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RESuUMO: A casca de manga é considerada um residuo da indUstria de alimentos, rico em compostos fendlicos e o
ultrassom tem se destacado entre as técnicas tradicionais na extragdo destes compostos. O principal objetivo
deste trabalho é discutir os parametros que influenciam na extragdo de compostos fendlicos da casca de manga
por ultrassom. Para esse fim, concentragéo de alcool etilico (30, 50 e 70%), temperatura (40, 50 e 60 °C) e tempo
(30, 40 e 50 minutos) foram avaliados, por meio do planejamento de Box-Behnken. Os resultados mostraram que
todas as varidveis avaliadas apresentaram efeito positivo na extracdo de compostos fendlicos, exceto a interacao
tempo e a concentracdo de etanol. A cinética de extracdo em ultrassom foi realizada na condicdo otimizada
(temperatura de 60 °C por 60 minutos e 50% &lcool etilico) e comparada a extracdo realizada em banho com
agua, onde verificou-se a eficiéncia do ultrassom na extracdo do maior teor de compostos fendélicos da casca de
manga. Adicionalmente pode-se verificar que a casca de manga é considerada uma fonte de compostos ativos e a
utilizagc&o de ultrassom pode auxiliar na maior extracdo destes compostos.

PALAVRAS-CHAVE: Compostos fendlicos. Casca de manga. Ultrassom.

ABSTRACT: The mango peel is considered a waste of the food industry, rich in phenolic compounds and the
ultrasound It has excelled between traditional techniques in the extraction of these compounds. The main objective
of this paper is to discuss the parameters that influence the extraction of phenolic compounds of ultrasound mango
peel. In order to do this, the ethyl alcohol concentration (30, 50 and 70%), temperature (40, 50 and 60 °C) and time
(30, 40 and 50 minutes) were evaluated by means of the Box-Behnken planning. The results showed that all
variables had a positive effect on the extraction of phenolic compounds, except the interaction between time and
the concentration of ethanol. The ultrasound in extraction kinetics was carried out in optimized condition
(temperature 60 °C for 60 minutes and 50% ethanol) and compared the extraction performed in bath with water,
which verified the ultrasound efficiency in the higher content extraction phenolic compounds of the mango peel.
Additionally it can be seen that the mango peel is considered a source of active compounds and the use of higher
ultrasound can aid in extraction of these compounds.

KeEYwoRDS: Phenolic compounds. Mango peel. Ultrasound.

e-xacta, Belo Horizonte, v. 9, n. 1, p. 103-110. (2016). Editora UniBH
doi: 10.18674/exacta.v9i1.1783



1 INTRODUGAO

Os frutos, além dos nutrientes essenciais e de
micronutrientes como minerais, fibras e vitaminas,
possuem diversos compostos antioxidantes benéficos
para saude, presentes na casca, polpa e sementes. A
manga (Mangifera indica L.) gera uma grande
quantidade de residuos durante o seu processamento,
oriundos da remocdo das cascas (12 a 15%) e
améndoas (15 a 25%) (ARBOS et al.,, 2013). De
acordo com relatos na literatura, esses residuos
podem ser considerados fontes de compostos ativos
(AJILA et al., 2007), amplamente conhecidos pelas
propriedades promotoras de saude e aplicacdes
tecnoldgicas. De acordo com Ribeiro et al. (2008) a
acdo antioxidante desses subprodutos, provenientes
do processamento, pode ser superior a apresentada

pela por¢éo comestivel da fruta.

Silva, Rogez e Larondelle (2007a) relataram que o
interesse em antioxidantes como compostos fendlicos
aumentou notavelmente na Ultima década, devido a
sua elevada capacidade de eliminacdo de radicais

livres associados & véarias doencas.

Os compostos fendlicos presentes em fontes naturais,
como a manga, de acordo com Luthria (2008)
possuem estruturas e propriedades fisico-quimicas
diferentes, podendo apresentar interacbes com o0s
constituintes da planta, como agucares, acidos, grupos
alquilo, entre outros (MITIC et al. 2010), o que poderia
dificultar a sua extracdo. Dessa forma, a utilizacdo de
técnicas ndo

convencionais para extragdo de

compostos fendlicos se faz necessaria.

Técnicas convencionais como refluxo e maceracao,
requerem elevado tempo para a extragdo de
compostos fendlicos. Além de poder causar a
degradacdo dos compostos de interesse, devido a alta
temperatura (KHAN et al., 2010). Tentando minimizar
a perda de compostos ativos a extracdo assistida por

ultrassom estd sendo estudada (CHEMAT; HUMA,;
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KHAN, 2011; TABARAKI; HEIDARIZADI; BENVIDI,
2012). Quando comparada as técnicas tradicionais,
apresenta vantagens como menor consumo de
reagentes e tempo de extracdo reduzido (CHEMAT;
HUMA; KHAN, 2011), além da melhora na eficiéncia
com aumento do rendimento. Tabakari, Heidarizadi e
Benvidi (2012) relatam que o ultrassom pode oferecer
além de reduzido tempo de extragdo, uma menor
temperatura com uma alta taxa de extragdo de

compostos ativos.

Entre os solventes utilizados para a extragdo de
compostos fendlicos o etanol apresenta algumas
vantagens como ser considerado um solvente
ambientalmente amigavel, nao toxico,
alimenticio (NAKAMIYA; FURUICHI; ISHII, 2003) e

recomendado pela FDA - Food

de grau

and Drug

Administration. De acordo com Maisuthisakul,
Pongsawatmanit e Gordon (2007) e Zhang, Yang e Liu
(2008) misturas de agua e etanol podem ser utilizados

como solvente na extragcdo de compostos fendlicos.

Dessa forma, o presente trabalho tem como objetivo

avaliar a extragdo assistida por ultrassom de
compostos fendlicos da casca de manga. Buscando
tal propésito avaliou-se o efeito das variadveis
operacionais: concentracdo de etanol, tempo e
temperatura, visando maximizar a extracdo dos
compostos de interesse, bem como o efeito da
aplicacdo do ultrassom no processo. Adicionalmente
comparou-se a cinética de extragdo na condigdo
otimizada por ultrassom com a extracdo realizada em

banho com agua.

2 MATERIAL E METODOS

2.1 MATERIAIS

Mangas de variedade Tommy atkins foram adquiridas
no mercado local de Umuarama — PR. Alcool etilico
(Anidrol, 95%) foi utilizado como solvente e para

determinacé@o de compostos fendlicos utilizou-se Folin-



Ciocalteau (Dinamica), carbonato de sodio (Anidrol) e

acido gélico (Vetec).
2.2 PREPARACAO DO MATERIAL

Inicialmente os frutos foram lavados e selecionados
(teor de solidos soluveis de 11,7+0,7 °Brix), em
seguida foram descascados com auxilio de facas. As
amostras de casca de manga foram submetidas a
secagem em estufa com circulacédo e renovacao de ar
(Marconi, MA 035-5) a 60 °C (SOGI et al., 2013) por
aproximadamente 17 horas, apresentando umidade
final de 6,88 + 0,52%. Utilizando moinho elétrico (IKA,
A 11/B), as cascas foram trituradas e classificadas
utilizando peneiras da série Tyler (Bertel, ASTM),
sendo o material retido na peneira de 32 mesh

utilizado para a conducédo dos experimentos.

2.3 EXTRACAO DOS COMPOSTOS FENOLICOS

A extracdo dos compostos fendlicos foi realizada em
banho de ultrassom com contato indireto (Ultranique
Q5. 9/40 A — com frequéncia de 40 KHz e poténcia de
123 W). Em cada experimento, 0,02 g da casca de
manga foram colocados em tubos de ensaio com 8 mL

de solvente.

O planejamento fatorial Box-Behnken foi utilizado para
determinar a influéncia das varidveis operacionais
(temperatura, tempo e concentragdo de &lcool etilico)
na extragdo dos compostos fendlicos. Na Tabela 1 sao

apresentados os niveis das variaveis estudadas.

Tabela 1

Valores reais e codificados (- nivel inferior, O
intermedidrio, + nivel superior) para as variaveis
independentes avaliadas na determinacéo de
compostos fendlicos totais

Variaveis -1 0 +1
Temperatura (°C) [T] 40 50 60
Tempo (min) [t] 30 45 60
Concentracédo de etanol (%) [C] | 30 50 70

105

Fonte - Proprio autor

Utilizou-se o software Statistica 8.0 (STATSOFT TM,
Inc) para a analise estatistica dos dados com intervalo

de confianca de 95%.

Na condicdo otimizada, a partir da aplicacdo do
planejamento experimental, foi determinada a cinética
de extragdo dos compostos fendlicos em ultrassom.
Experimentos sem aplicagdo do ultrassom foram
conduzidos em banho de agua (Dubnoff SL — 157)
com agitacdo de 100
determinados, 15, 30, 45, 60, 90, 120 e 180 minutos,

aliquotas de 05 mL

rom. Em tempos pré-

foram retiradas para

determinacdo da concentracdo de compostos
fendlicos. As andlises foram realizadas de forma

destrutiva.

Assumindo o tempo necessério para extragdo maxima
de compostos fendlicos, os parametros cinéticos
foram determinados a partir da Eq. 1 (HIGUCHI,
1961):

Mt —
M—w_k,/t+b )

M
onde: M_t = fracdo de compostos fendlicos liberados

ao longo do tempo (mg de equivalente de acido galico
100 g1); k = constante cinética; t = tempo (minutos);
b = concentracdo inicial de compostos fendlicos (mg

de equivalente de &cido galico 100 g1).

2.4 DETERMINAGCAO DOS COMPOSTOS

FENOLICOS TOTAIS

O teor de compostos fendlicos totais foi determinado
de acordo com Singleton, Orthofer e Lamuela-
Raventos (1999) através do método de Folin-
Ciocalteau. Uma aliquota de 0,5 mL da solucéo (casca
de manga + solvente) foi adicionada em tubo
contendo 2,5 mL de Folin-Ciocalteau (1:10). Apds 5
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minutos em repouso foram adicionados 2 mL de
solugdo de carbonato de sddio anidro (7%). A solugdo
foi homogeneizada e mantida em repouso, na
auséncia de luz, por 2 horas. Em seguida, foi realizada
a leitura da absorbancia em espectrofotdmetro
(Kasuaki) a 740 nm, e os resultados foram expressos

em mg de equivalente de acido galico (EAG) 100 g.

3 RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 EXTRAGCAO DOS COMPOSTOS FENOLICOS

O efeito das varidveis concentracdo de etanol,
temperatura e tempo foram avaliadas no processo de
extracdo dos compostos fendlicos da casca de manga,

como podemos observar na Tabela 2.
Tabela 2

Teor de compostos fendlicos totais extraidos da casca
da manga por ultrassom

Condi¢éo | T (°C) | t(min) | C (%) TCF (mg
EAG.100 g

1 40 30 50 1975,01

2 60 30 50 1955,84

3 40 60 50 2076,45

4 60 60 50 212531

5 40 45 30 1933,20

6 60 45 30 2015,42

7 40 45 70 2040,99

8 60 45 70 2065,31

9 50 30 30 1765,96

10 50 60 30 1868,63

11 50 30 70 1866,16

12 50 60 70 1957,69
13-16 50 45 50 1957,38+7,89

Fonte - Proprio autor
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Dos dados apresentados na Tabela 2, obteve-se o
gréafico de Pareto (Figura 1), onde podemos observar
que todas as variaveis avaliadas apresentaram efeito
positivo na extracdo de compostos fendlicos, exceto a

interacdo tempo e a concentracao de etanol.
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(2)Tempo(L,

% etOH(Q)

Tempo(Q)

(1)Temperatura(L)
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1LbyaL
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Figura 1 - Grafico de Pareto representando o efeito
das varidveis operacionais na extracdo de compostos
fendlicos totais

Fonte - Proprio autor

De acordo com a Figura 1, o tempo foi a variavel que
apresentou maior efeito na extracdo de compostos
fendlicos (o tempo de contato entre o solvente e a
casca de manga) que facilitou a sua penetragdo na
amostra, consequentemente, a extragdo dos
compostos fendlicos. De acordo com Yingngam,
Supaka e Rungseevijitprapa (2015) tempos reduzidos
de extracdo ndo permitem a penetracdo eficiente do
solvente no extrato, impedindo a extragcdo dos
compostos de interesse. Sun et al. (2011) relataram
gue o tempo na extracdo de compostos fendlicos esta
associado a concentragdo de final de compostos
extraidos, a eficiéncia da extracdo e o custo de

energia.

De acordo com Gribova et al. (2008), na extracdo
realizada em partes moles de plantas (flores e folhas),
a fase de inchaco, que afeta o rendimento das
ocorre

substancias extraidas, rapidamente e a

liberacdo dos compostos de interesse ocorre mais



rapido. Porém com a utilizagdo de partes mais fortes,
como casca e raiz, a fase de inchago precisa de um
tempo superior, pois ocorre lentamente, dificultando a
transferéncia de massa das substancias no tempo
inicial.

A extracdo dos compostos fendlicos da casca de
manga também foi influenciada pela concentragdo de
solvente, sendo que a polaridade do solvente esta
diretamente relacionada a quantidade de compostos
fendlicos extraidos.

A analise dos resultados experimentais demonstra que
0 aumento da temperatura favorece a solubilidade dos
compostos fendlicos. Tal efeito deve-se ao aumento
do coeficiente de difusdo e decréscimo da
viscosidade. Tabaraki et al. (2012) relataram que o
aquecimento de extratos vegetais na faixa de
temperatura entre 52°C e 67°C pode amolecer o
tecido da parede celular e hidrolisar os compostos
fendlicos ligados, consequentemente aumentando sua
solubilidade. O aumento da temperatura auxilia de
forma positiva a extracdo de compostos fendlicos, no
entanto algumas classes sdo termossensiveis, sendo
necessario manter a temperatura de extracdo abaixo

de 65,2 °C (Silva et al., 2007b).

A interacdo entre a temperatura e o tempo e a
temperatura e concentracéo de etanol, apresentaram
efeito positivo na extracdo dos compostos fendlicos.
Com o aumento do tempo e o0 aquecimento da
amostra, ocorre o amolecimento do tecido da planta,
enfraquecendo a integridade da parede celular,
fazendo com que ocorra maior extracdo de compostos
fendlicos, devido ao aumento da sua solubilidade com
0 solvente. E a cavitagdo faz com que ocorra o
rompimento da parede celular que envolve a célula
vegetal e facilitou o acesso do solvente no interior da
célula (JACQUES et al., 2007).

Na Tabela 3 pode-se observar os coeficientes de
regressdo para obtencdo do modelo matematico

empirico (Eg. 2). Por meio da andlise de variancia
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(ANOVA) com aplicagdo do teste F, obteve-se F
calculado (48,10) maior que F tabelado (3,5).

Tabela 3

Efeito estimado, significAncia estatistica e coeficiente
de regresséo para a extracdo de compostos fendlicos
da casca de manga

Variavel p-valord Coeficiente
Média/intercepto >0,0001 1970,49

X1 (L) 0,0132 17,03
X1 (Q) 0,0001 -56,22
Xz (L) 0,0003 58,14
X2 (Q) 0,0040 18,33
Xa(L) 0,0008 43,36
X3(Q) 0,0011 28,04
X1 X X2 0,0335 17,00

a Significancia estatistica p<0,05.
Fonte - Proprio autor

TCF=1970,49 + 17,03 T +58,14 t + 43,36 C - 56,22
T2-18,33t2+28,04C?2+17,00Tt

&)

O principal objetivo deste estudo foi otimizar o
processo de extracdo, a fim de maximizar a extragédo
de compostos fendlicos da casca de manga. A
condicao otimizada para extragdo foi obtida no tempo
de 60 minutos, temperatura de 60 °C e concentracdo
do solvente de 50% com 2125,30 mg EAG.100 g.

A partir desse resultado, foram realizados

experimentos, em ftriplicata, para validar o resultado
predito pela equacdo (2111,58 mg EAG.100 g7?)
resultado que indica que modelo de regressdo se
mostra robusto dentro do intervalo experimental

avaliado.

Esses resultados estdo de acordo com os dados

relatados por Pradal et al. (2016), Galvan
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d’Alessandro et al. (2012) e Virot et al. (2010), que
avaliaram a solubilidade de polifen6is em diferentes
etanol e também

concentracbes de agua e

observaram maior solubilidade dos compostos

fendlicos na concentracao de solvente em 50%.

Ribeiro et al. (2008) relataram que as cascas de
manga da variedade Uba, apresentam 5,7 mg

EAG.100 g de extrato seco de compostos fendlicos.

Berardini et al. (2005) determinaram 0s compostos
fendlicos presentes na casca de manga e reportaram
valores de 4,44 mg EAG.100 g de extrato, podendo
destacar a classe de compostos mangiferina e

quercitina.

Souza et al. (2014) avaliaram diferentes técnicas de
extracdo dos compostos fendlicos da casca de manga
e reportaram para a extragdo realizada por Soxhlet e
maceracao, utilizando hexano como solvente valores
de 230 mg EAG.100 g?! e 120 mg EAG.100 g+?,

respectivamente.

3.3 COMPARACAO ENTRE 0S PROCESSOS

CONVENCIONAL E ASSISTIDO POR ULTRASSOM

A cinética de extracdo dos compostos fendlicos da
casca de manga a partir dos processos avaliados,
ultrassom e convencional, na condi¢do otimizada pode
ser observada na Figura 2. Inicialmente a taxa de
extragdo dos compostos fendlicos ndo apresentou
diferenca significativa (p>0,05) entre os dois métodos
avaliados, no entanto, apés 60 minutos a extragédo
realizada no ultrassom apresentou maior extracdo dos

compostos fendlicos (p<0,05).

A cinética de extracdo foi claramente melhorada
(Figura 2), o que poderia ser atribuida a cavitagdo do
ultrassom. Possivelmente a utilizacdo do ultrassom
facilita a difuséo dos compostos fenodlicos da casca
para o solvente, pois com as ondas ultrassénicas
ocorre a penetracdo do solvente na amostra de forma
mais eficiente (JACQUES et al. 2007) e o equilibrio
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para a dissolucdo pode ser estabelecido em um curto

espago de tempo.

Observou-se em média, um aumento de 10% na
extracdo dos compostos fendlicos ap6s 60 minutos de
extracdo, em comparacdo com o banho com agua.
Virot et al. (2010) na extragdo de compostos fendlicos
do bagaco de maca reportaram um aumento de 20%
dos compostos fendlicos na extracdo realizada em
ultrassom guando comparada a  técnicas
convencionais de extracdo e atribuiu este aumento a

cavitacdo das ondas ultrassénicas.

2500

a
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= F‘H HiH®

1500

Compostos fendlicos (mg EAG/100 g)

1000
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200

Tempo (minutos)

Figura 2 - Cinética de extracdo dos compostos

fendlicos da casca de manga: (™) Ultrassom, ('#)
Banho com agua. Letras iguais no mesmo tempo de
extracdo indica nenhuma diferenca significativa ao
nivel de 5% de confianca (p < 0,05)
Fonte - Proprio autor

Souza et al. (2014) também observaram uma maior
extracdo de compostos fendlicos na casca de manga
por ultrassom quando comparada a técnicas
convencionais como maceragdo, utilizando hexano

como solvente.

Na extracdo de compostos fendlicos da casca de
laranja por ultrassom Khan et al. (2010) também
reportaram a eficiéncia do ultrassom em comparacgéo

com a extracao por solvente (etanol).

A extracdo dos compostos fendlicos realizada por
ambos 0os métodos se ajustaram ao modelo proposto
por Higuchi (1961), apresentando R? = 0,98. De



acordo com o modelo o valor de k observado na
liberacdo realizada por ultrassom (k = 0,0597) foi
superior ao encontrado pelo método convencional
(k = 0,0387). Isso indica, que o ultrassom foi mais
eficiente na liberacdo dos compostos fendlicos

presentes na casca de manga.

4 CONCLUSAO

Todas as variaveis operacionais estudadas

(temperatura, tempo e concentracdo de etanol)
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apresentaram influéncia significativa na extracdo de
compostos fendlicos, sendo a condi¢ao otimizada para
extracdo de compostos fendlicos da casca de manga
realizada na temperatura de 60 °C, tempo de
60 minutos e concentracdo do solvente de 50%. A
extracdo de compostos fendlicos por ultrassom se
mostrou mais eficaz em comparagdo com a extracdo
convencional, pois apés 60 minutos a quantidade de

compostos fendlicos extraidos foi superior.
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