édo de umidade envolva mecanismos de transporte
molecular que sdo favorecidos pelo aumento da temperatura (como a difusdo de vapor, difuséo
de liquido e difusdo superficial, entre outros), a resisténcia do meio é uma limitagdo importante
ao transporte de massa sob condicdes de poténcia (e temperaturas) moderadas, a estrutura foliar
e do proprio leito de folhas ndo sdo modificadas de forma significativa pelo aumento de
temperatura, o que limita a movimentacdo molecular e o efeito favoravel da tmperatura no
processo. Na Figura 5.2, observa-se que ao utilizar poténcia inferior a 1,0 W/g (ensaio EFT1),
a queda de umidade foi bem mais lenta em comparacdo com as demais poténcias utilizadas,
sugerindo que nessas condigdes a taxa de aquecimento € muito baixa, resultando em menores

taxas de vaporizacao de agua.
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Segundo ZHANG et al. (2006), se a energia convertida em energia interna a partir das
micro-ondas for maior do que a necesséaria para a evaporagdo da &gua, pode ocorrer o
superaguecimento do material. No caso das folhas, isso pode acarretar danos a estrutura da
matriz vegetal, degradacdo dos compostos ativos, perda de rendimento de extracdo e
deterioracdo da qualidade sensorial.

OLADELE e JIMOH (2017) secaram folhas de Ocimum gratissimum em secador micro-
ondas e relataram a redug@o nos tempos de secagem com o0 aumento da poténcia. Segundo 0s
autores isso ocorre devido as caracteristicas de aquecimento volumétrico de micro-ondas, onde
as amostras sdo submetidas a uma diferenca de presséo de vapor significativamente alta entre
0 centro e a superficie, tornando a transferéncia de umidade das amostras mais rapida a medida
que a poténcia aplicada aumenta.

Os tempos de secagem obtidos no presente estudo foram significativamente menores
em comparagdo com resultados obtidos em estudos anteriores apresentados na literatura para a
secagem de aroeira com ar aquecido. SILVA (2021) avaliou a secagem das folhas de aroeira
em estufa com renovacdo de ar, utilizando amostras com aproximadamente 10 g, e observou
gue os tempos de secagem para as temperaturas de 40°C, 50°C e 60°C, foram 895 min, 560 min
e 435 min, respectivamente. Utilizando a estufa de convecg¢éo natural, os tempos foram de 700
min a 50°C, 400 min a 60°C e 250 min a 70°C. Ao comparar os resultados obtidos usando a
menor temperatura usada na estufa com a menor poténcia do micro-ondas, houve uma reducao
de 70% no tempo de secagem para a estufa com renovacdo de ar e 62% com a estufa de ar
convectivo, lembrando que no micro-ondas foram utilizadas maiores massas de amostras. A
reducdo no tempo de secagem € apontada na literatura como uma das vantagens do uso do
micro-ondas para a secagem de folhas fitoterapicas.

A cinética de secagem para as folhas de aroeira é caracterizada por diferentes etapas. A
energia das micro-ondas é convertida em energia interna no interior do material. Inicialmente,
a temperatura da amostra aumenta, até que a atividade de agua no interior do material atinge
um valor maior do que no ambiente e a umidade comeca a ser removida. No periodo
intermediario a taxa de secagem € elevada, em seguida ela cai até valores proximos de zero a
medida que a quantidade de umidade no interior da amostra diminui. Conforme pode ser visto
na Figura 5.3 os valores de taxa aumentaram com a elevacdo da poténcia aplicada, pois
poténcias mais altas dissipam mais calor para o0 aquecimento do material. Assim, 0s maiores
valores de taxas de secagem foram encontrados para as poténcias de 4,35 W/g (0,13 min™?),
seguido por 2,36 W/g (0,10 min'), e valores bem inferiores foram observados para as poténcias
de 1,36 W/g (0,032 min™) e 0,56 W/g (0,027 min™), respectivamente.
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Figura 5. 3. Taxa de secagem em funcdo da umidade adimensional para secagem das folhas de
aroeira em diferentes poténcias.
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Fonte: Acervo pessoal.

Ao se avaliar as curvas para as poténcias de 1,36 W/g e 0,56 W/g foi possivel observar
gue as secagens nestas poténcias foram baixas, com um periodo inicial de inducéo, no qual a
amostra € aquecida, seguido por um longo periodo de secagem praticamente a taxa constante.
Nessas condicOes, a secagem possivelmente esta sendo limitada pelo baixo fornecimento de
energia. Baixas temperaturas das amostras néo favorecem o desenvolvimento de gradientes de
pressdo de vapor e nem induzem o estresse térmico, um fator adicional que pode facilitar a
remocao de umidade pelo rompimento das estruturas celulares da matriz vegetal (AHMED,
2018).

As curvas dos ensaios com poténcias de 2,36 W/g e 4,35W/g apresentaram o periodo
inicial de inducdo, seguido por um periodo de secagem a taxa decrescente. A secagem em taxa
decrescente sugere que o processo € controlado por mecanismos internos de migracdo de
umidade (que inclui-se o transporte por capilaridade, difusdo de liquido e de vapor)
(FUMAGALLLI, 2003; ROSA, 2010). O comportamento da secagem a taxa decrescente foi
observado na literatura para a secagem de folhas de aroeira (SILVA, 2021; BERBERT et al.,
2019; GONELLI et al., 2014) e de outras espécies de folhas, como pitangueira e oliveira
CANABARRO (2019), horteld (ROSANOVA et al., 2017), barbatimdo (GARDENAL, 2022),
eucalipto (FREITAS, 2015) e manjericdo (LIMA, 2013).
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Para uma avaliacdo da dindmica de aquecimento do material mediu-se a temperatura da
superficie da amostra ao longo da secagem. A Figura 5.4 mostra a variacdo da temperatura da

amostra (Tr) em fungdo da umidade para as diferentes poténcias avaliadas na secagem.

Figura 5. 4. Temperatura das folhas de aroeira em funcdo da umidade.
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Fonte: Acervo pessoal.

E possivel verificar que a temperatura da superficie da amostra (Tr) em média, aumentou
com a elevacdo da poténcia aplicada. Considerando a regido intermediaria das curvas de taxa
de secagem (0,2 <MR<0,8), nota-se que para a poténcia de 4,35 W/g a temperatura oscilou
entre 52°C e 68°C, enquanto para as poténcias de 0,56 W/g e 1,36 W/g, os valores ficaram
aproximadamente entre 40°C e 45°C, e entre 42°C e 55°C, respectivamente.

Ao analisar a Figura 5.4 percebe-se que a variacdo da temperatura segue um padrdo
consistente com a variacdo observada nas taxas de secagem observados na Figura 5.3. Nota-se
0 aumento brusco da temperatura no inicio da secagem, o que caracteriza o rapido aquecimento
do material. Nesse periodo, parte da energia fornecida esta sendo usada para o aquecimento da
amostra, caracterizando o periodo de inducdo. Ap6s o aquecimento inicial, toda a energia €
utilizada para remogéo da umidade, regido em que a taxa de secagem atinge valores elevados,
enguanto a temperatura decai gradualmente até o fim da secagem. Segundo SCHIFFMAN
(1995) a remocdo de agua faz com que a constante dielétrica do material diminua e assim o
aquecimento tende a ser menor.

No geral, as temperaturas observadas nas poténcias de 0,56 W/g e 1,36 W/g foram, em
média, significativamente inferiores as alcangadas nas poténcias de 2,36 W/g e 4,35 W/g. Ainda

sim, nota-se que para as maiores poténcias, a maior temperatura alcancada na superficie da
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amostra foi de cerca de 68°C, mantendo-se abaixo desse valor durante a maior parte do tempo
de secagem.

5.3 Planejamento Fatorial DCCR 22

Com base nos resultados dos ensaios preliminares foram selecionados 0s niveis a serem
utilizados no planejamento experimental composto central rotacional (DCCR). O objetivo é
identificar, através de modelos estatisticos e superficies de resposta, as condi¢Bes de operacdo
gue permitam obter um material com umidade adequada para armazenamento e/ou posterior
processamento, com maior retencdo de cor e maiores teores de clorofila, compostos fendlicos
e atividade antioxidante. Os fatores analisados foram as variaveis independentes poténcia
especifica e o tempo de secagem. As variaveis respostas analisadas foram a umidade final, os
parametros colorimétricos, teor de clorofila, teor de compostos fendlicos, atividade antioxidante

dos extratos e consumo energético efetivo.

5.3.1 Umidade final das folhas de aroeira

Na Tabela 5.3 é possivel observar os fatores e niveis utilizados no planejamento
experimental e os dados obtidos para a umidade final das amostras de folhas.
Tabela 5. 3. Resultados do planejamento fatorial para a umidade final (b.u %)

Ensaio Poténcia (W/g) Tempo (min) Mt (% b.u)
ECS1 3,9 (+1) 246 (+1) 7,5
ECS2 3,9 (+1) 104 (-1) 8,1
ECS3 1,1 (-1) 246 (+1) 9,0
ECS4 1,1 (-1) 104 (-1) 16,2
ECS5 4,5 (+1,41) 175 (0) 6,0
ECS6 0,5(-1,41) 175 (0) 17,0
ECS7 2,5(0) 275 (+1,41) 8,2
ECS8 2,5(0) 75 (-1,41) 15,1
ECS9* 2,5(0) 175 (0) 9,0
ECS10* 2,5(0) 175 (0) 9,0
ECS11* 2,5(0) 175 (0) 9,2

Nota: * pontos centrais do planejamento. Fonte: Acervo pessoal.



59

Observa-se na Tabela 5.3 que a umidade final obtida variou de 6,0 a 17,0% em base
umida. A Farmacopeia Brasileira recomenda umidades na faixa de 8 a 14 % (b.u.) para o
armazenamento de matérias-primas vegetais, sendo assim, valores de umidade acima de 14%,
como observados nos ensaios ECS4, ECS6 e ECS8 ndo séo recomendados.

E possivel observar a proximidade nos valores de umidade para os ensaios dos pontos
centrais (ECS9, ECS10 e ECS11) indicando a boa reprodutibilidade dos dados experimentais
realizados no planejamento fatorial.

Uma anélise estatistica foi realizada com o auxilio do software STATISTICA 7.0 com
base na técnica de regressdo multipla para identificar os efeitos dos coeficientes de regresséo
nas respostas. A Tabela 5.4 apresenta as variaveis independentes e suas interacdo na umidade

final de secagem, para o limite de confianca igual a 90% (p-valor <0,1).

Tabela 5. 4. Significancia dos coeficientes de regressdo para umidade final de secagem do
secador micro-ondas (R?=93,94%)

Vari4veis Coeficientesde  Erro @) o-valor -90% L-imite de +90% I_-imite
Regresséo padréao confianga de confianca
Média 9,056 0,760 11,918 0,0000 7,528 10,592
x1(L) -3,142 0,465 -6,742 0,001 -4,080 -2,202
x1(Q) 0,882* 0,555* 1,590* 0,172* -0,235* 2,000*
x2(L) -2,168 0,465 -4,653 0,005 -3,106 -1,223
X2(Q) 0,950* 0,555* 1,712* 0,147* -0,168* 2,068*
X1.X2 1,650 0,658 2,182 0,054 0,324 2,976

Fonte: Acervo pessoal.

Onde x1 e xo correspondem aos valores codificados da poténcia e tempo de secagem,
respectivamente. Os termos lineares estdo representados pela letra (L) e os quadraticos com a
letra (Q).

Ao analisar o limite de confianca de 90%, os valores indicados com um asterisco
apresentam p-valor superior ao estipulado (p-valor < 0,1), sendo assim, ndo séo considerados
estatisticamente significativos e podem ser eliminados do modelo. Na Figura 5.5 pode ser
visualizado através do Diagrama de Pareto a influéncia dos efeitos das varidveis e suas

interacdes sobre a umidade final das folhas de aroeria.
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Figura 5. 5. Diagrama de Pareto para umidade final
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Fonte: Acervo pessoal.

A Figura 5.5 ilustra a estimativa dos efeitos das varidveis calculadas através do teste “t”
de Student. A linha vermelha tracejada que corta os efeitos padronizados indica a magnitude
minima dos efeitos estatisticamente significativos. Os valores que estdo a direita sdo
considerados significantes, enquanto que os da esquerda ndo apresentaram influéncia estatistica
sobre a varidvel dependente. Portanto, foi possivel constatar que a poténcia exerce maior
influéncia sobre a umidade final, seguida pelo tempo de secagem e pela interacéo entre as duas
variaveis independentes.

Ao eliminar os termos x1(Q) e x2(Q) que ndo foram significativos para os ajustes, a
analise torna-se estatisticamente mais relevante. Deste modo, a Tabela 5.5 ilustra somente 0s
coeficientes considerados efetivos sobre a umidade final das folhas de aroeira.

Tabela 5. 5. Coeficientes de regressao estatisticamente significativos para umidade final no
secador micro-ondas (R?=88,83%)

o Coeficientes Erro p- -90% Limitede  +90% Limite
Variaveis
de regressdo  padréo valor confianga de confianca
Média 10,390 0,455 22,796 0,000 9,528 11,254
x1(L) -3,141 0,543 -5,872 0,006 -4,154 -2,127
x2(L) -2,168 0,543 -4,053 0,004 -3,182 -1,154
x1(L)x2(L) 1,650 0,755 2,182 0,065 0,217 3,082

Fonte: Acervo pessoal.
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Conforme a Tabela 5.5, a poténcia x1(L) e o tempo de secagem x2(L) sdo as varidveis
independentes que possuem p-valor < 0,1, desta forma, exercem influéncia significativa na
umidade final das folhas de aroeira no secador micro-ondas. Os sinais negativos para a poténcia
e tempo (-3,141 e -2,168, respectivamente), indicam que a reducdo de umidade das folhas é
controlada por essas varidveis. Este resultado corresponde ao esperado, uma vez que a
intensidade da poténcia aplicada estd relacionada com a taxa de dissipacdo de calor,
aquecimento da amostra e velocidade de secagem, como discutido no topico 5.2.2, e 0 tempo
de exposicédo a radiacdo também é determinante para a remogédo de umidade.

A literatura reporta trabalhos que mostram a influéncia dessas variaveis independentes
na secagem (BRAGA, 2016; CHUA et al.,, 2019; TORKI-HARCHEGANI et al., 2018;
SOYSAL, 2005). Com base nos dados dos coeficientes obtidos, é possivel observar que a
poténcia apresenta efeito negativo, indicando que a reducdo da mesma resulta em altos valores
de umidade no final da secagem, esse resultado € consistente, pois a reducéo na poténcia implica
em menor fornecimento de energia para o aquecimento das folhas, e por consequéncia, em
menor remocdo de umidade. De forma similar, ao analisar o efeito do tempo de secagem das
folhas, verifica-se que a variavel independente possui efeito negativo sobre a umidade final de
secagem, implicando que quanto maior o tempo, menor sera a umidade final.

Mediante aos resultados estatisticos, foi possivel obter a equacao ajustada (Equacéao 5.1)
que representa a umidade final das folhas de aroeira em secador micro-ondas em funcgéo das
varidveis independentes codificadas, considerando os termos estatisticamente significativos

ilustrados na Tabela 5.5.

Umidade = 10,390 — 3,141x,; — 2,168 * x5, + 1,650 * x1x» (5.1)

onde xz corresponde & poténcia, X2 ao tempo de secagem e X1X2 a interagdo entre a poténcia e
o tempo, com todas as varidveis na forma codificada.

Além disso, o coeficiente de correlagdo multipla obtido (R? = 88,83%) sugere um bom
ajuste do modelo aos dados experimentais, para o limite de 90% de confianca. Outro indicativo
da boa qualidade do ajuste é o grafico de valores preditos pelo modelo em funcdo dos valores

observados, que é apresentado na Figura 5.6.



62

Figura 5. 6. Valores de umidade final (% em b.u.) preditos do modelo versus valores
experimentais.
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Fonte: Acervo pessoal.

Com base na equacdo ajustada (Equacdo 5.1) foi possivel obter as superficies de
respostas e curvas de contorno, para avaliar o comportamento da umidade final em funcdo das

variaveis independentes, conforme pode ser visualizado nas Figuras 5.7 e 5.8.

Figura 5. 7. Superficie de resposta da umidade em funcdo da poténcia e tempo de secagem no
secador micro-ondas.
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Fonte: Acervo pessoal.
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Figura 5. 8. Curva de contorno da umidade em funcgéo da poténcia e do tempo de secagem no
secador de micro-ondas.
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Fonte: Acervo pessoal.

Observa-se pela Figura 5.7 e Figura 5.8 que a reducdo da poténcia e do tempo de
secagem resultam em valores de umidade final elevados. A regido com poténcias inferiores a
2,0 W/g em intervalos de tempo de 75 a 175 min, atigiram umidade final superior ao
recomendado pela Farmacopeia Brasileira (8 a 14%). Ainda, sdo identificadas duas regifes com
valores de umidade menores ou proximas de 10%, em base Umida. Uma delas esta localizada
na regido com poténcias entre 1,0 W/g e 2,0 W/g e tempo de secagem superior a 250 min e a
outra regido com poténcia superior a 3,0 W/g e tempo de secagem superior a 175 min.

Para a regido com poténcia acima de 4,0 W/g com tempo de secagem de 175 min ou
superior, nota-se que a amostra atingiu umidade final de 6,0%, abaixo do minimo recomendado
para armazenamento. BABU et al. (2018) relatam que tempos de secagem longos podem
acarretar em danos na qualidade do material vegetal. Poténcias de irradiacdes elevadas podem
comprometer a estrutura vegetal das folhas degradando seus principios ativos e prejudicando

suas caracteristicas sensoriais.

5.4 Avaliacdo dos Compostos Fendlicos Totais e Atividade Antioxidante (AA)

Neste topico sera analisada a influéncia da poténcia e tempo de secagem nos parametros
de concentracdo de compostos fendlicos totais (CFT) e atividade antioxidante (AA) dos
extratos. A Tabela 5.6 apresenta 0s valores das varidveis respostas para os extratos das folhas
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de aroeira ap0s a secagem por micro-ondas em diferentes condigdes.

Tabela 5. 6. Efeitos da poténcia e tempo de secagem na concentracdo de compostos fendlicos
totais e atividade antioxidante dos extratos das folhas de aroeira.

Experimentos Poténcia Tempo CFT AA

[W/g] [min] [mg EAG/g bs] (%)
ECS1 3,9 246 36,3+2,8 64,7+1,3
ECS2 3,9 104 59,6 +3,3 75,1+1,6
ECS3 1,1 246 943+14 68,2+ 2,3
ECS4 1,1 104 22,0+28 89,6 £0,3
ECS5 4,5 175 470+£1,0 78,1+ 0,6
ECS6 0,5 175 65,6 £2,3 912+13
ECS7 2,5 275 57,3+28 704+1,6
ECS8 2,5 75 406+19 86,727
ECS9 2,5 175 503+14 80,0+ 0,6
ECS10 2,5 175 55,004 79,1+19
ECS11 2,5 175 53,0272 775+0,3
In natura - - 138,00 +1,42 97,6 £2,61

Fonte: Acervo pessoal.

Nota-se que a concentracdo de CFT variou de 22,0 mg EAG/g.bs a 94,3 mg EAG/g.bs,
dependendo da condicdo de secagem. Em relacdo ao valor de obtido para a folhas in natura,
observamos reducdes de 84 e 32%, respectivamente. A atividade antioxidante por sua vez
variou entre 64,7 a 91,2%. Ao comparar com o valor obtido para as folhas in natura, obtemos
reducdes de 37 e 6,5%, respectivamente. Esses resultados séo esperados pois EL-MASSRY et
al. (2009), relatam que os CFT e AA presente nas folhas de aroeira in natura possuem como
componentes principais os acidos fenolicos e flavonoides, entretanto, a composi¢do quimica de
alguns compostos pode ser fortemente alterada apds o processo de secagem degradando 0s

compostos bioativos.

Compostos Fendlicos

A anélise estatistica neste topico seguiu 0 mesmo padrdo apresentado no item 5.3.1.

Desta forma, a Tabela 5.7 ilustra os coeficientes de regressdo obtidos para as variaveis
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65

Tabela 5. 7. Significancia dos coeficientes de regressao para o teor de compostos fenolicos

totais (CFT) (R?>=97,14%)

Variéveis Coeficientes de Erro ) o-valor -95% L-imite +95% I_-imite

regressao padréo de confianga de confianca
Média 52,765 2,530 20,848 0,000 46,260 59,271
X1(L) -5,842 1,551 -3,766 0,013 -9,829 -1,855
X1(Q) 1,879* 1,016* 1,016* 0,355* -2,872* 6,631*
x2(L) 9,086 5858 5,856 0,002 5,098 13,073
X2(Q) -1,807* -0,977* -0,97* 0,373* -6,550* 2,944*
x1(L)x2(L) -23,900 -10,904 -10,35 0,001 -29,534 -18,266

Fonte: Acervo pessoal.

Onde: x1 e X2 correspondem aos valores codificados da poténcia e tempo de secagem,

respectivamente. Os termos lineares estdo representados pela letra (L) e os quadraticos com a

letra (Q).

Para o limite de confianca de 95%, os valores seguidos por asterisco apresentaram p-

valor superior ao estipulado (p-valor < 0,05), entretanto, ndo sdo considerados estatisticamente

significantes, podendo ser excluidos do modelo de regresséo. A Figura 5.9 ilustra a influéncia

dos efeitos das variaveis ou interacdes na estimativa dos CFT.

Figura 5. 9. Diagrama de Pareto para o0 CFT
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Fonte: Acervo pessoal.
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Conforme apresentado na Figura 5.9 € possivel observar que a poténcia possui efeitos
negativos (-3,766), o que indica que 0 aumento desse parametro resulta em menores
concentracdes de CFT. O tempo de secagem apresentou efeito positivo (5,858) demonstrando
que 0 aumento desse fator resulta em maiores concentracdes de CFT. O efeito mais expressivo
(com valor negativo) é o da interacdo entre a poténcia e o tempo de secagem indicando que
existe uma combinagdo dessas varidveis independentes que proporciona baixos valores de CFT.

Ao analisar a Tabela 5.7 e a Figura 5.9 foi notorio que somente os termos lineares
apresentaram coeficientes significativos, com isso foram excluidos do modelo os termos
quadréticos x1(Q) e x2(Q). Sendo assim, a Tabela 5.9 apresenta os coeficientes de regressao
considerados estatisticamente significativos no intervalo de confianga de 95% para o CFT.

Tabela 5. 8. Coeficientes de regressao significativos das variadveis independentes nos CFT
(R?=95,54%)

Coeficiente de Erro -95% Limite  +95% Limite
Variaveis t(7) p-valor ) ]
regressdo padréo de confianca  de confianca
Média 52,812 1,396 37,953 0,000 49,516 56,119
x1(L) -5,842 1,638 -3,565 0,009 -9,716 -1,968
x2(L) 9,086 1,638 5,548 0,001 5,212 12,962
x1(L)x2(L) -23,900 2,315 -10,32 0,000 -29,375 -18,425

Fonte: Acervo pessoal.

Através da Tabela 5.8 é possivel observar as variaveis de maior influéncia no teor de
compostos fendlicos totais (CFT), com seus respectivos valores de coeficientes de regressao,
erro padréo, teste-t, p-valor e os intervalos de confianca. Além disso, o alto valor de coeficiente
de correlacio (R?=95,54%) aponta um bom ajuste do modelo aos dados experimentais, para um
limite de confianga de 95%.

Deste modo, a equacao ajustada para estimativa do teor de compostos fenolicos totais
(CFT) em funcdo das variaveis independentes € dada pela Equacéo 5.2.

CFT = 52,812 — 5,8428 * x; + 9,086 * x, — 23,900 * x,x, (5.2)
Foi construido o grafico dos valores preditos pelo modelo em funcdo dos valores

experimentais observados representados na Figura 5.10, que comprovam o bom ajuste do

modelo aos dados experimentais.
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Figura 5. 10. Valores de CFT preditos pelo modelo versus valores experimentais.
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Fonte: Acervo pessoal.

Com base nas analises estatisticas realizadas, identificou-se que o modelo é

representativo, sendo possivel construir a superficie de resposta e a curva de contorno,

ilustradas nas Figuras 5.11 e 5.12 que representam a relacdo entre a concentracdo CFT e as

variaveis independentes e possibilitam identificar uma regido que forneca as maiores
concentracgoes para os CFT.
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Figura 5. 11. Superficie de resposta para o CFT.
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Fonte: Acervo pessoal.
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Figura 5. 12. Curva de contorno para o CFT.
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Fonte: Acervo pessoal

Segundo as Figuras 5.11 e 5.12, as maiores concentraces de CFT sdo encontradas para
as regides de combinacdo de poténcias baixas (inferiores a 2,0 W/g) e maiores tempos de
secagem. Com base no modelo ajustado, a combinagéo entre a poténcia e o tempo de secagem
possuem as regifes mais promissoras para obter o maior teor de CFT, conforme pode ser
visualizado para poténcia inferior a 2,0 W/g e tempo de secagem inferior a 250 min.

O menor teor de CFT foi encontrado para a regido de poténcia inferior a 1,5 W/g com
tempo de secagem inferior a 105 min. A diminui¢do da concentracdo dos CFT nos extratos
obtidos a partir das folhas secas é atribuida a formacdo de 6xidos insoluveis, degradacdo de
perfis quimicos do extrato e a decomposicdo de compostos termolabeis (OBIED et al., 2008;
HENRIQUEZ et al., 2014).

Resultados similares aos obtidos para a secagem das folhas de aroeira foram
encontrados por KHODJA et al. (2020) ao avaliar o teor de CFT dos extratos etanolicos das
folhas de L. nobilis obtidas por diferentes combinagdes de poténcia. Foi verificado que a
poténcia exerce influéncia nos CFT, tendo em vista que os menores valores de CFT foram
observados para poténcias entre 450W a 900 W, o que foi atribuido a degradacéo dos compostos
bioativos devido as altas temperaturas geradas por niveis elevados de micro-ondas. A condi¢do
Otima de operacdo para o maior rendimento de CFT foi encontrada para a poténcia de 300 W,
que resulta em menor aquecimento do material em relacdo as poténcias mais altas,

SILVA (2021) avaliou o conteido do teor de compostos fendlicos totais no extrato
etandlico das folhas de aroeira extraidos por maceracdo durante 3 horas e secas em secador
tambor rotativo com paredes perfuradas. O método de Folin-Cioucalteu foi utilizado no
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procedimento experimental para obter os valores referentes aos CFT. A melhor condicéo de
obtencdo dos fenolicos totais foi a temperatura de 58°C, com velocidade do ar igual a 0,78 m/s,
e carga de folhas = 120,24 g, com tempo de secagem de 180 min. Nessa condicdo, o teor foi
igual a 12,43 mg EAG/g.bs. Ao avaliar o rendimento dos CFT nessas condi¢fes citadas acima
com os valores obtidos neste estudo para extragdo durante 7 dias, a maior concentracdo de CFT
encontrado foi 94,33 + 1,41 mg EAG/g.bs (poténcia = 1,1 W/g e tempo de secagem = 246 min)
identificou-se um aumento no contetdo de CFT em 86,82% em relacdo a secagem em tambor
rotativo. Mesmo utilizando a mesma técnica de extracao realizada neste estudo, 0 aumento nos
valores de CFT podem estar associados aos diferentes tempos de extracdo, ndo podendo ser
atribuido somente ao método de secagem das folhas.

ULIANA et al. (2016) analisaram o rendimento dos compostos fendlicos presentes no
extrato etanolico das folhas de aroeira e obtiveram um valor de 221,63 + 2,58 mg EAG/g a
partir de folhas secas em estufa de conveccgéo de ar forgada a 50°C. Em um estudo semelhante
com S. terebinthifolius. EL-MASSRY et al. (2009) observam concentracdo de substancias
fenolicas de 7,00 £ 0,02% no dleo essencial das folhas de aroeira, enquanto que no extrato
etanolico obtido pela técnica de maceracdo apresentou uma quantidade 5 vezes maior de
compostos fendlicos (35,00 + 0,75%). As diferentes condi¢Bes de processamento (métodos de
extracdo e de secagem), impedem uma comparacdo consistente entre os resultados deste
trabalho com os reportados na literatura.

Atividade Antioxidante

A Tabela 5.9 ilustra a estatistica dos resultados e coeficientes de regressdo das variaveis

independentes e suas interacdes para AA.

Tabela 5. 9. Significancia dos coeficientes de regressdo das variaveis independentes na AA
(R?=84,75%)

Varidveis Coeficientes de Erro . p- -90% Limite +90% Limite
regressao padréo valor de confianca de confianca
Média 78,890 3,040 25,968 0,000 72,731 85,011
x1(L) -9,079 3,728  -2,432 0,060 -16,592 -1,566
X1(Q) 1,912* 4,448 0,435 0,682* -7,045* 10,884*
X2(L) -13,048 3,728  -3,500 0,017 -20,562 -5,535
X2(Q) -3,242* 4,448  -0,723 0,501* -12,205* 5,724*
x1(L)x2(L) 5,460* 5,264 1,036 0,343* -5,148* 16,068*

Fonte: Acervo pessoal.
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Onde x1 e xo correspondem aos valores codificados da poténcia e tempo de secagem,
respectivamente. Os termos lineares estdo representados pela letra (L) e os quadraticos com a
letra (Q).

Para analise dos dados obtidos na Tabela 5.9 foi adotado o limite de confianga de 90%,
os valores seguidos por astericos apresentam (p-valor>0,1), sendo considerados né&o
significantes para as anélises. A Figura 5.13 ilustra, através do diagrama de Pareto, os efeitos

significantes para atividade antioxidante.

Figura 5. 13. Diagrama de Pareto para atividade antioxidante (AA).
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Estimativa de efeitos (Valores absolutos)

Fonte: Acervo pessoal.

Na Figura 5.13 sdo ilustrados a influéncia dos efeitos significativos para AA. De forma
geral, observa-se com base nos valores encontrados que a poténcia e o tempo de secagem
possuem efeitos negativos, o que indicam que o aumento das mesmas resulta em menores
porcentagens de inibicdo dos radicais livres presentes no extrato das folhas de aroeira. Nota-se
ainda que os termos quadraticos x1(Q) e X2 (Q) e a interacdo entre os termos lineares x1(L) e
x2(L) ndo demonstratam influéncias estatisticamente significativas para atividade antioxidante
dos extratos das folhas de S. terebithifolius. Sendo assim, esses termos foram excluidos no
ajuste do modelo para AA. A Tabela 5.10 apresenta os coeficientes estatisticamente

significantes no intervalo de confianca de 90% (p-valor < 0,1) para a atividade antioxidante.
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Tabela 5. 10. Coeficientes de regressio significantes na AA (R?=80,04%)

Variaveis  Coeficientes de Erro 1(8) p- -90% Limitede  +90% Limite
regressao padréo valor confianca de confianca
Meédia 78,418 1,490 52,584 0,000 75,601 81,1904
X1(L) -4,540 1,752  -2,588 0,032 -7,7960 -1,284
X2(L) -6,524 1,752  -3,731 0,005 -9,780 -3,268

Fonte: Acervo pessoal.

Verifica-se nos resultados apresentados na Tabela 5.10 os coeficientes que apresentaram
efeitos significativos para AA. Nota-se também que o coeficiente de correlagio (R?=80,04%)
que indica um ajuste razoavelmente bom do modelo aos dados experimentais.

Foi ajustada a Equacéo 5.3, para a estimativa da atividade antioxidante em funcéo das

variaveis independentes codificadas.

AA = 78,856 — 4,540 * x1 — 6,524 * x; (5.3)

O gréfico dos valores preditos pelo modelo em funcdo dos valores experimentais
observados é apresentado na Figura 5.13. Observa-se valores uniformemente distribuidos,

porém a qualidade do ajuste € inferior ao observado na Figura 5.10.

Figura 5. 14. Valores de AA preditos pelo modelo versus valores experimentais.

95

90 o

85 o

80 °

75

70

Valores preditos pelo modelo

65

60

55

35 60 65 70 75 80 83 90 95

Valores experimentais observados

Fonte: Acervo pessoal.

Pela equacdo ajustada (Equacdo 5.3) obtida pelo modelo validado, foi construida a
superficie de resposta e curva de contorno (Figura 5.15 e 5.16), que mostram o comportamento da

atividade antioxidante em funcéo das variaveis independentes.
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Figura 5. 15. Superficie de resposta para atividade antioxidante
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Figura 5. 16. Curva de contorno para atividade antioxidante
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Fonte: Acervo pessoal.

Analisando as Figuras 5.15 e 5.16 foi observado duas regides com as maiores
concentracOes de AA. As mesmas estdo localizadas para poténcias inferiores a 2,0 W/g e tempo
de secagem (inferiores a 180 min). A combinacéo de poténcia e tempo resultou em concentracéo
de AA acima de 90%, proximas da condicdo das folhas in natura (97%). As regides avaliadas
foram as condicOes que mais favoreceram a extragéo para atividade antioxidante, tendo em vista

que quanto maior o valor da porcentagem de inibi¢cdo do radical DDPH (AA%) maior serd
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atividade antioxidante do extrato (CANABARRO et al., 2019; DAL-BO; FREIRE, 2022;
CALGLIARI, 2017).

SILVA (2021) avaliou a atividade antioxidante do extrato das folhas de aroeira extraidos
durante 3 horas por maceracdo em etanol e processadas em secador tambor rotativo com parede
perfurada, observou que a melhor condi¢do para concentragdo de atividade antioxidante foi
(54,20% +17,60) com 52°C, velocidade do ar (0,78m/s) e tempo de secagem (300 min). Ao
avaliar a melhor condicdo de extracdo obtida por maceracdo durante 7 dias realizada neste
estudo, observou-se um aumento de 68% na atividade antioxidante. Sugerindo que a secagem
via micro-ondas (0,5 W/g e 175 min) obteve maiores concentracdes de AA em relacdo as
condiges citadas acima. Como o tempo de maceragéo utilizado por Silva para a extragdo foi
muito inferior ao do presente trabalho, as diferencas observadas ndo podem ser atribuidas
apenas ao método de secagem utilizado, sendo necessarios mais estudos para fins
comparativos.

ULIANA et al. (2016) investigaram o pontecial antioxidante do extrato das folhas de
aroeira secas em estufa de conveccao forcada a 50°C. Segundo os autores, o extrato das folhas
obtidos por maceracdo apresentaram forte atividade antioxidante (ICso = 15,43 g/mL). Essa
elevada inibicdo dos radicais livres presentes no extrato foi atribuida a presenca de compostos
como &cido caféico, acido singico, &cido p-cumarico, acido eldgico e acido galico (EL-
MASSRY et al., 2009). A presenca dos flavonoides nas folhas favorecem sua atividante
antioxidante, isso pode ser creditado as liga¢des entre hidroxila (OH) e o carbono C’4 que s&o
responsaveis por esse efeito.

A capacidade antioxidante dos extratos pode ser influenciada quantitativamente pela
temperatura do processo de secagem, tendo em vista que temperaturas acima de 60°C podem
degradar os compostos bioativos, prejudicando o rendimento da extracdo e 0s compostos
fendlicos. O fator que favorece a atividade antioxidante é a presenca de flavonoides nas folhas,
principalmente pelas ligagbes quimicas formadas (WENZEL, 2012; SPIGNO et al., 2007;
SULTANA et al., 2008).

Na literatura alguns autores investigaram a influéncia da secagem no potencial
antioxidante para diversas folhas medicinais tais como folhas de Maytenus ilicifolia (NEGRI et
al., 2009), folhas de Plantago major (SANTOS e TONI, 2019); folhas de Pereskia aculeata
(GIROTTO et al., 2022). No trabalho desenvolvido por NEGRI et al. (2009), os autores
investigaram os efeitos da secagem na atividade antioxidante do extrato das folhas secas,
utilizando diferentes temperaturas do ar de secagem (40°C, 50°C, 60°C, 70°C e 80°C). Segundo

os autores, o decaimento da concentracdo da atividade antioxidante foi proporcional ao
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aumento da temperatura de secagem. SANTOS e TONIN (2019) também encontraram
comportamento similar para as folhas de Plantago major ao utilizar temperaturas de 40°C, 60°C
e 80°C, o potencial antioxidante dos extratos diminuiu ao elevar-se a temperatura de secagem.
Ao contrario, GIROTTO et al. (2022) que estudaram a secagem convectiva das folhas de
Pereskia aculeata a 90°C, 100°C e 110°C, observaram um aumento significativo no potencial

antioxidante com o aumento da temperatura de secagem.

5.5 Analise de retencdo de cor

Foram avaliados os parametros cromaticos das folhas de aroeira secas, os quais foram
comparados com os das folhas in natura, conforme os resultados apresentados na Tabela 5.11.
Aplicou-se o teste Tukey a 5% para avaliar estatisticamente as diferencas obtidas entre as

médias dos diferentes ensaios.

Tabela 5. 11. Parametros cromaticos para 0s ensaios do planejamento fatorial

L* a” b* AE
ECS1 59,1+1,32 1,7+0,2%¢ 4,4+1 4% 4,4+1,5°
ECS2 58,9+1,0%¢ 1,9+0,22° 4,7+1,0 4,5+1,12
ECS3 58,8+1,2%°¢ 1,6+0,3° 4,0+1,2%° 4,0+1,3%
ESC4 58,9+1,1% 1,7+0,2°€ 4,0+1,1%® 4,1+1,1%
ESC5 58,3+1,4%¢ 1,9+0,32 3,9+1,5% 4,0+1,3%®
ECS6 58,7+1,0%¢ 1,8+0,2% 4,2+41,0% 4,1+1,0%
ECS7 58,0+0,7¢ 1,9+0,22° 3,5+0,8° 3,5+0,7°
ECSS8 58,1+1,4° 1,8+0,22° 3,8+1,32 3,8+1,1%
ECS9 58,3+1,4%° 1,8+0,3%° 4,4+1,0% 4,1+1,1%
ECS10 58,3+1,5%¢ 1,8+0,3%¢ 4,4+17% 4,1+1,6%
ECS11 58,2+1,1%°¢ 1,8+0,22%° 4,3+1,3%® 4,2+1,0%
In natura 56,8+0,8 -0,8+0,4 1,8+0,7 -

Nota: Letras iguais na mesma coluna indicam que ndo ha diferenca significativa pelo teste de Turkey ao nivel de 5% de

significancia.

Conforme apresentado na Tabela 5.11, o teste Tukey foi realizado para os diferentes
parametros colorimetricos (L*, a*, b* e AE"). Constatou-se que para a maior parte das condicdes
testadas, as médias obtidas para os parametros nas diferentes condi¢des ndo sao estatisticamente
diferentes entre si. Porém, ao comparar os resultados com os parametros colorimétricos das
folhas in natura, fica evidente que ocorreu degradagéo da cor das folhas quando submetidas ao
processo de aguecimento por micro-ondas.

Para melhor visualizacdo, a Figura 5.17 apresenta graficamente os resultados obtidos na
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Tabela 5.11 para o parametro de cor L".

Figura 5. 17. Valores do parametro L" paras as folhas in natura e secas para o planejamento
experimental.
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Fonte: Acervo pessoal.

O parametro L indica a luminosidade (L= 0 representa a cor preta e L=100 representa a
cor branca). Ao comparar individualmente cada ensaio apresentado na Figura 5.17 é possivel
constatar que ndo ha diferenca significativa entre as diferentes condicGes, confirmando os
resultados do teste de Tukey. Ao comparar o valor do pardmetro L* das folhas in natura
(56,84+0,75) com os demais valores para os diferentes ensaios experimentais, infere-se que
houve um pequeno aumento na luminosidade quando as folhas foram submetidas a secagem
via micro-ondas. Resultados semelhantes foram relatados por BRAGA (2016), para a secagem
das folhas de curcuma longa em secador de micro-ondas. O autor observou que a desidratacao
das folhas provocou aumento da luminosidade do produto, o que foi atribuido a diferencga da
reflexdo da luz entre a 4gua e outros componentes da folha de curcuma.

Na Figura 5.18 ¢ ilustrado graficamente os resultados do parametro cromatico a” das
folhas de aroeira in natura e secas segundo o planjemento fatorial.
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Figura 5. 18. Valores do parametro a* paras as folhas in natura e secas para o planejamento
experimental.
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Fonte: Acervo pessoal.

O pardmetro a” caracteriza a variagdo da cor do verde (a“ < 0) ao vermelho (a“ > 0). Os
dados ilustrados na Figura 5.18 indicam que para todos o0s ensaios de secagem os valores foram
positivos, apontando perda da cor verde e aumento na intensidade da cor vermelha, quando
comparados com os valores de a” para as folhas in natura.

De acordo com BUSIC et al. (2014), as alteragdes na cor das folhas podem ser atribuidas
as reacdes de decomposigéo de pigmentos de clorofila que ocorrem durante o processamento
térmico. A medida que a planta é aquecida, o ar é liberado e os espacos intracelulares entram
em colapso, e por consequéncia, a planta libera compostos acidos e clorofila dos complexos
proteicos, promovendo as alteragdes na cor. SLEDZ et al. (2013) relataram que os pardametros
de cor das matrizes vegetais podem refletir o tipo de moléculas presentes na composicao das
folhas, podendo ser influenciada pela degradagéo da clorofila, de carotenoides e por reacdes de
Maillard que causam o escurecimento das amostras (BUCHAILLOT et al., 2009).

Ao avaliar os ensaios experimentais, lembrando que quanto mais negativo o valor de a",
maior a intensidade da cor verde, os ensaios ECS1, ECS3, ECS4, ECS9, ECS10 e ECS11 foram
0s que apresentaram os menores valores de a*, caracterizando menor degradacio da intensidade
da cor verde. Porém, a verificacdo do teste de Tukey indicou que nas condicGes testadas nao foi
possivel afirmar que houve efeito da poténcia e do tempo de secagem na deterioracdo de cor do

parametro cromatico a”.



77

SILVA (2021) analisou a deterioragdo da cor das folhas de aroeira submetidas a
secagem em tambor rotativo com paredes perfuradas e identificou perda intensa da coloragéo
verde através da quantificacdo do pardmetro a”. RAHIMMALEK e GOLI (2013) relataram
perda da intensidade da cor verde (a") na secagem de tomilho em estufa de ar convectivo a
70°C.

A Figura 5.19 apresenta graficamente os resultados do pardmetro cromatico b* das
folhas de aroeira in natura e secas para as diferentes condicdes testadas no planejamento
fatorial.

Figura 5. 19. Valores do parametro b* paras as folhas in natura e secas para o planejamento
experimental.
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Fonte: Acervo pessoal.

O b" é o parametro caracteriza as cores amarelo (b™>0) e azul (b"<0). Na secagem de
folhas, a perda da cor verde é geralmente acompanhada pelo desenvolvimento gradual de uma
tonalidade amarelo opaca, resultando em um aumento do parametro b* (BUCCHAILOT et al.,
2009). Os dados na Figura 5.19 indicam que valores de b* foram sempre positivos, inclusive
para as folhas in natura. E possivel observar que ocorreu um aumento da tonalidade amarelo
para as diferentes condicdes testadas. O teste Tukey para os ensaios do planejamento fatorial
indica que ndo foram encontrados diferencas significativas entre as médias do valores para b”*
entre os ensaios. Notou-se, para esse parametro, uma variabilidade maior e desvios-padrdo mais
elevados do que os observados nas medidas do parametro a”.

BRAGA (2016) observou que as folhas de curcuma longa secas via micro-ondas
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apresentaram valores de b” menores que os valores da folha in natura, indicando que as folhas
se tornaram menos amarelas apds o processo de secagem. Nesse caso, uma possivel explicagcdo
seria a degradacdo do caroteno, um dos componentes lipossollveis responsaveis pela cor
amarelo e laranja das folhas de curcuma.

Na Figura 5.20 é ilustrado graficamente os resultados do parametro cromatico AE*das
folhas de aroeira secas segundo o planejemento fatorial.

A avaliacdo quantitativa desse parametro foi calculada pela Equacéo (4.9) utilizando os
valores médios dos demais parametros de cor. Deste modo, o AE*reflete a variacdo total de cor,
sendo gque os menores valores indicam maior retencdo de cor das folhas secas em comparagéo
as in natura. A Figura 5.20 apresenta os valores de AE* para as condi¢Oes testadas no

planejamento fatorial .

Figura 5. 20. Valores do parametro AE* para as folhas secas.
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Fonte: Acervo pessoal.

Conforme ilustrado na Figura 5.20, para o parametro AE* ndo foram observadas
diferencas significativas entres os valores dos ensaios. No entanto, pode-se observar que a
menor variagdo, e a unica com diferenca estatisticamente significativa em relacéo as demais,
segundo o teste Tukey, foi observada para o ensaio ECS7, com a secagem no nivel mais alto
(275 minutos) e poténcia no nivel central (2,5 W/g). Nota-se que a diferenca entre o menor e

maior valor de AE* foi na ordem de 20%.
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Afim de observar visualmente as possiveis diferencas de cor, a Figura 5.21 ilustra as
amostras das folhas de aroeira para o parametros AE*.

Figura 5. 21. Amostras de folhas de aroeira ap0s secagem, ensaios (a) folhas de aroeira in
natura, (b) Ensaio ECS3 [AE*=4,00], (c) Ensaio ECS5 [AE*=4,01], (d) Ensaio ECS6
[AE*=4,10], (¢) Ensaio ECS7 [AE*=3,50] ¢ (f) Ensaio ECS8 [AE*=3,84].

(a) Folhas in natura (b) Ensaio ECS3

(c) Ensaio ECS 5

(e) Ensaio ECS 7 (f) Ensaio ECS 8
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Fonte: Acervo pessoal.

Segundo apresentado na Figura 5.21, as folhas de aroeira apresentam mudanca
expressiva na coloracao das folhas secas comparado as folhas in natura. Visualmente é possivel
observar a diferenca de coloracdo entre as folhas em uma mesma amostra, iSso pode ser
explicado por uma caracteristica foliar da aroeira, cuja parte superior da folha (adaxial) difere
em relacdo a cor da parte inferior (abaxial), essas diferengas sdo perceptiveis nas figuras para
as diferentes condicdes testadas.

Na Figura 5.21 (c), que mostra a folhas secas no ensaio ECS5, com a maior poténcia
aplicada (4,5 W/g) e tempo de secagem de 175 minutos, pode-se notar algumas regides em que
as folhas estavam queimadas, indicando que pode ter ocorrido o superaquecimento do material
vegetal.

Nas Figuras 5.21 (b), (d), (e) e (f) nota-se visualmente que as folhas apresentam
coloracéo similar. Dentre essas amostras, a ilustrada na Fig. 5.21(e) apresentou o menor valor
de AE™, estatisticamente inferior as demais. As amostras (b), (c), (d) e (f) apresentaram valores
de AE™ em média iguais a (4,01+0,09).

SOYSAL (2005) observaram que as amostras de folhas secas de salsa (Petroslinum
crispum L.) em secador micro-ondas utilizando diferentes poténcias ndo apresentaram
diferencgas significativas entre os pard@metros de cor, concluindo que as mudangas de coloragéo
ndo dependiam das poténcias aplicadas na secagem, corroborando os resultados deste estudo.

Buscando ajustar um modelo estatistico através da significancia dos dados
experimentais para variacdo total de cor (AE*) das folhas de aroeira, foram avaliados 0s
coeficientes de regressao, para um limite de confianca de 95%, conforme apresentado na Tabela
5.12.
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Tabela 5. 12. Significancia dos coeficientes de regressdo para a retencéo de cor (AE™)

(R2=37,60%)

N Coeficientes de Erro ) p- -95% L-imite +95% L-imite

regressao padréo valor  de confianga de confianca
Média 3,496 1,105 23,918 0,025 0,653 6,334
X1(L) -0,082 0,418 0,772 0,852 -1,158 0,993
X1(Q) 0,028 0,063 0,445 0,674 -0,134 0,190
X2(L) 0,008 0,009 -0,736 0,408 -0,016 0,033
X2(Q) -0,002 0,002 -1,117 0,314 -0,009 0,003
x1(L)x2(L) 0,000 0,001 0,000 1,000 -0,003 0,003

Fonte: Acervo pessoal.

De acordo com a Tabela 5.12, ndo foram observados coeficientes de regressao

significativos das varidveis independentes na retencdo de cor das folhas de aroeira para (p-valor

< 0,05) sobre as diferentes condicdes testadas no planejamento experimental. O diagrama de

Pareto apresentado na Figura 5.20 ilustra a influéncia dos efeitos das varidveis independentes e

de suas interagdes.

Figura 5. 22. Diagrama de Pareto para a retencéo de cor.
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Fonte: Acervo pessoal.

Ainda, foi testada a significancia do modelo estatistico através da ANOVA, sendo que

0s parametros estatisticos sdo mostrados na Tabela 5.13.



Tabela 5. 13. ANOVA para retengéo de cor

Fonte de Soma dos Graus de Quadrado = p-
verificacio quadrados liberdade médio @ valor
Regressao 0,656 5 0,131 150 0,333 5,05

Residuos 0,437 5 0,087

Falta de ajuste 0,437

Erro puro 0,000

Total 1,100

Através da avaliagdo do teste F foi possivel constatar que a regressdo ndo foi

dados experimentais.

Assim, 0 modelo estatistico é considerado inadequado para prevér

Fonte: Acervo pessoal.

significativa, com F-calculado (1,50) < F-tabelado (5,05). O baixo valor do coeficiente de

correlacdo para a equacdo ajustada, igual a 37,60%, demonstra a falta de ajuste do modelo aos

superficies de respostas e curvas de contornos e nao serdo apresentados aqui. Resultados

similares foram obtidos para os demais parametros colorimétricos analisados.

5.6 Anélise de Clorofila

Os resultados da concentracdo de clorofila a, clorofila b e clorofila total das folhas de

experimental.

estatistica significativa entre as médias obtidas para cada resposta.

aroeira obtidos a partir dos resultados do planejamento experimental fatorial podem ser

observados na Tabela 5.14. Aplicou-se o teste Tukey a 5% para avaliar se existe diferenca

Tabela 5. 14. Concentragéo de clorilas a, b, e total obtidos nos experimentos do planejamento

Ensaios Clorofilaa Clorofilab Clorofilas Totais
[mg.100g] [mg.100g7] [mg.100g]
ECS1 57,9+0,9 38,6+2,3? 96,5+9,6
ECS2 63,0+0,5° 27,1+3,3% 90,1+17,1
ECS3 82,5+0,3° 41,8+3,22 124,3+20,3
ESC4 77,1+1,2% 41,6+3,52 118,7+17,7
ESC5 52,1+0,19 21,3+1,62 73,4+15,4
ECS6 58,0+1,0" 32,8+8,9? 90,8+12,6
ECS7 89,8+2,32 31,5+2,22 121,3+29,1
ECS8 62,8+1,6° 23,6+0,9? 86,4+19,6
ECS9 73,7+0,01¢ 35,1+0,5? 108+19,3
ECS10 79,1+8,9° 36,9+3,3? 116,0+21,1
ECS11 75,4+1,0% 39,6+19,52 115,0+17,9
In natura 133,4+1,0 78,9+1,95 212,3+27,5

Nota: Letras iguais na mesma coluna indicam que ndo ha diferenca significativa pelo teste de Turkey ao nivel de 5% de significancia.
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A clorofila a é o pigmento responsével por captar a luz e realizar a fotoquimica (primeiro
estagio do processo fotossisténtico). Além disso, para as plantas, a clorofila a, responde pela
maior parte dos pigmentos verdes. Ja a clorofila b é considerada um pigmento suplementar que
auxilia na transferéncia da energia radiante, sendo chamada de pigmentos acessorios. A
combinacéo da concentracédo de clorofila (a e b) tornam as plantas aptas para captarem a energia
disponivel na luz solar (BORRMANN, 2009; MARTINAZZO et al., 2007).

Segundo os dados obtidos na Tabela 5.14 para as folhas de S. terebinthifolius os maiores
teores de clorofila a correspondem a 89,6+2,4 mg.100g™* (ECS 7) e 82,6+0,4 mg.100g™ (ECS
3), respectivamente. Em relacdo a clorofila b, os maiores valores obtidos foram 41,8+3,2
mg.100g* (ECS 3) e 41,6+3,5 mg.100g™* (ECS 8), respectivamente. Esses resultados estdo
ilustrados graficamente na Figura 5.23.

Ao avaliar a Figura 5.23 foi possivel encontrar que as melhores condicbes de
preservacao da clorofila a apds o processo de secagem foram encontradas nos ensaios ECS 7
(2,5 W/g — 275 min) e ECS 3 (1,1 W/g — 246 min). Em relacdo a clorofila b, ndo foram

observadas diferencas significativas entre as médias das medidas, segundo o teste Tukey a 5%.

Figura 5. 23. Clorofila a e b das folhas de aroeira secas e in natura
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Fonte: Acervo pessoal.

Na Tabela 5.14 e Figura 5.24 sdo ilustrados os resultados referentes a clorofila total
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presente nas folhas de S. Terebinthifolius. Ap6s as andlises foi possivel observar que o ensaio
ECS 3 foi a condicdo que melhor preservou a clorofila total das folhas. Comparando o ensaio
das folhas in natura (212,3+27,5 mg.100g™) com o ensaio ECS 3 que apresentou 0 maior valor
de clorofilas totais (124,3+20,3 mg.100g™) observou-se uma reducéo de 42% na obtencéo da
clorofila.

Observou-se que a condigéo de secagem do ensaio ECS 5 (4,5 W/g — 175 min) foi a que
mais degradou a clorofila total presente nas folhas. Isso pode estar relacionado ao fator de que
essa € a poténcia mais elevada entre as demais condicdes testadas e possivelemente pode ter
degradado os nutrientes e pigmentos presentes no material vegetal. No tépico 5.5 sobre a
retencdo de cor das folhas secas, verificou-se que o ensaio ECS 5 foi a condigdo de secagem
gue mais deteriorou a cor das folhas em relacdo aos demais ensaios. Outro fato importante que
correlacionou a retencédo de cor e a degradacédo de clorofila foi que a condicdo de secagem do
ensaio ECS 7 (2,5 W/g— 275 min) forneceu os menores valores de deterioragéo de cor e maiores
concentracgdes de clorofila a. Isso pode apresentar uma relagdo direta com a retengéo de cor das

folhas de aroeira. No entanto, este assunto precisa ser melhor investigado.

Figura 5. 24. Clorofilas totais das folhas de aroeira secas e in natura.
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Fonte: Acervo pessoal.

Os resultados para clorofila total das folhas de aroeira obtidos segundo o planejamento

fatorial, foram analisados através da avaliagdo da estatistica dos resultados e dos coeficientes
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de regressao, para um limite de confianca de 95%, conforme apresentado na Tabela 5.15.

Tabela 5. 15. Significancia dos coeficientes de regressio para a clorofila total (R?=73,42%)

Varidveis Coeficiente Erro 5) p- -95% L-imite de +95% L-imite
de regressdo  padréo valor confianca de confianca
Média 113,209 7,093 15,992 0,130 95,011 131,406
x1(L) -10,150 4,342 -2,337 0,184 -21,307 1,013
X1(Q) -11,984 5,180 -2,314 0,188 -25,306 1,328
X2(L) 7,674 4,342 1,768 0,816 -3,486 18,834
X2(Q) -1,050 5,180 -0,205 0,475 -14,368 12,268
x1(L)x2(L) 0,200 6,130 0,032 0,646 -15,560 15,960

Fonte: Acervo pessoal.

De acordo com os dados obtidos na Tabela 5.15, ao avaliar o limite de confianga de
95% para os efeitos apresentados, inferiu-se ndo foram observados efeitos significativos das
varidveis independentes na concentracdo de clorofilas totais para (p-valor<0,5). Isso é

corroborado através do diagrama de Pareto, apresentado na Figura 5.25.

Figura 5. 25. Diagrama de Pareto para clorofilas totais

Estimas de efeitos (Valores absolutos)

Fonte: Acervo pessoal.

Avaliou-se através da ANOVA (Tabela 5.16) a significancia dos dados expermimentais,
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para obtencdo do modelo estatistico.

Tabela 5. 16. ANOVA para clorofilas totais.

Fqn_te dg Soma dos C}raus de Quaplrgdo Featc p- Ft
verificacao quadrados liberdade médio valor
Regresséo 21329 5 426,576 2,83 0,138 5,05

Residuos 751,8 5 150,353

Falta de ajuste 721,3

Erro puro 721,3

Total 2884,7

Fonte: Acervo pessoal.

Observa-se na Tabela 5.16 que por meio do teste F foi possivel inferir que a regressao
ndo foi significativa, pois o F-calculado (2,83) < F-tabelado (5,05). Além disso, o coeficiente
de determinacdo do modelo foi (R?=73,42%), indicando que o ajuste do modelo aos dados
experimentais nao foi satisfatorio. Desta forma, o modelo nédo é valido para fornecer superficies

de resposta e curva de contorno.

5.7 Consumo Efetivo de Energia

Uma das desvantagens da secagem em micro-ondas é o alto consumo energético, dessa
forma, avaliou-se que seria interessante comparar o consumo efetivo nas diferentes condicoes
avaliadas. A Tabela 5.17 apresenta os valores de poténcia efetiva (em kWh) requeridos para a
secagem de 1 kg de material, estimados segundo a Equacéo 4.19 para as condi¢des testadas nos
ensaios do planejamento fatorial.

Tabela 5. 17. Consumo efetivo de energia para os ensaios do planejamento fatorial.

Ensaios Poténcia Tempo Consumo Efetivo de Energia
[W/qg] [min] [kWh/kg]

ECS1 3,9 246 15,99
ECS2 3,9 104 6,74
ESC3 1,1 246 4,51
ESC4 1,1 104 1,90
ESC5 4,5 175 13,14
ESC6 0,5 175 1,46
ESC7 2,5 275 11,45
ESC8 2,5 75 3,12

ESC9/11 2,5 175 7,30

Fonte: Acervo pessoal.
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Com base nos dados obtidos na Tabela 5.17 foi efetuada uma anélise de regresséo para
obter um modelo estatistico para o consumo de energia. Na Tabela 5.18 sdo apresentados 0s

coeficientes de regressao para o0 consumo de energia.

Tabela 5. 18. Significancia dos coeficientes de regressao para o consumo efetivo de energia
(R?=99,98%)

Varidveis Coeficiente Erro ) p- -95% L.imite +95% L-imite

de regressdo  padréo valor de confianca de confianga
Média 7,300 0,024 316,447 0,000 7,240 7,360
x1(L) 4,110 0,014 290,562 0,000 4,074 4,147
x1(Q)* -0,001* 0,016*  -0,11* 0,915* -0,045* 0,041*
X2(L) 2,956 0,014 209,181 0,000 2,923 3,000
X2(Q) -0,009* 0,016* -0,558* 0,600* -0,052* 0,034*
x1(L)x2(L) 1,660 0,019 83,090 0,000 1,608 1,712

Onde x1 e X2 correspondem aos valores codificados da poténcia e tempo de secagem,
respectivamente. Os termos lineares estdo representados pela letra (L) e os quadraticos com a
letra (Q).

Admitindo-se um limite de confianca de 95%, os valores em asterisco apresentam p-
valor superior ao estipulado (p-valor <0,05) ndo sendo, portanto, considerados estatisticamente
significativos, podendo ser eliminados da analise. Para ilustrar quais variaveis, ou quais
interacdes apresentam maior influéncia sobre o consumo efetivo de energia, apresenta-se o
diagrama de Pareto na Figura 5.26.

Figura 5. 26. Diagrama de Pareto para o consumo efetivo de energia

i -
_

Estimativa dos efeitos (Valores absolutos)

Fonte: Acervo pessoal.
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Ao eliminar os termos ndo significantivos, os fatores x1(L), x2(L) e x1x2(L) tornam-se
estatisticamente mais relevantes. A Tabela 5.19 apresenta os coeficientes estatisticamente

significativos e atuantes sobre o consumo efetivo de energia.

Tabela 5. 19. Coeficientes de regressdo significativos para o consumo efetivo de energia
(R%=99,90%)

o Coeficiente Erro p- -95% Limitede  +95% Limite
Variaveis t(7) ) )
de regressdo  padréo valor confianca de confianca
Média 7,292 0,010 694,560 0,000 7,240 7,316
x1(L) 4,110 0,012 333,445 0,000 4,082 4,134
x2(L) 2,956 0,012 240,056 0,000 2,923 3,000
x1(L)x2(L) 1,660 0,017 95,343 0,000 1,620 1,701

Fonte: Acervo pessoal.

Mediante aos resultados apresentados na Tabela 5.19, verifica-se o alto valor de
coeficiente de determinacio (R2=99,90%) demonstrando um bom ajuste aos dados
experimentais, para um limite de 95% de confianca. Deste modo, a equacdo ajustada que
representa o consumo de energia em funcéo das variaveis independentes (poténcia e tempo de

secagem) € ilustrada pela Equacdo 5.4.
Consumo efetivo de energia = 7,292 + 4,110x, + 2,956x, + 1,660x,x, (5.4)
A equacdo ajustada apresentada na Equacdo 5.4 foi expressa como superficie de

resposta e curva de contorno (Figura 5.27 e 5.28), para ilustrar os efeitos individuais e de

interacOes poténcia e tempo de secagem sobre 0 consumo energeético.
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Figura 5. 27. Superficie de resposta para o consumo efetivo energético
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Fonte: Acervo pessoal.

Figura 5. 28. Curva de contorno para o consumo efetivo de energia.
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Fonte: Acervo pessoal.

Observa-se através das Figuras 5.27 e 5.28 que 0S menores consumos energéticos sao
encontrados para as regides de poténcias inferiores a 2,0 W/g e baixos tempos de secagem
(inferiores a 180 min). Também foi constatado que o maior consumo energético foi encontrado
para a regido com poténcia acima 3,5 W/g e tempo de secagem inferior a 250 min. Nota-se que
a combinag&o de poténcias (menor que 2,0 W/g) e tempo (menor que 246 min) apresentou um
consumo energético baixo, com aproximadamente 4,5 kWh/kg.
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Segundo as condigdes analisadas nem todos 0s ensaios que apresentam baixo consumo
energeético secaram as folhas de aroeira a valores adequados para 0 armazenamento visando a
manutencdo e preservacdo dos constituintes bioativos.

A Figura 5.29 ilustra o consumo de energia efetiva e a umidade final (b.u%) das folhas
de aroeira nas diferentes condicOes de secagem. Ao comparar as Figuras 5.27 e 5.28 com a
Figura 5.29 nota-se que o ensaio ECS6 apresentou o menor consumo efetivo, mas nessas
condicdes a umidade final das folhas foi igual a 17% (b.u), acima do limite recomendado para

armazenamento (8% a 14%, base imida).

Figura 5. 29. Consumo energético especifico em fungdo da umidade final (b.u%)

I Consumo
I Unmidade

Consumo energético especifico (KWh/Kg)

ECS1 ECS2 ECS3 ECS4 ECS5 ECS6 ECS7 ECS8 ECS9/11

Ensaios

Fonte: Acervo pessoal.

O consumo de energia oriundo das operagédo de secagem pode chegar a 40% do consumo
total na industria, com impacto significativo no preco do produto final (MUJUMDAR e
DEVAHASTI, 2000). Comparando o0s ensaios que resultaram em umidade final proxima a 9%
(ECS3,a 1,1 W/ge 246 mine ECS9-11, a 2,5 WI/g e 175 min), observa-se que do ponto de vista
do consumo energético, é mais interessante operar com poténcia em nivel mais baixo e maior
tempo de secagem, pois o0 consumo para ECS3 foi de 4,51 kwWh/kg, cerca de 40% menor do que

o valor de 7,30 kWh/kg observado para os ensaios ECS9/11.



91

5.8 Otimizacao

Visando encontrar as melhores condi¢Ges de secagem para as folhas de aroeira em
secador micro-ondas, a otimizacéo foi realizada com o objetivo de obter condi¢6es de operagédo
que preservem 0s compostos bioativos da S. terebinthifolius, umidade na faixa adequada para
armazenamento e com menor consumo possivel de energia efetivo. Foram otimizadas as
respostas para as quais foi possivel obter modelos de regressao para a geracao das superficies
de resposta (umidade, compostos fendlicos, atividade antioxidante e consumo efetivo de
energia). A Tabela 5.20 apresenta os valores dos limites inferior (LI) e superior (LS), além do
valor médio para as respostas, assim como os valores s e t da funcéo de desejabilidade.

Os valores dos parametros s e t foram selecionados segundo a metodologia descrita por
CANDIOTI et al. (2014), que relatam que valores mais elevados implicam em uma
desejabilidade total baixa, a menos que a resposta chegue muito perto do alvo. Sendo assim,
optou-se para esta otimizag&o utilizar valores altos para s e t.

Tabela 5. 20. Parametros utilizados na otimizacéo das variaveis respostas.

Respostas LI Média LS S t
Umidade [b.u%] 6,0 (0) 9,0 (1) 14 (0) 10 10
CFT
22 (0) 58 (0) 94 (1) 10 10
[mg EAG/ g b.s]
AA 60 (0) 70 (0) 85 (1) 10 10
[%]
Consumo efetivo de energia
3,5(0) 7,0 (1) 10 (0) 10 10
[kKWh/Kg]

Fonte: Acervo pessoal.

A Figura 5.30 representa o diagrama da Funcdo de Desejabilidade para as condic¢des
otimizadas na secagem das folhas de aroeira por secador micro-ondas, dentro dos valores
avaliados nos ensaios do planejamento fatorial. Ainda, a Figura 5.30 indica que a desejabilidade
global otimizada foi 0,85, sendo que segundo a classificagéo realizada por AKHANAZAROVA
e KAFAROV (1982), valores de D (0,8 a 1,0) sdo considerados aceitaveis e adequados para
determinacéo do ponto 6timo operacional.

Observa-se na Figura 5.30 que a condicdo 6tima de secagem das folhas de aroeira em
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secador micro-ondas esta localizada na quinta linha da primeira coluna, onde D=0,85. Através
das Equacdes 4.16. e 4.17 foi possivel obter os valores descodificados para as variaveis
independentes que indicaram que a condicao Otima foi obtida com a poténcia de 1,5W/g (-
0,706) e tempo de secagem de 275 min (1,41), conforme é representado pela linha tracejada em
vermelho.

Figura 5. 30. Resultados da otimizagdo por funcdo desejabilidade.
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Fonte: Acervo pessoal.

Para validar os resultados do procedimento de otimizacdo, um ensaio adicional foi
realizado na condigcdo otimizada. Foram obtidos os seguintes resultados para os atributos de
qualidade do produto seco: umidade final (8,5 b.u%), compostos fendlicos totais (93,0+1,4 mg
EAG/g b.s), atividade antioxidante (70,7%z0,7), consumo efetivo energético (6,8 kWh/Kg),
clorofilas totais (117,1 + 4,2 mg.100g) e AE"=4,3+0,9.
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6 CONCLUSOES

As principais conclus@es obtidas a partir da analise dos resultados encontrados séo:

v

As propriedades morfologicas e fisico-quimicas da aroeira apresentaram resultados
compativeis com os esperados para as folhas medicinais, com elevados valores de area
superficial e area projetada, baixa esfericidade e volume pequeno. A umidade da folha in-
natura foi 64,5% e 1,82 em (b.s);

A secagem via micro-ondas mostrou-se efetiva para reduzir a umidade das folhas a valores
adequados para o armazenamento. Com base nos ensaios de secagem realizados para
diferentes poténcias foi possivel identificar que nas faixas de poténcias avaliadas, a
velocidade de secagem € fortemente influenciada pela poténcia aplicada;

Com base nos ensaios experimentais foi efetuado o delineamento experimental do tipo
DCCR 22, no qual foram avaliados os fatores poténcia (0,5 W/g a 4,5 W/g) e tempo de
secagem (75min a 275 min) nos atributos de qualidade do material seco. Mediante a analise
dos coeficientes de regressdo a poténcia e o tempo de secagem foram estatisticamente
significativos nas variaveéis respostas umidade final, CFT, AA e consumo efetivo de energia.
Através da avaliacdo da superficie de resposta e curva de contorno para a umidade final, foi
constatado que a reducao da umidade é influenciada pela interacdo entre a poténcia e tempo
de secagem. A regido mais indicada para umidade situa-se entre poténcias < 2,0 W/g e
tempo de secagem < 250 min.

Para a concentracdo de CFT, a combinacdo entre poténcias baixas e elevados tempos de
secagem resultou em maiores teores de CFT. Sendo essa regido representada para poténcia
<2,0 W/g e tempo de secagem < 250 min.

A atividade antioxidante sofre influéncia da poténcia e tempo de secagem pois 0 aumento
dessas variaveis resulta em menores concentracfes de AA. A melhor regido para AA situa-
se em para poténcias <2,0 W/g e tempos de secagem < 180 min.

Para o consumo efetivo energético observou-se que a regido mais indicada de operacéao
visando o menor consumo energetico (4,5 kWh/kg) e a secagem das folhas a valores
adequados para o armazenamento foi encontrada para poténcias < 2,0 W/g e tempo de
secagem < 250 min;

N&o foi possivel obter um modelo estatistico para retencdo de cor com os parametros
cromaticos L*, a*, b* e AE*. Os resultados do teste Tukey indicaram que ndo houveram

diferencas significativas entre as médias obtidas para os ensaios do DCCR. Mas, ao avaliar
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0 parametro AE™, foi constatado que a menor variacdo de cor foi obtida para o ensaio com
poténcia igual a 2,5 W/g e 275 min (AE*=3,5+0,7);

A maior concentracdo de clorofilas totais (124,3+20,3 mg.100 g*), foi encontrada para
poténcia de 1,1 W/g e tempo de secagem de 246 min;

A otimizagdo com base na funcdo desejabilidade identificou a poténcia de 1,5 W/g e tempo
de secagem de 275 min como a condicdo que fornece combinacgdes 6timas de umidade final
das folhas a valores adequados de armazenamento (8,5%, base umida), maior concentracao
de compostos fenolicos totais (93,0+£1,4 mg EAG/g b.s), maior percentual de atividade
antioxidante (70,7%z=0,7), menor consumo efetivo energético (6,8 kWh/Kg) e variacao total
de cor (AE*=4,3 £0,9).
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Visando dar continuidade das investigacdes sobre a secagem de folhas em micro-ondas
e a preservacao de atributos de qualidade do material seco algumas sugestdes sao apresentadas

a sequir:

v Analisar influéncia da secagem via micro-ondas na integridade da estrutura das folhas
de aroeira pela técnica de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV);

v" Investigar o efeito da variacdo do tempo de extracdo, temperatura e método de extracao
folhas de aroeira;

v Avaliar o rendimento dos extratos etanolicos obtidos através da secagem via micro-
ondas;

v"Analisar o perfil quimico do extrato da folha in natura e seca;

v" Obter as isotermas de equilibrio de dessorcéo das folhas de aroeira;

v Analisar a secagem combinada (convectiva e micro-ondas) visando a reducdo de custo
energético;

v" Realizar avaliagdes dos parametros cromaticos das folhas in natura em intervalos de

meses, para identificar o efeito da variacdo sazional na retengé@o de cor das folhas.
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