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Resumo: Estudos recentes revelam que compostos fenélicos como rutina, quercetina e canferol, estdo presentes nos frutos do
butia. Atualmente existem diferentes formas para a obtencdo de compostos fenélicos de matrizes vegetais, porém muitas delas
utilizam solventes organicos a altas temperaturas, o que deprecia o valor comercial dos extratos. Neste estudo é utilizada uma
tecnologia limpa, que tem como solvente o dioxido de carbono em condigdes supercriticas. Uma caracteristica importante
deste processo é a possibilidade de utilizar baixas temperaturas na extracdo, comparativamente aos processos que utilizam
solventes liquidos, tendo em vista que os compostos fendlicos sdo termolabeis. Os experimentos tém como objetivo a obtencéo
de compostos fendlicos dos frutos do butid, através da extracdo com fluido supercritico. Para tal finalidade, apenas a polpa
sera utilizada. O planejamento experimental foi elaborado avaliando a influéncia de trés varidveis de processo: pressao,
temperatura e teor de cossolvente (Agua). Cada variavel sera estudada em trés niveis, totalizando 27 experimentos. Os niveis
propostos para a variavel pressdo sdo 150, 200 e 250 bar, enquanto que para a varidvel temperatura os niveis sdo 40, 50 e
60°C. Para o teor de cossolvente serdo utilizados os niveis 1, 3 e 5%. Os extratos serdo analisados em cromatografia liquida
de alta eficiéncia e os rendimentos expressos em termos de mg de compostos fendlicos por kg de polpa de butia desidratada.
Os extratos também serdo avaliados quanto ao poder de reducdo do radical DPPH. Os resultados possibilitam determinar as
condi¢Bes que permitem maximizar os rendimentos em compostos fendlicos, dentro das faixas estudadas para as variaveis.
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1 Introducéo

Butia capitata (popularmente conhecido como butid)
¢ uma planta que ocorre no Brasil, Uruguai, Paraguai e
Argentina (HENDERSON et al., 1995). Seus frutos sdo
comestiveis e bastante apreciados pelas populaces locais,
que os consomem ao natural ou na forma de licores e
geléias (LORENZI et al., 2004). Os compostos fenolicos
estdo presentes em concentracdes elevadas na polpa do
butid (163-259 mg de catequina equivalente por 100g de
polpa), sendo que as antocianinas se encontram,
principalmente, nos frutos de coloragdo avermelhada
(FARIA et al., 2008).

Atualmente, in0meras inddstrias dos ramos
farmacéutico e alimentar empregam solventes organicos
em seus processos. Embora seja comum essa aplicacéo,
devem ser levados em conta os efeitos provenientes dos
solventes residuais, do pondo de vista da salide humana e
do risco ambiental (VEMAVARAPU et al., 2005). Em um
esforco para reduzir a utilizagdo de solventes organicos,
processos industriais  alternativos ~ vém  sendo
desenvolvidos. Dentre eles, destaca-se a utilizacdo do
dioxido de carbono supercritico como solvente, que é néo-
toxico e nao-inflamavel, o que leva a uma opgdo mais

segura, quando comparado a outros solventes. Além das
vantagens ja citadas, o didxido de carbono permite obter
condig¢Bes bastante favoraveis para a extragdo, como altas
difusividades, massas especificas elevadas e possibilidade
de utilizar temperaturas mais brandas para a extracdo
(caracteristica importante quando as substancias de
interesse sdo termolabeis).

As substancias polares, tais como 0s compostos
fendlicos, apresentam baixa solubilidade em didxido de
carbono supercritico, assim, é comum a adi¢do de
pequenas quantidades de modificadores de polaridade,
chamados de cossolventes (LANGENFELD et al., 1994).
Como cossolventes sdo empregados o metanol (LIN et al.,
1999; SCALIA et al., 1999), etanol (CAVERO et al.,
2006, YU et al., 2007, WANG et al., 2007) ou &gua
(CASAS et al.,, 2007, IHEOZOR-EJIOFOR & DEY,
2009, KIM et al. 2008).

O objetivo deste trabalho é realizar extragdes com
CO, supercritico, utilizando os frutos do butia e buscar as
condigBes, tais como pressdo, temperatura e teor de
cossolvente para o CO,, que permitam maximizar 0s
rendimentos em compostos fendlicos.
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Figura 1. Fluxograma de processo do equipamento de extragdo supercritica.

2 Materiais e Métodos
2.1 Coleta do material vegetal

O material vegetal, compreendido pelos frutos de
butid da variedade Butia capitata, foi coletado no
municipio de Barra do Ribeiro (30°31” latitude Sul, 51°21°
longitude Oeste), no dia 29 de mar¢o de 2009. A data de
coleta corresponde ao final da frutificacdo das plantas de
buti4, porém algumas planas ainda apresentavam frutos
imaturos e inflorescéncias. Foram selecionadas 13 plantas,
sendo coletado um cacho, no estagio médio de maturacéo,
de cada exemplar. Esses cachos foram armazenados em
embalagens individuais e transportados para o Instituto de
Biotecnologia da Universidade de Caxias do Sul. Os frutos,
entdo, foram separados da respectiva raquis, lavados e
mantidos sob refrigeracdo. Para os experimentos foi
utilizada apenas a polpa, que foi separada manualmente.
Para aumentar o periodo de armazenamento, a polpa do
butia foi desidratada num secador com circulacdo forcada
de ar a uma temperatura monitorada de 32°C, pelo tempo
de oito dias e, ap0s isso acondicionada em embalagens de

papel.

2.2 Equipamento de extragdo supercritica

A Figura 1 mostra o fluxograma de processo do
equipamento de extracdo supercritica utilizado neste
trabalho. O equipamento é constituido por um vaso de
extracdo (E1) com capacidade de 1 L e aquecido por uma
resisténcia elétrica. O CO, ¢ fornecido, no estado liquido,
por um cilindro (C1) e pressurizado atraves de uma bomba
de diafragma de alta pressdo (B1). A bomba apresenta duas
cabecas reservadas para o CO,, resfriadas com fluido
refrigerante (4gua e etilenoglicol), fornecido pelo sistema
de refrigeracdo (SR1). Para experimentos que necessitam
de um cossolvente a bomba disponibiliza uma terceira
cabeca para esta funcdo. A pressao no interior da célula de
extracdo € mantida constante por uma valvula de controle
(VC1), localizada imediatamente apds o vaso. Ao passar
pela valvula de controle o CO, volatiliza, ocorrendo a

separacdo dos extratos, que sdo coletados em frascos de
vidro, mantidos em banho de resfriamento.

Esta unidade foi projetada e montada pela empresa
TRENDTECH e foram necessarios trabalhos prévios para
0 inicio das operacdes, tais como testes de estanqueidade,
levantamento de curvas de vazdo para a bomba e testes
com o sistema de instrumentagdo e controle. Foi
implementado um controlador tipo PID (Proporcional-
Integral-Derivativo) para efetuar o controle da pressdo no
vaso de extracdo, o qual necessita de ajustes nos
parametros do ganho proporcional (k) e tempo integral

(T).

A taxa massica de CO,, proporcionada pela bomba,
depende, dentre outros fatores, do curso percorrido pelo
pistdo que aciona o diafragma (stroke), o qual pode ser
ajustado entre os valores de 0 a 20 mm, para cada cabega.
Outro fator que influencia na taxa massica de CO,, é a
velocidade de rotacdo do motor, que depende dos dados
emitidos pelo inversor de frequéncia (0 — 60 Hz), o qual é
ajustado via software de gerenciamento. Ainda ¢é
observada uma redu¢do na taxa massica com a elevacao
na pressao da linha de recalque.

2.3 Experimentos

Os parametros avaliados neste estudo serdo pressao e
temperatura do CO,, bem como o teor de cossolvente
(4gua) adicionado a extracdo. A taxa massica utilizada
seré de 4 kg/h de CO,, observando a mesma relagdo entre
0 volume do extrator e a taxa de CO, reportada por PENG
et al. (2006) que utilizaram um equipamento com 10 L de
capacidade. Outra referéncia a respeito € o trabalho de
KOTNIK et al. (2007) que utilizaram um extrator de 4 L e
taxa de CO, de 13 kg/h, resultando numa relacéo entre a
taxa e o volume do extrator de 3,25 kg/h para cada litro de
capacidade da célula de extracdo. Para o calculo do teor de
cossolvente leva-se em conta a massa total de CO,
utilizada. A Tabela 1 mostra os niveis de cada parametro.
O planejamento experimental segue o modelo 3°
totalizando 27 experimentos.
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Tabela 1. Niveis de cada pardmetro utilizado no planejamento
dos experimentos.

Parametro Niveis
Temperatura (°C) 40,50 ¢ 60
Pressdo (bar) 150, 200 e 250
Teor de cossolvente (% em massa) 1,3e5

2.4 Métodos analiticos

As analises para a determinacdo dos compostos
fendlicos serdo realizadas em equipamento HPLC marca
HP modelo 1100, coluna Lichrospher RP18 (5 pm)
equipado com detector UV a 350 nm e sistema quaternario
de bombas. A anélise em fase reversa sera constituida de:
solvente A - metanol e solvente B - agua/acido acético
(100/1 v/v). O sistema de bombeamento da fase movel sera
gradiente, como mostra a Tabela 2. O tempo total de
analise serd de 60 min e o fluxo padrdo sera mantido a 1
mL/min de acordo com CRISTEA et al. (2003).

Tabela 2. Gradiente da fase mével.
Tempo (min) Inicio 25 40 50 55 60

MeOH (%) 5 40 60 90 90 5

2.5 Determinacao da atividade antioxidante

Para cada extrato obtido, serdo preparadas solucdes
de 0,1, 1,0, 10,0, 50,0 e 100,0 % v/v. De acordo com
YAMAGUCHI et al. (1998), 200 UM de cada solugdo seré
misturada em tampdo Tris-HCI 100 mM (pH 7,4, 800 L)
e adicionada em 1 mL de DPPHe 500 uM. A mistura Serd
agitada e ficara por 20 minutos ao abrigo da luz e em
temperatura ambiente. A absorbancia serd medida a 517
nm. Os resultados serdo expressos como IC50, ou seja, a
concentracdo de extrato necessaria para varrer 50% do
radical livre DPPHe.

3 Resultados e Discussdes

3.1 Curva de vazao da bomba

Para o levantamento da curva de vazdo da bomba foi
fixado o valor para o stroke de 15 mm, para as duas
cabecas que bombeiam o CO,. As variaveis foram a
pressdo no vaso de extracdo, nas faixas de realizacdo dos
experimentos (150, 200 e 250) e o percentual da frequéncia
emitida pelo inversor (40, 60 e 80% - 24, 36 e 48 Hz,
respectivamente). Os valores obtidos encontram-se na
Tabela 3. As curvas da taxa massica de CO, podem ser
vistas na Figura 2.

Tabela 3. Taxa massica de CO, em kg/h, para diferentes
condices de operacgéo.

Percentual de Presséo (bar)
frequéncia 150 200 250
40% 3,28 2,48 2,00
60% 4,24 3,68 2,72
80% 6,40 5,92 4,56

Os valores de taxa massica de CO, estdo dentro do
valor proposto para este trabalho (4 kg/h), para os trés
niveis de pressdo que serdo utilizados.
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Figura 2. Curvas da taxa massica de CO,.
4 Concluséo

Apobs a realizacdo dos experimentos sera possivel
determinar as condi¢cbes do processo de extracdo
supercritica (pressdo, temperatura e teor de cossolvente),
que irdo maximizar os rendimentos em compostos
fendlicos. Além disto, os extratos obtidos terdo sua
capacidade antioxidante avaliada.
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