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RESUMO

O ultrassom desempenha um papel crucial na maximizacgao da liberacdo de compostos bioativos, promovendo
eficiéncia, preservacdo de nutrientes, tendo como vantagens em termos de produtividade, rendimento seletivi
dade, riscos quimicos e fisicos reduzidos, além de ser ecologicamente correto, contribuindo para praticas mais
sustentaveis na liberacdo de compostos bioativos de sucos de frutas. Comparado com outras técnicas de extra
¢ao de compostos bioativos como por exemplo, prensagem, extracdo por solvente decoccdo extracdo por soxh
let sdo técnicas com baixa seletividade, tempo de processamento longo, alto consumo de reagente no processo
de extragdo. Atualmente existente varias técnicas de extracao e liberacdo de compostos bioativos em sucos de
frutas amazdnicas como: Pressdo por campo elétrico, prensagem, extracdo por solvente, extracdo por soxhlet.
Entre outras, apesar dos avangos cientificos no uso dessa técnica emergente, pouco se observa sobre o uso do
ultrassom na extracdo de compostos bioativos das espécies amazénicas, das quais podem ser citadas o Abrico
(Mammea americana L.), Cubiu (Solanum sessiliflorum Dunal) € Mari-mari (Cassia leiandra banth), bem co
mo anélise de digestibilidade in vitro (biodisponibilidade). Assim, o presente estudo centrou-se em avaliar o u
so do ultrassom na biodisponibilidade de compostos bioativos dos frutos Abricé (AB), Cubiu (CB) e mari-ma
ri (MM), sendo essas espécies tipicas da regido Norte, ricos em fibras, compostos bioativos, atividades antiox
idantes, Vitaminas A, B e C e sais minerais, além de serem digestivos e utilizados na medicina popular. Fora
m realizadas analises fisico-quimicas: pH, cor, sélidos sollveis, acidez titulavel, composigéo centesimal, min
erais e quimicas: Compostos fendlicos totais, acdo antioxidante pelos métodos de radicais livres DPPH (2,2-d
ifenil-1-picrilidrazil), ABTS (2,2-azino-bis-(3etil-benzotiazolina-6-acidosulfénico), FRAP (poder de reducdo
férrico), carotenoides, também foi realizada uma caracteriza¢do quimica por espectroscopia de absor¢édo mole
cular de UV-Visivel e infravermelho por transformada de Fourier com mddulo - ATR (FTIR-ATR) para verif
icar transicGes eletronicas e modos vibracionais caracteristicos de certos grupos funcionais. Os resultados obti
dos por meio da andlise de cor demostraram diferengas significativas nos parametros L*(luminosidade), a*(ve
rmelho-verde), b*(amarelo-azul) a 40% de sonicacéo para AB e CB. Contetdo centesimal houve maior teor d
e umidade (15,49%) no suco AB, e menor teor de lipidios nos sucos de CB e MM (0,75%) respetivamente, ho
uve liberacdo dos compostos bioativos dos sucos das espécies AB e CB pois apresentaram conteddo significat
ivo de compostos fendlicos totais (138,00 + 1,03 mg EAG.mL""), capacidade antioxidante avaliado por DPPH
(1204 + 3,82 e 1125 + 3,63 umol TE/100 mL) na poténcia de 60% para sucos de AB e CB, e ndo teve influén
cia da sonicacdo o suco MM, ABTS (2028,55 + 4.44 uM/ TE) foi destaque no suco de MM sem tratamento, f
oi observado uma significancia na poténcia de 60% para AB e CB em torno de (1464 +,76 pmol trolox.mL )
e uma reducdo foi registada em torno de 20% para AB (316 + 3.33 umol trolox.mL), FRAP (1732,77 + 1,6,
1022 £ 1,61 € 97,77 £ 0,05 ) nos sucos de AB e CB para poténcia de 60%, carotenoides (200 +0.80 ¢ 146 +3
1.0 pg/mL equivalentes de B-caroteno), foi registado na poténcia de 60% para CB e AB. Por meio da caracter
izacdo quimica de modulo ATR (FTIR-ATR) foi possivel observar mudanca significativa nos espectros de FT
IR das amostras ap0s tratamento ultrassénico, como também se observou as transigoes eletronicas de - ©*, e
m uma banca fraca de absorcdo na regido de 283 a 285, a qual desloca para curtos comprimentos de onda com
0 aumento da polaridade do grupo carbonil. Estudo indicou que a extragdo por ultrassom a 60% € viavel, econ
omico e amigo do ambiente para liberacdo de compostos ricos em compostos fenolicos, carotenoides. Estudos
futuros serdo dedicados a realizar outras analises de caracterizagdo quimica e microbioldgicas para identificar
, quantificar e avaliar a estabilidade dos sucos tratados.

Palavras-Chave: Frutas amazonicas; ultrassom; compostos bioativos; biodisponibilidade;
digestibilidade.
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ABSTRACT

Ultrasound plays a crucial role in maximizing the release of bioactive compounds, promoting efficiency,
nutrient preservation, and offering advantages in terms of productivity, yield, and selectivity. It also reduces
chemical and physical risks while being environmentally friendly, contributing to more sustainable practices
in releasing bioactive compounds from fruit juices. In comparison to other techniques such as pressing, solvent
extraction, decoction, and Soxhlet extraction, which have low selectivity, long processing times, and high
reagent consumption, ultrasound stands out.Various techniques for extracting and releasing bioactive
compounds in Amazonian fruit juices, such as electric field pressure, pressing, solvent extraction, and Soxhlet
extraction, currently exist. Despite scientific advances in the use of this emerging technique, little attention has
been given to ultrasound in extracting bioactive compounds from Abricé (Mammea americana L.), Cubiu
(Solanum sessiliflorum Dunal), and Mari-mari (Cassia leiandra banth) fruits, including their in vitro
bioavailability and digestibility.This study focused on evaluating the use of ultrasound in the bioavailability of
bioactive compounds from Abricé (AB), Cubiu (CB), and Mari-mari (MM) fruits. These species are typical of
the Northern region, rich in fibers, bioactive compounds, antioxidants, Vitamins A, B, and C, and minerals, and
are commonly used in traditional medicine as digestive aids. Physical-chemical analyses, including pH, color,
soluble solids, titratable acidity, centesimal composition, and mineral content, were conducted. Chemical
analyses included total phenolic compounds, antioxidant activity using DPPH, ABTS, and FRAP methods,
carotenoids, and molecular absorption spectroscopy through UV-Visible and Fourier-transform infrared
spectroscopy with attenuated total reflectance (FTIR-ATR) to observe electronic transitions and vibrational
modes of specific functional groups. Results from color analysis showed significant differences in L*, a*, b*
parameters with 40% sonication for AB and CB. Centesimal content revealed higher moisture content (15.49%)
in AB juice and lower lipid content in CB and MM juices (0.75%), respectively. Bioactive compounds were
released in AB and CB juices, as indicated by significant total phenolic content (7.26 + 1.03 mg GAE/mL),
antioxidant capacity assessed by DPPH (1204 + 3.82 and 1125 + 3.63 pmol TE/100 mL) at 60% power for AB
and CB. The influence of sonication on MM juice was negligible. ABTS (2028.55 + 4.44 uM/TE) was
prominent in untreated MM juice. At 60% power, AB and CB showed (1464 = 0.76 pumol trolox/mL), with a
20% reduction for AB (316 + 3.33 pumol trolox/mL) in FRAP. Carotenoids (200 = 0.80 and 146 + 31.0 pg/mL
B-carotene equivalents) were recorded at 60% power for CB and AB. FTIR-ATR chemical characterization
revealed significant changes in spectra after ultrasound treatment, including electronic transitions of n - 7* and
a weak absorption band shifting from 283 to 285 in the carbonyl group region, indicating shorter wavelengths
with increased carbonyl group polarity. The study suggests that 60% ultrasound extraction is viable, cost-
effective, and environmentally friendly for releasing phenolic and carotenoid-rich compounds Future studies
will be dedicated to conducting additional chemical and microbiological characterization analyses to identify,
quantify, and assess the stability of the treated juices.

Keywords: Amazonian fruits; ultrasound; bioactive compounds; bioavailability; digestibility
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CAPITULO I: INTRODUCAO

1. Contextualizacio

O Brasil apresenta uma biodiversidade tnica, oferecendo frutas, tubérculos, sementes,
folhas, e raizes que sdo ricas em nutrientes. Estas riquezas naturais sdo valorizadas devido seu
grande potencial de compostos bioativos, como por exemplo os frutos de Acai ricos em
antocianinas [1]. O aumento da oferta e demanda de alimentos diversificados representam uma
alternativa ao consumo alimentar, além de fornecer novos compostos bioativos que contribuem
para a saude do consumidor [1], [2].

O Abrico (Mammea americana), Cubiu (Solanum sessiliflorum Dunal) e Mari-mari
(Cassia leiandra Banth) sdo frutos nativos e com maior abundancia na regido amazonica e
consideradas plantas alimenticia ndo convencional (PANC) por possuir uma ou mais partes
comestiveis [1], [3]-[5], (ou seja, a colheita ainda tem carater extrativista). Além disso, é pelo
fato delas ndo serem popularizadas, quer seja na regido e no Brasil todo, porém, o conhecimento
mais limitado em algumas comunidades do Amazoénia. Apesar do seu consumo ser
prioritariamente in natura, sao espécies rusticas, de facil cultivo, com alta produtividade e com
possibilidade de exploragdo nas areas de alimentos, cosméticos, nutracéuticos e medicinal [6].

Elas possuem componentes antioxidantes, que retardam o envelhecimento precoce,
previnem o cancer, a aterosclerose, doencas cardiovasculares e doencgas inflamatdrias [7]. Ricos
em compostos antioxidantes como antocianinas (cianidina-3-rutinose e cianidina-3-glicosideo,
compostos fenolicos), e minerais [3]. No entanto, muitas destas frutas apresentam alto teor de
fibras que dificultam a absor¢ao de nutrientes e compostos bioativos durante a digestdo no trato
gastrointestinal [3], [7].

Os métodos tradicionais de extracdo, como extracdo por solvente, destilagdo e
prensagem, apresentam certas desvantagens, incluindo menor eficiéncia de extracao,
rendimento reduzido e uso de quantidades significativas de solventes ou recursos. Além disso,
certos métodos de extracdo necessitam de temperaturas elevadas, o que pode afetar
negativamente compostos bioativos [8]. Consequentemente, os pesquisadores estao a explorar
tecnologias ndo térmicas para desenvolver métodos de extragado eficientes e ecoldgicos. Alguns
estudos ja vem sendo realizados utilizando ultrassom como fonte de energia nao contaminante,
sendo reconhecida como tecnologia de extracdo ecologicamente correta e altamente eficiente

[9]. O ultrassom tem potencial para minimizar ou eliminar a necessidade de solventes
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organicos, reduzindo assim o seu impacto no ambiente. Além disso, o ultrassom ¢ uma técnica
unica relacionada a cavitagdo (temperaturas locais extremamente altas (em torno de 5.000 K) e
pressoes (acima de 1.000 atmosferas) geradas em uma fase liquida) que ¢ hoje uma tecnologia
ecoambietal bem-conceituada em sintese organica e sintese total de produtos naturais [10], [11].

A extracdo assistida por ultrassom tém sido uma técnica amplamente utilizada para
extrair compostos de interesse das matrizes vegetais que utilizam métodos de extracdo por
solventes [11]. O processamento de alimentos por ultrassom pode representar uma alternativa
para melhorar a biodisponibilidade de compostos ativos. Além disso, a técnica de ultrassom
baseada em laboratdrio pode auxiliar a extragdo de material vegetal, como ¢ o caso de fibras,
compostos bioativos com a funcdo de atividades antioxidantes, obtengdo de Vitaminas A, B e
C e sais minerais, é fortemente recomendada.

Existem cada vez mais estudos cientificos comprovando quanto a pertinéncia e
beneficio do processamento ultrassonico na manutencao e obtencdo de compostos bioativos de
sucos de frutas [3], [7],[4]. Estudos anteriores de puré de caju [12], suco de goiaba [7] ,suco de
acai [3] confirmaram que, aumento da biodisponibilidade de compostos bioativos foi devido
aplicagdo e/ou uso de ultrassom.

Porém, a literatura cientifica ainda ¢ escassa em estudos que envolvam frutas silvestres
amazOnicos, por isso, 0s avangos tecnologicos tém sido intensificados de modo que permitam
a avaliagdo de métodos alternativos para extrair compostos bioativos que sejam accessiveis,
menos toxicos e amigos do ambiente.

Sendo assim, o objetivo da presente pesquisa foi avaliar o efeito de diferentes poténcias
do ultrassom para otimiza¢do de extracdo de compostos bioativos dos sucos de abricé (AB),
cubiu (CB) e mari-mari (MM) visando melhorar seus rendimentos e potenciais antioxidantes.
O trabalho também realizou a caracterizagdo fisico-quimica dos sucos, teor de compostos
fendlicos, potencial de sequestro dos radicais livres por 2,2-difenil-1-picrilidrazil (DPPH) e 2,2-
azino-bis-3etil-benzotiazolina-6-acidosulfénico (ABTS), potencial de redugéo férrica (FRAP),
e carotenoides, composi¢cdo de minerais e centesimal, espectroscopia no Ultravioleta Visivel
(UV-vis), infravermelho por transformada e Fourier com modulo de ATR (FTIR-ATR) e ensaios

de digestibilidade in vitro.

16



CAPITULO II: FUNDAMENTACAO TEORICA

2. Biodiversidade Amazénica
A Amazonia € considerada um bioma mundial, pois contém uma grande variedade de
frutos, como mostra a Figura 1. O bioma amazodnico, ¢ conhecido por sua grande
heterogeneidade floristica, o clima tropical e solo rico em matéria organica favorecem a
produgdo e desenvolvimento de uma alta variedade de espécies de frutos com importancia

alimenticia, medicinal, farmacologica [13], [14], [15], [16].

Figura 1: Diversidade de frutas, no bioma amazdnico: A) Mari-mari, B) Variedade de frutos, C)
Cupuagu; D) Abrico; E) Ajuru; F) Pupunha.

Fonte: Adaptado pelo autor (2023).

2.1. Plantas alimenticias nio convencionais (PANCs) e frutos amazonicos
Existem espécie de plantas silvestres que possuem potencial alimentar, mas tem uso
restrito a apenas um ou pouco grupos de humanos, sendo chamadas de plantas alimenticias nao
convencionais (PANCs) no Brasil[17], [18]. Embora as PANCs tenham um potencial alimentar
negligenciado pela maioria das populagdes humanas, algumas destas espécies também podem
desempenhar um papel importante no tratamento de doencgas. Ao considerar o potencial destas
plantas, ¢ importante avaliar os fatores que contribuem para partilha de conhecimento e

utilizagdo das PANCs entre as pessoas [17], [19].
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Desde a pré-histdria os frutos desempenham um papel importante na alimentacdo humana,
que antes possuia habitos ndmades e dependia do fornecimento sazonal dos alimentos, passou

a desenvolver técnicas de cultivo e conservagao dos vegetais e a ter habitos sedentarios [20].

O foco das pesquisas sobre matérias provenientes de alimentos e sua matriz era no valor
nutricional. Entretanto, nos ultimos anos esse foco tem se voltado a outras propriedades dos
alimentos (suco de frutos) como manuten¢do da qualidade de vida e longevidade [21][22].

Neste sentido, as espécies AB, CB e MM podem oferecer alternativas a estratégias que
abordem ndo s6 a seguranca alimentar e nutricional, como também o tratamento de doengas

provocadas por estresse oxidativo.

2.2. Botanica dos Sucos

2.2.1. Abrico

O abricd (Mammea americana L.) também conhecido como abric6-do-para, abrico de
sdo domingos e abrico-selvagem ¢ tipica da regido amazodnica, principalmente no estado do
Para. Pode ser encontrada entre os meses de junho e dezembro e é mais consumida na forma
in nature [23]. Pertence a familia Clusiaceae, possui um porte arboreo podendo atingir até
20 m de altura. O fruto ¢ uma drupa volumosa de 12 a 18 cm de didmetro, constituida de
polpa compacta, firme, cor amarelada, sementes ovaladas, com 6 a 8§ cm de comprimento

se apresentam com nimero de um a quatro por fruto, como mostra a (figura 2).

Figura 2: Fruto Abricé (drupa volumosa, polpa compacta e
sementes ovaladas).

Fonte: Patro et al (2018)
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E fruto de coloragdo amarelo avermelhado, contendo fontes vitamina A, B e C,
fenolicos, carotenoides e alto teor de fibras [5], [24], [25]. Possui um alto potencial
agroindustrial, porém pouco investigado motivo esse por ter sido selecionado o fruto dessa

espécie para a materializacdo dessa pesquisa. A figura 3 apresenta imagens da polpa do abrico:

Figura 3: Fruto abrico: (A) fruto abrico na planta, (B) fruto abrico cortada por parte, (C) polpa

Fonte: O autor (2023).

O fruto ¢ uma grande baga esférica achatada que pode atingir 10 a 25 cm de diametro
envolto em uma casca marrom grossa com aparéncia de couro. Esse fruto ¢ famoso por suas
qualidades nutritivas, ¢ suculento com alto teor de agua cerca de 86% quando a comparacao
com outras frutas tropicais, como manga (60 kcal por 100 g), goiaba (68 kcal por 100 g), banana
(89 kcal por 100 g) ou coco (354 kcal por 100 g), o abrico pode ser considerado um baixo -fruta
calorica com 51 kcal por 100 g [26][27]. Além disso, o fruto ¢ rico em carotenoides que possui
uma ampla gama de propriedades promotoras da satide, estes compostos apoiam o sistema
imunologico, processo de cicatrizagdo de feridas e protegem contra os efeitos nocivos da
radia¢do ultravioleta (UV). Por isso, sdo usados na industria alimenticia, farmacéutica e

cosmética [10], [28].
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A literatura sustenta sobre maneira que, alimentos minimamente processados contendo
composi¢ao nutricional e compostos bioativos tem atraidos atengao dos seres humanos. Por
esta razdo, as grandes empresas e industrias que lidam com alimentos tem se mostrado com

maior interesse no desenvolvimento de processos para valorizar os frutos considerados

silvestres [29]-[31].

2.2.2. Cubiu

O cubiu (Solanum sessiliflorum Dunal) ¢ uma importante fruteira nativa da Amazonia
e considerada uma planta alimenticia ndo convencional (PANC) por possuir uma ou mais partes
comestiveis [5], os principais constituintes, como por exemplo, (4cidos graxos esséncias,
compostos fenolicos, minerais) do CB foram relatados efeitos terapéuticos, atividades
antimicrobianas contra grupos patogénicos, com propriedades de hipocolesterolemia e
hipoglicemia, redu¢do dos niveis de triglicerideos, colesterol LDL, glicose sérico, além de
elevar os niveis do colesterol HDL. Além disso, atividade antioxidante do CB [3] [5]. Essa ¢
uma planta de caracteristica arbustiva de 1 a 2 metros de altura, com condi¢des 6timas de
cultivo, o fruto dela cresce dois meses e vinte dias apds o plantio [32].

Na figura 4, estdo apresentados varios estagios de desenvolvimento do fruto CB, na
4A) fruto na planta, B) fruto CB maduro e C) fruto CB descascado em corte vertical esse fruto
possui um formato ovalado, cores que variam desde o amarelo até o vermelho. E um fruto
exotico, possui sabor carateristico e agraddvel o que indica o baixo teor de actcar. Sendo
altamente produtivo utilizado como suco, néctares, compotas, doces e outros [9], [33].

Figura 4: Planta da espécie (Solanum sessiliflorum): (A) fruto Cubiu na planta, (B) fruto cubiu maduro, (C)
fruto cubiu descascado em corte vertical.

C’ \

Fonte: Sereno, (2017).
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As carateristicas e propriedades funcionais do fruto, alem de facilitar a forma de uso e
aceitagao do produto, ¢ necessario o emprego de novas tecnologias de processamento. [34].
Possui alto teor de umidade (90,63%), fibras alimentar (3,60%) e pectina, com relevantes
caracteristicas nutricionais, as quais permanecem disponiveis inclusive apds o processamento

[7],[3].[6], razoes pelas quais foi selecionado a fruta para presente pesquisa.

2.2.3. Mari-mari

O mari-mari apresentado na figura 5, ¢ um fruto nativo da Amazonia pertencente a
familia Fabaceae. Bastante consumido ao natural, também ¢ conhecido como ing4-mari e
seruaia. [35], [36]. As arvores s3o semiperenifolias, com copa piramidal e ampla, ritidoma
grosso e rugoso atingindo de 4,0 a 8,0 metros de altura e 20,0 e 30,0 cm de didmetro, com caule
um tanto tortuoso, ramificado desde a base até a copa.

Apresentam folhas simples, alternas, pecioladas, de lamina coridcea, discolor, glabra,
fortemente marcada pelas nervuras, compostas com nove a doze pares de foliolos e coloragao
esverdeada ou amarelada. A figura 5B) ¢ um fruto de uma vagem cilindrica, com 50 a 80 cm de
comprimento e 1,5 a 3 cm de didmetro com 40 a 120 septos transversais regulares e simétricos
onde se abrigam as sementes, As sementes sao discos envoltos pela polpa fina de coloracao
verde-clara, sucosa e agridoce, seu consumo ¢ in natura [6], [37].

O habitat natural dessa espécie sdo matas de igap0, beiras de igarapés, varzeas e lugares
umidos, no entanto pode ser cultivado em terra firme, E por ser nativa, ndo apresenta altas
exigéncias de cuidados e manejo, apresentando boa producao em sistemas agroecoldgicos e em
consércios com outras espécies, quando maduro, a parte comestivel apresenta coloragao

esverdeada ou amarelada.
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Figura 5: (A) Planta na area de varzea, (B) frutos inteiros, (C) Fruto aberto; (C) sementes removidas do fruto.

Fonte: De Souza et.al (2022).

O namero de sementes varia em fun¢do do comprimento: com quarenta a 120 divisdes
no interior do fruto de forma regular e simétrica e igual nimero de sementes, semelhante a
comprimidos, envoltas por pouca polpa fina de coloracdo verde-clara como apresentado na
figura C, sucosa e agridoce de gosto peculiar, o consumo ¢ in natura [6], [36], [38].

Ha estudos com vérias espécies do género Cassia, cujas partes estudadas foram raizes,
casca, caule, sementes e folhas. Esses estudos relataram a presenga de glicosideos, flavonoides
glicosilados, antronas e derivados de antraceno [5], [39]. No entanto, ainda & escassa em
literatura informagdo sobre a sua composi¢cdo quimica, que foram extraidos seus compostos

bioativos por técnicas amigéveis do ambiente, como o ultrassom.
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Além disso, a disponibilidade dos bioativos desse fruto amazdnico e o seu poder em
atividades antioxidantes ainda ¢ pouco estudada.

Os beneficios dos frutos sao amplamente atribuidos ao acimulo e biossintese de amplas
categorias de metabolitos secundarios, como compostos bioativos, alimentos minimamente
processados contendo composi¢do nutricional € compostos bioativos tem atraidos aten¢do dos
seres humanos [22]. Na tabela 1, observamos frutos encontrados na regido amazonica, em
relagdo com seu nome cientifico, parte encontrada os compostos bioativos, atividade
antioxidante nela existente, forma de extracdo, e analise de digestibilidade in vitro. Assim, foi
possivel observar que as espécies AB, CB e MM seus estudos sobre a extragdo de compostos
bioativos aplicando ultrassom sdo escassos, por um lado e por outra, estudos ndo reportam o
ensaio da digestibilidade in vitro deles.

Por esta razao, ha maior interesse de aprimorar seus estudos como também as grandes empresas
e industrias que lidam com alimentos e/ou material provenientes deles tem se mostrado com
maior interesse no desenvolvimento de processos para valorizar os frutos considerados

silvestres [16].

Tabela 1: Frutas amazonicas: Técnicas de extracdo para liberacdo de compostos bioativos em combinacido com
analise de digestibilidade in vitro.

Analise da Analise
Nome Parte da Poténcia
Nome Extracéo atividade  Digestibilidade Ref.
Cientifico Planta Ultrassonica (%)
antioxidante in vitro
Mammea
Abric6  Cascas  Porsolvente ~  -—-----—-  cmeemeeen e [24]
americana
DPPH, FRAP, Solugdo Oral,
Euterpe Ultrassom de
Acai Fruto ) 0, 20, 40, 60 ¢ 80 ABTS e Gaéstrica e [3]
precatoria alta energia
Carotenoides Intestinal
Malpighia Plasma luminosa
Acerola  polpa ] e DPPH e [40]
emarginata de Nitrogénio

DPPH, FRAP, solugdo Oral,
Ultrassom de

Mauritia Buriti fruto ) 0, 20, 40, 60 € 80 ABTS e Gastrica e [3]
alta energia ) )
flexuosa Carotenoides Intestinal
Solanum Extracdo por
Cubiu polpa e e e [41]
sessiliflorum solvente, soxhlet
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Extracao
Ficus Figo assistida por DPPH,
) fruto 20,40 ¢ 80 e [42]
subapiculata amazobnica ultrassom e Carotenoides

0SmMosSe reversa

Cassia Pol Acetona e
. Mari-mari *OP% DPPH ¢ FRAP ~ ——--memv
leiandra Banth Cascas e metanol (36][43
semente ]
- [31, [8],
Myrciaria Camu- i DPPH, ABTS,
Agua 30 e [44]-
dubia camu FRAP

[47]

........ ndo observado, nomes cientifico e comum das espécies AB, CB e MM, forma de extracdo, parte da planta,

analise de atividade antioxidante, ensaio de digestibilidade in vitro e formas de extragcdo de compostos bioativos.

2.3.Mapeamento quantitativo de publicacdes cientificas - producio, impacto e inter-
relacoes

Nessa sec¢do sera apresentado o mapeamento e avalicdo do tema do presente trabalho

de dissertacdo a partir dos dados bibliograficos de sua produgdo cientifica, que descrevem os

artigos mais citados da area, os periodicos da areia com maior fator de impacto, os termos e

conceitos mais relevantes, as redes de colaboracdo (autores, paises e instituicdes) e

lacunas/oportunidades de pesquisa na area. Foi feito esse mapeamento através de palavras-

Chave, ao longo dos ultimos 5 anos, coletados na base de dados da Scopus € na Web of Science,

em seguida foram tratados em RStudio e por fim analise bibliometria com bibliometrix por

visualizacdo da ferramenta biblioshiny.

2.3.1. Bibliometria
A bibliometria ¢ um método quantitativo (medi¢do estatistica) para mapeamento e
avalicdo de uma areia de pesquisa a partir dos dados bibliométricos de sua produg¢ao cientifica.
Além disso, o bibliometrix ¢ uma ferramenta para analisar grandes volumes de dados
bibliométricos, como citagodes, redes de coautoria e padrdes de citacdo [48], [49]. Ele oferece
uma variedade de fungdes e métodos estatisticos para ajudar os pesquisadores a entenderem
tendéncias, identificar padrdes e avaliar o impacto de trabalhos cientificos em uma determinada

area.
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A Figura 6, representa rede bibliométrica de palavras-chave dos autores em publicacdes
sobre uso do ultrassom, compostos bioativos, antioxidantes e digestibilidade in vitro. Com esse
mapeamento ¢ visualmente perceptivel a forte de rede colabora¢ao de palavras-chave, com
maior destaque de compostos bioativos, biodisponibilidade, atividade antioxidante, extragao
assistida por ultrassom.

Por outro lado, a bioacessibilidade mostrou ser a palavra-chave com maior nimero de
colaboragdes com um total de 41 palavras inter-relagdes, destacando — se com palavras-chave
como: mineras, digestibilidade de proteinas, fermentagdo, nutri¢ao, citotoxidade, quantidade de
proteinas, acido citico, solubilidade, enzimas entre outras. Seguida da capacidade antioxidante,

extragdo assistida por ultrassom.

Figura 6: representa rede bibliométrico de palavras-chave dos autores em publicagdes sobre uso do ultrassom,
compostos bioativos, antioxidantes e digestibilidade.
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Bibliometria de palavras-chave dos autores em publicacdo, seis grupos tematicos onde estdo representadas por

cores: amarelo, azul, verde, roxo, vermelho, azul celeste e laranja.

Vale ressaltar que, com esse mapa de redes de palavras-chave, deu uma luz a presente
pesquisa pelo fato de observar em literatura o quanto ainda se faz necessario pesquisar sobre o
uso do ultrassom de ponteira, ¢ que a digestibilidade in vifro combinada ao ensaios

antioxidantes e mensurar os compostos bioativos (fase gastrica e eternal) dos frutos amazonicos
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(abricd, cubiu e mari-maria) liberados por ultrassom ndo sdo reportados em literaura, fazendo
assim esse trabalho como promissor no uso ¢ combinacao destes métodos e a correlagao de

Persson e analise de componentes principais [50].

A Figura 7 fornece uma visualizagdo pelo VOSviewer, abrangendo 26 dos 98 paises
que foram agrupados em oito clusters interconectados, cada um identificado por uma cor
especifica (amarelo, azul, verde, roxo, vermelho, azul-celeste e laranja). Este mapeamento por
coautoria entre paises destaca o nivel de colaboragdo existente na area de estudo, envolvendo
temas como o uso do ultrassom, compostos bioativos, atividade antioxidante, capacidade
antioxidante, bioacessibilidade e digestibilidade in vitro.

Os nds de maior tamanho representam os paises mais produtivos em relagao as palavras-
chave deste estudo, enquanto as conexdes mais espessas € longas indicam paises com uma
relacdo de cooperagdo mais significativa, conforme apresentado na figura. Essa analise oferece
uma compreensao visual clara da dinamica de colaboragdo entre os paises envolvidos nesse

campo de pesquisa especifico.

Fgura 7: A rede de colaboragdo de paises sobre as palavras-chave.
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Além disso, observa-se que o Brasil teve uma maior intensidade de conexdes totais,
com nove, seguido pela China, com um total de sete conexdes, enquanto a Indonésia apresentou
o menor numero de colaboracdes. Essas evidéncias demonstram que as redes de colaboragao,
construidas por meio de metadados e analisadas utilizando o Bibliometrix em conjunto com a
visualizacdo do VOSviewer, oferecem uma valiosa ferramenta para mapear a influéncia global
e a relevancia de continuar a pesquisa sobre o uso de ultrassom de ponteira para a liberagao de
compostos bioativos, bem como para avaliar a capacidade antioxidante dos frutos do cerrado
amazonico [48], [51].

Por fim, essas andlises podem oferecer insights sobre como esses compostos liberados
pelo ultrassom podem estar disponiveis para absor¢do pelo corpo humano, sugerindo possiveis
aplicacdes desses frutos como materiais nutracéuticos em diferentes escalas de producao, seja
pequena, média ou grande. Essa abordagem, conforme discutido em referéncias [48] e [51],
representa uma oportunidade promissora para explorar os beneficios potenciais desses recursos
naturais e sua aplicagdo na saude humana.

Rede de colaboragdo das maiores revistas indexadas sobre as palavras-chave: uso do
ultrassom, antioxidantes e digestibilidade, se apresenta na Figura 8.

Figura 8:Rede de colaboragdo de revistas indexadas pela Scopus e web of Science sobre palavras-chave:

ultrassom, antioxidantes, bioacessibilidade, compostos bioativos.
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Ao analisar as relagdes das principais revisas indexadas de colabora¢do em pesquisa,
os pesquisadores ¢ académicos serdo informados sobre como as informagdes ao nivel da
pesquisa sdo trocadas na colaboragdo cientifica [52].

Os nods de maior tamanho representam as revistas mais produtivas em relagdo as
palavras-chave deste estudo, enquanto as conexdes mais espessas e longas indicam revistas com
uma relacdo de cooperacao mais significativa, conforme apresentado na Figura 8. Essa analise
oferece uma compreensao visual clara da dindmica de colaboracdo entre os jornais/revistas
envolvidos nesse campo de pesquisa especifica.

Observa-se que a sonoquimica ultrassonica apresenta a maior intensidade e total de
conexdes, com 18, seguida pelo jornal de processamento e preserva¢ao de alimentos, com um
total de oito conexdes. Além disso, hd uma conexao significativa entre as revistas moléculas,
quimica alimentar e biociéncia alimentar com a sonoquimica, o que pode ser atribuido as
funcionalidades proporcionadas pelo uso do ultrassom de ponteira [48], [S0]-[52]. Essas
caracteristicas destacam a importancia e o interesse em pesquisas relacionadas a esse campo
especifico.

As conexdes entre revistas de diferentes areas da ciéncia alimentar e da quimica,
especialmente com a sonoquimica, fornecem uma visao abrangente do panorama de pesquisa
global. Isso permite visualizar o nivel de interesse e o volume de publicagdes relacionadas a
temas especificos, proporcionando uma compreensdo mais clara do estado atual e das

tendéncias dentro dessas disciplinas.

2.4.Compostos vegetais e bioatividade

Os compostos bioativos vegetais podem ser extraidos de varias partes da planta, como
folhas, flores, frutos, caules e raizes. Juntamente com o desenvolvimento de modernas
tecnologias de extracdo, cada vez mais compostos bioativos de plantas tém mostrado grande
potencial de aplicagdo no setor da industria alimenticia, farmacéutica e cosmética, isso levanta
uma grande preocupacdao da comunidade cientifica em procurar disseminar cada vez mais

informacgao dessa natureza [53],[54].
Os alimentos funcionais e agentes terapéuticos sao obtidos direta ou indiretamente de
diferentes fontes naturais [1], [13]. O valor terapéutico dos alimentos funcionais depende da
presenca de compostos biologicamente ativos. Esses compostos bioativos podem oferecer

varios beneficios a saude além do valor nutricional basico de um produto alimenticio [9], [33],

28



[55]. ], demostrando a importancia de analisar os componentes quimicos das plantas como
odores, pigmentos, antioxidantes, entre outras.

A biodisponibilidade refere-se a medida em que um medicamento ou substancia ativa
¢ absorvido pelo organismo e se torna disponivel para exercer seus efeitos farmacologicos [56],
[57]. Em outras palavras, refere-se a fragdo de qualquer nutriente ingerido que tem o potencial
para suprir demandas fisioldgicas em tecidos-alvo. Ou seja, ¢ a frac¢do da dose administrada
que alcanca a circulagdo sistémica.

Quando um medicamento ¢ administrado por via oral, por exemplo, ele precisa passar
por diversas etapas antes de ser absorvido no trato gastrointestinal e entrar na corrente
sanguinea. Durante esse processo, ele pode ser afetado por fatores como a forma farmacéutica
do medicamento, interagcdes com alimentos ou outros medicamentos, pH do estdmago,
metabolismo de primeira passagem no figado, entre outros [56], [58].

E importante ressaltar que a biodisponibilidade nio se limita apenas a medicamentos
administrados de via oral, mas também as obtidas vias sucos naturais, entre outras. A
biodisponibilidade ¢ um parametro essencial na avaliagdao da eficacia e seguranga de alimento,
pois esta diretamente relacionada a quantidade de substancia ativa que esta disponivel para
atingir seu alvo no organismo [103, 104].

Por essa razdo, os estudos de biodisponibilidade sdo uma etapa importante no
desenvolvimento e na avaliacdo de quantificar os compostos bioativos de sucos por ingerir. Isso
mostra necessidade desta pesquisa ter feito a simulacao in vitro da digestibilidade, dado que o
ultrassom € uma técnica ideal que pode aumentar substancialmente a bioatividade de diferentes

substancias.

2.4.1. Atividade antioxidante

Antioxidante ¢ definido como qualquer substincia que, presente em baixas
concentragdes, quando comparada a do substrato oxidavel, atrasa ou inibe a oxidagdo desse
substrato de maneira eficaz [59]. Os antioxidantes combatem os radicais livres liberados nos
processos biologicos do corpo que tendem a lesar moléculas de suma importancia para o bom
funcionamento do organismo. Dentre os antioxidantes naturais, se destacam o acido ascorbicos,
a vitamina E, o B-caroteno e os compostos fenolicos [59], [60].

O corpo humano pode produzir radicais livres centrados no oxigénio e outras espécies

reativas de oxigénio como subprodutos durante processos fisioldgicos e bioquimicos. A
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superproducdo desses radicais livres causa danos oxidativo a biomolécula (por exemplo,
lipidios, proteinas e DNA), levando a doencas crénicas, por exemplo, cancer, artrite,
aterosclerose, doenca de Alzheimer e diabetes [73]. Por outro lado, a peroxidacao lipidica é
uma das principais razdes para a deterioracdo de produtos alimenticios.

Os antioxidantes atuam em diferentes niveis na prote¢do dos organismos, impedindo a
formagdo dos radicais livres, pela inibi¢do das reagcdes em cadeia; interceptando aqueles
radicais gerados por fontes enddgenas; impedindo o ataque sobre os lipideos, as proteinas e as
cadeias do DNA, evitando perde de integridade celular ou reparando as lesdes causadas pelos
proprios radicais [3], [60].

Esses compostos melhoram o sistema defensivo no corpo humano contra infecc¢des e
lesdes, eles sdo geralmente encontrados como derivados glicosilados ou como sal com sulfatos
inorganicos ou acidos organicos [61], eles desempenham um papel fundamental devido a
presenca de constituintes hidroxila e sua natureza aromatica que os permitem atuar como
agentes redutores, doadores de hidrogénio e supressores de oxigénio singleto. Além disso, eles

tém um potencial de quelacao de metais.[20],[60], [62].

Em funcdo do mecanismo de agdo, os antioxidantes podem ser divididos em: primarios
e secundarios. Estes ultimos englobam os sinergistas, os removedores de oxigénio, os
bioldgicos, os agentes quelantes e os mistos. Sintético ou naturais, os antioxidantes devem ter
comprovada sua seguranga para a saude antes de serem utilizados em alimentos, produtos
farmacéuticos ou cosméticos. Dentre os antioxidantes naturais, se destacam o acido ascorbicos,
a vitamina E, o B-caroteno e os compostos fenolicos [61].
Antioxidantes sintéticos como BHT (2,6-bis(1,1-dimethylethyl) -4-methylphenol),
BHA (2-tert-Butyl-4-hydroxyanisole e 3-tert-butyl-4-hydroxyanisole (mixture), € TBHQ (2-
(1,1-Dimethylethyl)-1,4-benzenediol) sdo geralmente usados para superar esse problema. A
maioria desses antioxidantes sintéticos tem efeitos toxicos e cancerigenos na satde humana
[74]. Varios relatorios [74—76] revelam que compostos naturais sdo capazes de proteger contra
danos mediados por espécies reativas de oxigenio (EROs). Portanto, compostos naturais podem
ter aplicacdo potencial na prevencéo e cura de doencas [73,76].
Entre os compostos naturais com notavel atividade antioxidantes destacam-se os acidos
fendlicos e seus derivados, os flavonoides, tocofendis, fosfolipidios, aminodcidos, acido fitico,

acido ascorbico, pigmentos [3], [31]. Além disso, antioxidantes naturais retardam a peroxidagao
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lipidica aos antioxidantes sintéticos em uso [32]. Sendo assim, os compostos fenodlicos,
presentes em plantas, sdo definidos como metabolicos secundarios derivados das vias do acido
chiquimico e da fenilpropanoidica. Também, sdo chamadas de substancias que possuem um
anel aromatico com um ou mais grupos hidroxilas.

Os principais grupos fenolicos sdo os flavonoides, acidos fenolicos e polifenois
(taninos). Os flavonoides sdo classificados em flavonas, flavondis (catequinas),
dihidroflavonaois, isoflavoides, decorre do fato de atuam como doadoras de hidrogénio e em
quelar metais, reduzindo o risco de patologias decorrentes da acdo destes [31], [33], [63].

Segundo Mar e colaboradores [32], os alimentos de origem vegetal das mais

variedades espécies sdo fontes de diversos compostos que apresentam atividades antioxidantes
natural. Os radicais livres, ou espécies reativas de oxigénio (ERO), sdo moléculas, &tomos ou
ions contendo eletros em nimero impar ou quais possuem spin ndo-emparelhados, que vibram
incessantemente, tornando-os muito reativos [64].
Ocorrem naturalmente como resultado de processos metabdlicos dos organismos vivos, como
a respiracao celular, geradora de energia essencial a vida. Embora uteis ao organismo humano,
podem causar distirbios quando em excesso, levando ao stress oxidativo [36]. aumentando os
riscos para doengas cronico-degenerativas como a catarata e o envelhecimento precoce.

Por isso, as metodologias utilizadas para avaliar atividade antioxidantes de compostos
sdo diversas e incluem ABTS (2,2-azino-bis-(3-etil-benzotiazina-6-acido sulfénico)), DPPH
(2,2-difenil-1- picrilidrazil), FRAP (poder antioxidante de redugdo do ferro), auto oxidacao do
sistema B-caroteno/acido linoleico, ORAC (Capacidade de absor¢dao do radical oxigénio),
dentre outras [47], [65].

A andlise de atividade antioxidante pelo método de sequestro de radiais livies DPPH
¢ largamente utilizada por se tratar de um ensaio simples e de alta sensibilidade. O DPPH se
constitui um radical livre, sendo um produto adquirido, pronto para o uso. Enquanto o ABTS ¢
obtido em momento anterior (entre 12 e 16 horas) ao seu uso e sua forma¢do demanda
manipulacdo de compostos. A produ¢ao do ABTS se da por reagdo enzimadtica ou quimica [39],
[66].

Os estudos cientificos atualmente centram-se boa parte deles em pesquisar o papel dos
antioxidantes na prevenc¢ao de doencas, se multiplicam em escala exponencial e sugerem que o
bindmio “alimentagdo-antioxidantes” desempenham papel fundamental no crescimento ou

reducdo de problemas cardiovasculares (incluindo a precursora hipertensdo arterial).
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Além disso, varios tipos de cancer, danos causados as moléculas de DNA (acido
desoxirribonucleico), envelhecimento, patologias como o mal de Azheimer, o diabetes, a artrite
reumatoide, sindrome metabdlica e processos neurodegenerativos [47].

Outrossim, ¢ relevante o papel dos antioxidantes impedindo a oxidagdo das
lipoproteinas de baixa densidade, retratando o surgimento e/ou progressao de patologias como
a aterosclerose, o acidente vascular cereal (AVC) entre outras [67]-[69]. Por esse motivo, falar
sobre compostos bioativos em frutas inseridas no bioma amazdnico ¢ importante.

Os alimentos vegetais nao processados os antioxidantes estdo presentes naturalmente,
conferindo-lhes prote¢do contra o estresse oxidativo. Antioxidantes presentes nos vegetais
exercem efeitos benéficos aos organismos como a capacidade de sequestrar os radicais livres.
Dentre os antioxidantes naturais, as PANC’s do cerado amazdnico tem bastante, e processar
sucos pode ajudar o conhecimento difundido de frutas do rico bioma amazo6nico.

Estudos sobre plantas e fixos t€ém sido desenvolvidos com intuito de busca em
compostos ativos naturais, especialmente compostos capazes de atuar como os antioxidantes,
por exemplo, vitamina C e fito constituintes como polifenois e carotenoides [20], [70].

Alguns dos principais frutos da Amazonia sdo considerados plantas alimenticias nao
convencionais (PANCs), dentre varios podemos destacar os seguintes: agai, graviola, tapereba,
caja, murici, cupuagu, umbu, camu-camu, bacuri, jaca, acerola, maracuja, abacaxi, umbuzeiro,
e pitanga [70], [71]. Esses frutos sdo ricos em nutrientes essenciais, como vitaminas C e B6,
acido folico, célcio, ferro, potassio, magnésio, fibras e aminodcidos [24], [29].

Além dos nutrientes, os frutos amazonicos também contém compostos bioativos, como
flavonoides, carotenoides, fitosterdis, dcidos graxos e acidos organicos, que tém propriedades
antioxidantes, anti-inflamatorias, antimicrobianas, antivirais e antineoplasicas. Assim como
pesquisas tem sido feitas nas PANCs amazonicas mais conhecidas nos tltimos anos, busca-se

explorar também outras espécies menos populares como por exemplo AB, CB ¢ MM.

2.4.2. Técnicas convencionais de obtenciao de compostos bioativos
Os métodos tradicionais de extra¢dao incluem extra¢ao por decocgdo, por soxhlet, por
solvente, por destilagdo a vapor, por alta pressdao hidrostatica, processo de campo elétrico de
pulso, processo de alta pressao, entre outros [16],[72]. Dentre todas, a extragdo com solventes
¢ um dos processos mais utilizados para obten¢do de compostos bioativos, onde um solvente

atua na estrutura celular vegetal removendo a substancia de interesse [73], [74]. ].
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Ha também a combinag@o de mais de um método, como homogeneizagdao do vegetal
com o solvente, depois centrifugagao para separacao de fases e a partir daqui pode-se adicionar
solventes especificos para obtengao do grupo de substancias desejados ou realizar destilagdo,
para purificacao do produto [29], [75].

Nesta perspectiva, interesse em usar técnicas que sejam menos dispendiosas e
econdmicas, tem vindo ganhar destaque nos ultimos anos. Assim, pesquisas aprofundadas de
métodos de extragdo que sejam: 1) mais seguras, ii) ecologicos e econdmicos, particularmente
no desenvolvimento de novas tecnologias para atender aos requisitos de custos de energia e

reducdo de emissdes de gases de efeito estufa, ¢ fundamental.

2.5. Ultrassom
2.5.1. Técnica de sonicacdo

A técnica de sonicacdo consiste em produzir ondas em frequéncias acima da faixa de
audi¢c@o humana (20 kHz). Quando as ondas ultrassonicas se dispersam em um liquido, bolhas
oscilam e colapsam, processo chamado de cavitagcdo, causando efeitos térmicos, mecanicos €
quimicos [76]-[78]. Os impactos fisicos causados pela quebra da bolha acustica incluem ondas
de choque extremas e cisalhamento. Esta forma de efeito mecanico ¢ conhecida por enfraquecer
e danificar as membranas celulares bioldgicas [79].

O ultrassom foi definido como a frequéncia superior a 20 kHz, que ¢ o limite para a
deteccao auditiva humana [80]. A fonte de saida do ultrassom € geralmente um corpo vibratorio,
que faz o meio circundante vibrar, em seguida, a onda de ultrassom transfere energia para outras
particulas vizinhas. Os principais parametros fisicos que desempenham papeis vitais no
processo de ultrassom incluem poténcia, frequéncia e amplitude.

O nivel de energia do qual o ultrassom se propaga através do meio pode ser expresso
como poténcia do Ultrassom mensuravel em (W), intensidade do ultrassom mensuravel em
(W/cm?) ou densidade de energia actlistica mensuravel (W/cm® ou W/mL). Além disso, a
densidade de energia acustica tem sido amplamente utilizada na avaliacdo dos niveis de
poténcia ou ultrassom [81]-[83].

Trabalhos relevantes foram publicados sobre compostos bioativos com ultrassom de
culturas comerciais nos ultimos anos [84]. No entanto, o mecanismo de extragdo com o
ultrassom raramente foi estudado nestas espécies. Ultrassom pode produzir cavitagdo, vibragao,

esmagamento, mistura e outros efeitos abrangentes.
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Esses efeitos podem quebrar a parede celular e aplicar com sucesso nos processos de
extracao de componentes de produtos naturais, porém, a frequéncia efetiva do ultrassom varia
de 20 kHz a 50 kHz [83], [84].

Os feitos da cavitagao, efeitos térmicos ¢ agdes mecanicas tém uma influéncia relevante
sobre o processo de extracdo por ultrassom como pode-se ilustrar na (Figura 6 a) [85], que
descreve sobre os efeitos que levam a destrui¢do da parede celular, reducdo do tamanho das
particulas e aumento da taxa de reacdo através da transferéncia de massa da parede celular sem

causar alteracOes na estrutura e a fungao dos extratos [85], [86].

Figura 9: Esquema de Processo fisico de cavitagdo ultrassonica. (a) cavitagdo por onda sonoro; (b)
cavitacdo nor raio da bolha
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O esquema mostra em (a) - as zonas de compreensdao ¢ descompensdo, C — implosdo de bolhas de cavitagdo,
formas e (b) — formas de bolhas, bolhas crescem em ciclos sucessivos, atingem tamanhas e no final sofrem colapso
violente.

Fonte: Adaptado pelo autor (2024).
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No entanto, (Figura 9-b), as bolhas continuam crescendo até atingir seu valor critico,
altas temperaturas (5000 K) e altas pressoes (100 Mpa) serdo geradas na zona de cavitacao [74].
Este tipo de cavitacdo, denominada “cavitagdo transitoria”, produz forcas de cisalhamento e
turbuléncia no momento do colapso [78].

O processo da cavitacdo ultrassonica envolve a propagacdo de uma onda de pressdo
ultrassonica que vibra longitudinalmente no meio liquido. Esta variacdo de pressdo produz
implosdes e explosdes periddicas, que fazem com que o liquido seja esticado e comprimido
[87]-[89]. Esta atividade repetitiva cria bolhas de ar que formam e desaparecem rapida e
sistematicamente.

Por causa do efeito de reducdo continua (compressdo) e intensificagdo ciclica
(rarefacgdo), as bolhas de cavitagdo aumentaram de tamanho a medida que a frequéncia dos
pulsos de ondas sonoras aumentava, esta peculiaridade ¢ conhecida como” cavitacao estavel”

[74], [90], como ilustra a (Figura 10).

Figura 10: Esquema sobre processo de sonicagdo, implosdes e explosdes periddicas de cavitagdo

por ondas.
£ 4L Sonds ukr sssbnic
/ |
—+Termometro ?
'y

™\ N

0. e ¥

'@l " T

- ~ *
Mecanismo ‘ "/’,\“," .‘:.‘... :
L / 7
S l A S O
,‘/— =
4 Amostra 1- sonicacdo da amostra
pa Banho de igua| 2F ormacio debolhaz
// 3-Expansio de bollas '
/utn / o
v / 4- Quebra de cursose cavitacio
’/\'y
Gerador de Ulirassom "\./“ : 1 Extratos/compostos

Célula de amostra Relkaxde pis

A figura ilustra o gerador de ultrassom de ponteira, sonda ultrassonica, termdmetro, mecanismo de
colapso da amostra em béquer, amostra em banho de agua, célula de amostra, bolhas de géas de extratos e ou

compostos bioativos liberados, formagdo e explosdo de bolsas e quebra de cursos e cavitagdo.

Fonte: Wen et al, (2021).
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Para garantir o sucesso da aplicagdo do ultrassom de alta ou baixa energia ¢ importante
compreender os efeitos das variaveis de processos sobre ele. Estes parametros devem ser
detalhados para se determinar como eles influenciam diretamente a eficiéncia do processo.

O rendimento de extracdo tem que ser a prioridade, mas também deve-se considerar os
fatores como o desempenho ecoldgico e uso energia limpa. Os fatores incluem principalmente
o projeto de um sistema, parametros do processo de extracao, consumo de eletricidade, tipo de
solvente e tamanhos de particula da matriz, entre outros. Esses fatores foram discutidos e
revisados por outros autores [42], [91], [92]. Para obter uma operacdo eficaz da (UAE) ¢
fundamental considerar os parametros do processo, como frequéncia, poténcia ou intensidade
ultrassonica, amplitude, tempo e temperatura.

No entanto, a medida que a frequéncia ou intensidade do ultrassom aumenta, as bolhas
e cavitagao liquido diminuiam gradualmente [83], [84], [93]. A alta frequéncia suprime o ciclo
de compressdo-rarefagdo, que ¢ mais dificil de induzir o crescimento de bolhas de cavitagdo
devido ao curto periodo. Além disso, a baixa frequéncia pode afetar a formacgao de bolhas de
cavitacdo transiente [93]. O tamanho da bolha de cavitagdo e a transferéncia de massa estao
relacionados a selecdo da frequéncia [94].

Assim, a escolha de frequéncia adequada ¢ a importante para a extragdo com ultrassom.
Além disso, alguns estudos indicaram que a alta amplitude causa erosdo da sonda e reduz a
formacdo de cavitacdo [55], [58], [95]. E notavel que a alta amplitude pode causar agitacdo
liquida em vez de cavitagdo, portanto, a amplitude deve ser otimizada no processo de extracao
assistida por ultrassom.

E necessario otimizar adequadamente o tipo de solvente e o tamanho da particula da
matriz, que sdo pardmetros importantes [82], [83]. A escolha do solvente mais adequado para
extrair os analitos da matriz da amostra, sendo que ¢ uma etapa fundamental da extragdo com
ultrassom. Os fatores que afetam a eficiéncia da extracdo por ultrassom incluem o tipo de
solvente, a quantidade concentragdo, a propor¢do de solvente e o soluto. Esses fatores
contribuem para a transmissao da energia ultrassonica [56], [96].

A cavitacdo ¢ facilmente afetada pelas propriedades fisicas do solvente (tensao
superficial, viscosidade, pressdo e vapor) [37], [54]. Por exemplo, a pressao de vapor e a tensao
superficial sdo dois fatores chave que afetam a intensidade da cavitagdo, a intensidade da
cavitacdo diminui com o aumento da pressdo de vapor e da tensdo e da tensdo superficial

normalmente.
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Na maioria dos casos, a d4gua ¢ usada como solvente durante o processo ultrassonico.
Além do etanol, metanol, hexano que também s3o usados na extragao, sendo que na maioria
dos casos o etanol € o principal solvente usado para extrair compostos bioativos.

Por outro lado, a cavitacdo e aumentada em temperaturas de extracdo mais baixas, mas
altas temperaturas podem levar ao rompimento da interagdo do solvente e da matriz. No entanto,
a alta temperatura também aumenta as taxas de difusdo do solvente [97]. Por conseguinte, para
otimizar a extracdo, € necessario manter a temperatura do solvente dentro de uma escala pré-
definida e realizar a extracdo dentro de um periodo apropriado. Embora um tempo de extragdo
prolongado aumente o rendimento da operacdo, também pode produzir alteragdes indesejadas
nos compostos extraidos. O rendimento da extragao também pode ser afetado pelo tamanho das
particulas da matriz, devido ao fato de que a extragdo esté relacionada a superficie exposta e ao
comprimento do caminho de migragdo molecular [97], [98].

Otimizacao do projeto do reator também ¢ essencial para um bom funcionamento da
UAE. Logo, deve-se calcular o tamanho ideal do reator e as posi¢des dos elementos associados
ao transdutor, de modo a obter a maior transferéncia de energia para o fluido [99].

Para obter o efeito de cavitacdo desejado, a escolha ideal da frequéncia e intensidade do
ultrassom também deve ser considerada. Gonzalez Centano e colaboradores [100], [101].
extrairam fendis do bagaco em cana de actcar e descobriram que 40kHz era o mais eficaz.

O ultrassom de alta poténcia pode ser aplicado no processamento de alimentos com
objetivos diferentes, tais como promover modificacdes estruturais nos produtos alimentares ou
nos ingredientes, aumentar as operacdes de unidade de transferéncia de calor ou massa,
promover a inativacao ou sensibilizagdo microbianas, acelerar reagdes quimicas e bioquimicas,
inativar ou ativar enzimas [102]. entre outras. O foco do presente trabalho ¢ o seu uso na
extracdo de compostos bioativos, pois a cavitagdo leva a um aumento de pressdo dentro das
células vegetais, que rompe o tecido de dentro para fora e libera os compostos, aumentando as
taxas de transferéncia de massa no processo.[40], [87], [92], [96].

Devido a isso, o ultrassom ¢ considerado uma técnica verde de obtengdo de bioativos
pois gera um maior rendimento, além de menor tempo e energia gastos na extragdo, operagcao
mais facil e menor custo quando comparado a outros métodos modernos[40],[103]. Estudos
relatam que sua irradiagdo tem as vantagens de melhorar o transporte de massa, desprendimento
de bolhas de catalisadores e superficies de eletrodos, desgaseificagdo eficiente e efeito de

limpeza [73], [103].
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Além disso, o uso do ultrassom pode reduzir o uso de reagentes quimicos, minimizar o
desperdicio de materiais, reduzir ou eliminar a necessidade de aquecimento, acelerar a
velocidade de reagdo e aumentar a seletividade ¢ a sensibilidade [24], [73]. Por isso, a utilizagao
do ultrassom tem sido cada vez mais considerada como uma importante ferramenta para a
extragdo de compostos bioativos de frutas e outras fontes naturais, bem como para sintese de
compostos organicos e inorganicos [24].

O principio da influéncia da amplitude/poténcia ultrassonica na extragdo de
componentes em sucos de frutas € o uso de ondas ultrassonicas de alta frequéncia para extrair
os componentes desejados de uma solugdo [16][42], [63]. As ondas sdo produzidas por um
transdutor que as langa na solu¢do. O objetivo ¢ usar a energia das ondas para obter os
componentes desejados, tais como polifenois, vitaminas e outros, sem danifica-los [73], [16].

O uso do ultrassom possibilita o desenvolvimento de novos métodos de sintese, através
da reagdo em meio aquoso, aumentando a eficiéncia, reduzindo a toxicidade, a polui¢do e o uso
de solventes organicos [24], [73]. Por exemplo, varios métodos de sintese que necessitam de
solventes organicos podem ser realizados em meio aquoso com o uso de ultrassom.

Além disso, o uso de ultrassom pode também ser usado para suavizar as reagdes de
oxidacao-reducdo, ajudando assim a preservar os meios aquosos [104]. Assim, o uso de
ultrassom tem sido uma técnica multidisciplinar pois tem se mostrado uma ferramenta
extremamente poderosa para promover o desenvolvimento sustentdvel.

Outrossim, ¢ considerado um processo eficiente, pois atende aos requisitos da
Administragdo de Alimentos e Medicamentos para uma redugdo de células microbianas em
sucos de frutas [73], [104]. A sua natureza “nao térmica” também minimiza os efeitos adversos
do calor nas caracteristicas organolépticas e nutricionais do produto alimentar[105].

Além de todas essas caracteristicas, ¢ considerada uma tecnologia “verde” porque
envolve energia saudavel e ndo requer nenhum produto quimico adicional ou, em algumas
excegdes, uma quantidade minima. E uma técnica boa, diferente daquelas que podem ser
consideradas convencionais (extragdo por solvente, macera¢do, por soxhlet, decocgdo,
destilagdo a vapor) na extragdo compostos bioativos como no processamento, seletividade,
consumo de energia e tempo, gasto de reagente [79,80].

Em um trabalho com o figo (Ficus subapiculata, Moraceae) [42], notou-se que O
ultrassom influenciou na luminosidade da cor de acordo com os pardmetros L* (claro/escuro)

e a* (vermelho/verde), além disso foram identificados os compostos a-glicose, B -glicose,
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frutose, citrico, malico, quimico e p-acidos hidroxibenzdicos. Agai (Euterpe sp.) e buriti
(Mauritia flexuosa) foram avaliados em cinco niveis de densidade de energia e notou-se que o
ultrassom influenciou nos atributos da sua capacidade antioxidante, e maior na concentragao de
compostos bioativos, com maior densidade de energia ultrassonica [3], [106].

Para a propolis resinosa coletada pelas abelhas (Apis mellifera L.) foi observado a
presenca de B-caroteno, quando maior a poténcia sonicada foi de 60% [107][102], [108]-
[110].0 uso do ultrassom possibilita o desenvolvimento de novos métodos de sintese, através
da reagdo em meio aquoso, aumentando a eficiéncia, reduzindo a toxicidade, a polui¢do e o uso
de solventes organicos [15], [111], [112]. Pode também ser usado para suavizar as reagoes de
oxidacao-redugdo, ajudando assim a preservar as amostras [13], [24], [111].

Assim, o uso de ultrassom tem sido uma técnica multidisciplinar pois tem se mostrado
uma ferramenta extremamente poderosa para promover o desenvolvimento sustentavel. Por
esses motivos, a presente pesquisa visa fundamentalmente usar a técnica para otimizar a
obtengdo dos compostos dos sucos de AB, CB e MM e analisar sua composi¢do quimica e

potenciais antioxidantes dos compostos bioativos presentes neles.

2.6. Espectroscopia no Ultravioleta

A maioria das moléculas organicas e dos grupos funcionais nas regides de espectro
eletromagnético que chamamos de ultravioleta (UV) e visivel (vis) sdo as regides onde os
comprimentos de onda vao de 190 a 800 nm respectivamente. Em geral, a transicdo mais
provavel ¢ do orbital ocupado de menor energia, ou seja, mais alto estado ocupado (HOMO) e
o mais baixo estado desocupado, ou seja, para orbital desocupado de menor energia (LUMO)
[113].

Em compostos organicos as transicdes eletronicas acontecem entre as orbitais
moleculares ligantes (o e m), antiligantes (6* e n*) e ndo-ligantes (n) como ilustrado na Figura
11. Anélises por UV-vis em amostras de matriz vegetal (sucos de frutas, polpa) estdo sendo
cada vez mais utilizados em diversas pesquisas, corroborando seus resultados de forma concisa
na identificag¢do das transi¢des eletronicas da matriz do material, aprimorando cada vez mais a
compressao em relagdo as outras técnicas de analise espectroscopias como FTIR, RMN em

relagdo as propriedades eletronicas.
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Figura 11: Representagdo esquematica de transi¢des eletronicas nos orbitais Homo e Lumo.
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Fonte: adaptado pelo Autor, 2024.

Os flavonoides por exemplo tem bandas de absorcao na regido do UV-Vis devido a transi¢ao
eletronica envolvendo os orbitais 7t (pi) e n* (pi-estrela),a natureza especifica dessas transigdes
depende da estrutura molecular do flavonoide em questao[113][114], [115].

Por conseguinte, foram realizadas analises por essa fermenta UV-vis em sucos de AB,
CB e MM com intuito de verificar as regides de absor¢des dos principais grupos compostos
carateristicos de sucos (flavonoides, carotenos, vitaminas) e por via desta, poder-se identificar

as regides das transigoes eletronicas.

40



2.7.Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier com médulo ATR
(ATR-FTIR).
A técnica de FTIR permite a andlise de interagdes moleculares com a luz infravermelha.
O moddulo ATR ¢ uma modificagdo do FTIR que utiliza a reflexdo total atenuada para analisar
amostras diretamente na superficie, sem a necessidade de preparagdo complexa. E uma técnica
de caracterizagdo utilizada na andlise e identificacdo de materiais organicos e inorganicos,
baseada nas vibragdes dos atomos de uma molécula, sendo que a radiagdo atinge a amostra no
infravermelho ao ser absorvida ¢ transformada em energia vibracional e rotacional, ¢ feito esse
processo na faixa de 400 a 4000 cm™' em unidade de niimero de onda para caracterizagdo de
compostos de interesse [116]-[119].

Para que a absor¢do da radiacdo infravermelha ocorra, € necessario que as ligacdes
apresentem momentos de dipolo que variam ao longo do tempo, ajustando-se a mesma
frequéncia da onda incidente [120]. Com isso, hd que notar o seguinte: quanto maior a
quantidade de 4tomos e a complexidade da estrutura molecular, mais modos de vibragdo o
sistema apresenta. Nesse caso, para cada estrutura, o espectro vibracional ¢ carateristico em
cada sistema especifico da matriz [113]. Assim, como aas plantas e seus fixos (raiz, caule, flor,
fruto) contém neles variedades de compostos, a analise por FTIR pode, no entanto, identificar
algumas regides que caracterizam certos grupos funcionais.

A técnica desempenha um papel crucial na analise de amostras vegetais, como sucos
de frutas, proporcionando informacdes detalhadas sobre sua composicdo. Seu constante
desenvolvimento e aplicacdo em estudos cientificos contribuem significativamente para avanco
do conhecimento e para a melhoria das técnicas analiticas em diversos campos. Além disso,
pode ser aplicada em estudos multicomponentes, podendo deste modo ser combinada como
outras como cromatografia e espectroscopia de massa para abordagens mais abrangentes e

integradas na caracterizacao de amostras complexas [116], [118].
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3.

OBJETIVOS

3.1. Gerais

Avaliar o rendimento de compostos bioativos do suco dos frutos de Abrico, Cubiu e Mari-

mari pela técnica de ultrassom.

3.2. Especificos

+
*

Obter sucos a partir da polpa dos frutos Abricd, Cubiu e Mari-mari.

Otimizar as condigdes do ultrassom nos sucos de AB, CB ¢ MM, variando poténcia
ultrassonica mantendo parametros como tempo, temperatura e concentragao;
Determinar pH, so6lidos soluveis, acidez e parametros de cor dos sucos antes e apos o
efeito do ultrassom a digestibilidade in vitro;

Determinar a composi¢ao centesimal e de minerais do suco liofilizado;

Determinar o teor de fenolicos totais nos sucos das espécies AB, CB e MM pelo método
de Folin-Ciocalteu;

Analisar a atividade antioxidante dos sucos pelos métodos DPPH, ABTS, FRAP e
Carotenoides a partir do tratamento do ultrassom antes e apos a digestibilidade in vitro;
Correlacionar os ensaios antioxidantes com as diferentes poténcias ultrassonica a fim
de compreender qual entre eles tem afinidade;

Identificar por espectroscopia de absor¢ao molecular na regido UV-Vis as principais
transi¢oes eletronicas;

Realizar caracterizacdo quimica das amostras de sucos liofilizados e sonicados por meio

de espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier - FTIR.
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4. CAPITULO IV: METODOLOGIA

4.1.Procedimentos Experimental
Os procedimentos metodolégicos do presente trabalho foram ilustrados em resumo na
(Figura 12). Estes foram realizados desde a extracao da polpa dos frutos AB, CB e MM at¢ as
analises de caracterizagdo fisico-quimica, analise da atividade antioxidante e caracterizagao
pelas técnicas de espectroscopia ultravioleta visivel (UV-vis), infravermelho por transformada

de Fourier e digestibilidade in vitro.

Figura 12: Preparo das amostras da polpa do fruto AB, CB e MM e o processo de extracdo das substancias pela
técnica de ultrassom, seguindo das analises de antioxidantes e caraterizagdes (UV-vis e FTIR-ATR), analises de
componentes principais (PCA).

Preparo de Amostra
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Caracterizagoes ( FTIR, HPL-DAD)

Tratamento por Ultrassom

Colorimetro

Fonte: Adptado pelo autor, 2023.

4.2. Coleta e Preparo das Amostras Vegetais
Os frutos utilizados nesse estudo, foram adquiridos na feira do Produtor, localizada na
Av. Autaz Mirim - Cidade Nova, Manaus - AM, 69099-045. A lavagem dos frutos foi realizada

com agua potavel por imersdo, seguido da retirada de sujeira, poeira e detritos superficiais.
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A sanitiza¢do foi feita por imersdo de hipoclorito de sodio durante 10 minutos, seguida
de enxague em agua corrente.

Os frutos foram descascados e pesados em balanga analitica, as amostras foram
cortadas e processados no liquidificador higienizado (Oster Super BLSTMG-BRS). As polpas
foram peneiradas e acondicionadas em geladeira a 10° C.

A polpa foi processada por liofilizagdo, por se tratar de um processo que preserva as
propriedades nutricionais ¢ bioquimicas dos componentes da amostra liofilizada, uma vez que
utiliza o principio de sublimacdo da agua contida nos alimentos, em seguida preparou-se os
sucos em um volume de 200 mL (1:2 g/m L polpa/dgua) todas as andlises foram feitas em

triplicata.

Os frutos, polpas liofilizadas e os sucos utilizados na pesquisa sdo apresentados na
figura 13. O fruto de AB fruto abric6 (a), Cubiu (b) ¢ MM (¢), suco liofilizado do Abrico (d),

do Cubiu (e) e Mari — mari (f), Sucos de Abric6 (g), Cubiu (h), e Mari-mari (i), respetivamente.

Figura 13: Frutos Abricé (a), Cubiu (b) e MM (c), suco liofilizado do Abricé (d), do Cubiu (e) ¢ Mari-mari (f),
Sucos de Abrico (g), Cubiu (h), e Mari-mari (i).

Fonte: Autor, 2023.
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4.3. Processamento dos sucos por Ultrassom

Os sucos de cada espécie foram divididos em cinco grupos de tratamentos: amostra sem
tratamento, tratamento a 20% ou 150 W (US20), tratamento a 40% ou 300 W (US40),
tratamento a 60% ou 450 W (US60) e tratamento a 80% ou 600 W (US80) respetivamente.

As amostras oram submetidas a homogeneizacao ultrassonica por 10 minutos, com limite
de temperatura de 45° C com a sonda de 25 mm de didmetro, frequéncia de 20 kHz em poténcia
de 750 W, em sonicador de ponteira da Vibra Cell VCX 750 (Sonics Materials, Inc., Newtown,
CT), como mostra a Figura 14.

A densidade da energia (ED — Energy density), pode ser representada pela poténcia utilizada
e calculada de acordo com a (Equacéo 1), onde NAP significa dizer que P- poténcia nominal

aplicada em (W), t -tempo em (s) € V - volume da amostra em (cm 3.

-3) = NAP xV

E.D (J.cm -

Eq.1

Figura 14: Tratamento ultrassonico em diferentes poténcias dos sucos. a) sonda ultrassonica sonicando suco, b)
condensador, c¢) suco de AB a 40% sonicado, d) suco MM sonicado a 40% e ¢) suco de cubiu a 20% sonicado.

Sucos das espécies AB, CB ¢ MM sonicados. (a) sonicador de ponteira (sonda); (b) controlador ultrassonico (c)
Suco de abrico sonicado a 40 %, (d) suco de mari-mari a 40 % e (e) suco de cubiu sonicado a 20 %
Fonte: Autor, 2023.
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4.4. Analises fisico — quimicas dos Sucos
As analises fisico-quimicas realizadas nos sucos e polpa liofilizadas dos frutos AB, CB e

MM foram: composic¢ao centesimal, minerais, pH, Acidez total, cor, teor de sélidos soluveis.

4.4.1. Composi¢do centesimal

A composi¢do centesimal da polpa dos frutos AB, CB e MM foi determinada de acordo com
os métodos padrao da Associacdo de Quimicos Analiticos Oficiais (AOAC,2019), incluindo
umidade, lipidios, proteinas, fibra dietética, cinzas e carboidratos. Além disso, foi seguida a

norma 950.46, com algumas modifica¢des [121].

4.4.2. Minerais

O teor de Calcio (Ca), Cobre (Cu), Ferro (Fe), Magnésio (Mg), Potéssio (K), Sodio (Na),
Manganés (Mn) e Zinco (Zn) foram determinados por espectrometria de absor¢do atdmica,
como preconizado pelo instituto Adolfo Lutz (2008), onde a digestdo das amostras ¢ realizada
em via micro-ondas no digestor MARS-XPRESS CEM Corporation, MD — 2591, na
mineralizagdo da matéria organica com a utilizagdo de acido nitrico concentrado, seguido do
resfriamento e dilui¢do com agua deionizada. A leitura foi realizada diretamente nas solugdes
diluidas em espectrofotdmetro de absorcao atomica (Spetra AA, Modelo 220 F'S. Varian 2000),
com lampadas especificas conforme o manual do fabricante. Para o controle das andlises foram

utilizados os materiais de referéncia certificado PEACH LEAVES (NIST — SEM 1547) [122].

4.4.3. Analise de pH
O pH dos sucos foi medido utilizando pH metro digital Asko, modelo AK90.

4.4.4. Analise de acidez total

A acidez total foi determinada por titulagdo e expressa em grama de hidréxido de sodio

(NaOH) por 100 mL de suco.

4.4.5. Andalise de sdlidos soluveis
O preparo dessa analise ¢ feito O contetido de solidos soluveis foi determinado usando um
refractometro digital (HI 96801, Hanna Instrumentes) e os resultados foram expressos por %
Brix a 25° C.
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4.4.6. Determinacio dos parametros de cor

A colorimetria foi determinada com um calorimetro digital (Delta Color 71421, Delta Vista)
fornecendo os pardmetros de cor como luminosidade L* (brilho, branco para preto), a*
(vermelho para verde), b* (amarelo para azul), a anélise foi realizada em triplicata. A variagao

total de cor (AE) foi calculada pela seguinte equagao 2:

AE* = VAL*2 + Aa*2 + Ab*2 Eq 2.

4.5 Andlises das acoes antioxidantes
Para avaliar a atividade antioxidante da polpa e suco foram realizadas as analises de
teor de compostos fenolicos totais, da atividade antioxidante pelo sequestro e eliminagdo de
radical livre pelos métodos DPPH (2,2-difeenil-1-picrilidrazil), ABTS (2,2-azino-bis-(3etil-
benzotiazolina-6-acido sulfonico), bem como FRAP (potencial antioxidante de reducdo férrica)

e carotenoides.

4.5.1. Determinacdo do conteudo fendlico total

Para a determinagdo do teor fenolico das amostras (sucos) das espécies AB, CB e MM
foi preparada duas solugdes: a primeira solucdo de Folin Ciocalteau (IN,Sigma) para um
volume de 100 mL; a segunda solugdo de bicarbonato de sodio (6 g, Sigma) e adicionado a
primeira solugdo de Folin ciocalteau, conforme descrito por [58]. As amostras foram preparadas
em uma concentracao de 1 mg/mL em solvente metanolico.

Realizou-se a analise com a diluigdo de 20 uL. de amostra, em 150 xL da solugdo de
Folin-Ciocalteau, mantido em repouso por cinco minuto. Em seguida, foram adicionados 150
uL da solugdo de Bicarbonato de So6dio (NaHCO3) e mantida em repouso por 90 min. A leitura
foi feita em Leitor de microplacas (Epoch|2 Biotek) em comprimento de onda de 750 nm.
Determinou-se o teor de fenolicos totais por equivaléncia a acido galico (EAG) através da curva

de calibragdo previamente obtida.
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4.5.2. Andlise acdo antioxidante pelo método DPPH*®
A capacidade antioxidante dos diferentes processos de tratamento da amostra de AB,
CB e MM foi avaliada pelo método DPPH. Uma aliquota de 100 uM de solugdo metanolica de
DPPH?* foi preparada, seguido pela adigdo de 1 mL da amostra para 1 mL da solug¢do de DPPH
[61],[123].
A mistura foi mantida no escuro a temperatura ambiente por 30 minutos. Posteriormente
a absorbancia foi medida a 515 nm utilizando o leitor de microplacas (Epoch|2 Biotek,).

A porcentagem de inibi¢do foi calculada de acordo com a equacdo 2 e 3:

([Absor. controle—Absor.amostra)

% de Inibicao do radical DPPH = e 100)] Eq.3

Abosor.controle

absorbancia
absorbancia media do controle

100 — [( )x 100] Eq.4
O potencial antioxidante foi definido por sua equivaléncia ao padrdao Trolox, os experimentos

foram realizados em triplicata.

4.5.3. Analise a¢do antioxidante pelo método ABTS **

O ensaio da capacidade sequestrante do ABTS™" consistiu em medir a descoloragdo da
solugdo de ABTS"™ pela presenga de extratos antioxidantes, de acordo com o método descrito
por Rufino e colaboradores [124], [125]. A solugdo catidnica do radical ABTS" foi preparada
usando ABTS*" (7 mM) e Permanganato de Potéassio (K,S,0g) (140 mM) a temperatura
ambiente. A absorbancia foi ajustada para 0,70 a 0,6 (£0,05) em 750 nm (y = —0,0003x +
0,7502, R? = 0,9999) usando etanol. Apds o tempo reacional de 6 minutos, a amostra (suco)
foi pipetada para placa de 96 pocos com o radical na propor¢dao de 1 mL para 1:10 v/v, as

absorbancias foram mensuradas em Leitor de Microplaca (Epoch|2 Biotek,) em 750 nm.
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4.5.4. Analises do poder antioxidante da reducgdo férrica

No momento da andlise, o reagente poder antioxidante de reducdo férrica (FRAP) foi
preparado com 25 mL de tampao acetato a 300 mmol/L, 2,5 mL de 2,4,6-Tri(2-piridil) -1,3,5-
triazina (TPTZ) a 10 mmol/L e 2,5 mL de FeClz a 20 mmol/L. A reagdo foi iniciada pela
transferéncia de 90 pL de cada solugdo de suco, 270 pL de 4gua destilada e 2,7 mL do reagente
FRAP para placa de pogos, em triplicata conforme descrito por Rufino e colaboradores [124]—

[126]. A leitura foi realizada de imediato em leitor de microplaca (Epoch|2 Biotek) a 595 nm.

O reagente FRAP foi usado como branco e sulfato ferroso (FeSO4) foi usado como controle
positivo. A atividade antioxidante total foi determinada pela substitui¢do da equacgao da linha
de absorbancia equivalente a 1000 uM de FeSO4 padrao, e expressos em uM FeSO 4/g de

extrato.

4.5.5. Carotenoides

Para a quantificacdo dos carotenoides foi utilizado o método de carotenoides com controle
em B — caroteno, com algumas modifica¢des [3], [127], e [128], [129] que consistiu em suco,
agua e hexano na propor¢do de 1:5:6 (v/v/v). A mistura foi agitada em vortex por 1 minuto e
depois centrifugada por 1 minuto, 3000 rpm o sobrenadante foi analisado em leitor de

microplaca (Epoch BioTek) a 450 nm, o hexano e 3-caroteno foram utilizados como controles.

4.6. Caracterizacdo quimica por meio de espectroscopia de absorcio molecular na
regiao UV-Vis
Para a determinacdo da regido de maximo de absor¢do dos sucos liofilizados e tratados por
ultrassom foram pesadas cerca de 3mg de amostra e adicionadas SmL de etanol (PA), seguido
de agitagdo com vortex durante 2min. Em seguida, as amostras foram deixadas 24h no etanol
protegido com papel aluminio na temperatura de 23 °C. Posteriormente, agitou as amostras no
vortex durante 2min, seguida de centrifugacao (3.000rpm) durante 10min. As medidas foram
realizadas em cubeta de quartzo de 2 faces polidas no espectrofotometro de absor¢ao UV-Vis

(Cary 50), na faixa de 200 a 800 nm.
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4.7.Caracteriza¢io quimica por espectroscopia no infravermelho por transformada de
Fourier com médulo ATR (FTIR-ATR)

Para a determinagdo do perfil quimico das amostras foi utilizado o espectrofotometro de
infravermelho por transformada de Fourier com modulo de reflexdo total atenuada (FTIR-ATR)
da marca Agilent Cary (630 FTIR-ATR), com cristal de ZnSe ATR. As amostras de suco de AB,
CB e MM foram realizadas na faixa de 680 — 4000 cm'.

4.8. Analise da Digestibilidade in vitro

Este ensaio consistiu em fazer todos os fluidos simulados usados (fluido salivar
simulado, SSF; fluido gastrico simulado, SGF; fluido intestinal simulado, SIF) foram
preparados conforme o protocolo INFOGEST [10]. Resumidamente, o-amilase de saliva
humana (cédigo SKU: A1031; Sigma-Aldrich; 75 4 mL) disperso em SSF foi usado para a fase
oral (37 °C por 2 min). O bolo oral foi diluido em SGF a pH 3,0 com pepsina (codigo SKU:
P7012; Sigma-Aldrich; 2.000  mL ) a 37 °C por 120 min.

O quimo gastrico foi diluido em SIF (pH = 7,0) contendo pancreatina (c6édigo SKU:
P7545; Sigma-Aldrich; 100 U umL com base na atividade da tripsina) e sais biliares (codigo
SKU: B8631; Sigma-Aldrich; 10 mM) por 120 min a 37°C. HCI (1 M) e NaOH (1 M) foram
adicionados conforme necessario para ajuste do pH. Quatro aliquotas liquidas foram coletadas
apos as fases oral, gastrica e pancredatica, e os residuos solidos ndo hidrolisados foram coletados
apos centrifugacdo a 10.000 x g por 12 min.

O pH ¢ ajustado utilizando a Solucao de HCI (1 M). A solucao foi mantida sob agitacao
em uma camara da agitagao orbital as 200 rpm por 2 h a 37°C. O pH foi monitorizado e corrigido
para 3.0 cada intervalo de tempo de 30 minutos. Fase do intestino delgado (duodenal) (IF): O
produto resultante da fase géstrica (chyme; 20 mL) foi adicionada ao fluido intestinal simulado
(SIF; 7,8 mL), CaCl, (H,0) 2 (40 mL; 0,3 M), agua ultrapura (1,31 mL), solugdo de lipase (3,2
mL; 25.000 U/mL), solucdo de pancreatina (5 mL; 800 U/mL) e extrato de bilis suina (2,5 mL;
160 mM). O pH foi ajustado para 7 adicionando 0,10 mL de HCI 1 M gota a gota conforme
descrito por[10]. A solucdo foi mantida sob agitando em uma estufa (Mylabor + SS)

climatizada com agitagao orbital a 37 °C por 2h.
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4.9. Analise estatistica

Um delineamento inteiramente casualizado foi utilizado para avaliar o efeito do
ultrassom nas diferentes poténcias (20 %, 40 %, 60 % e 80 %). As andlises estatisticas foram
realizadas nos seguintes conjuntos de dados: andlise fisico-quimico, composi¢ao centesimal,
minerais, fenois totais e sequestro de radicais livres (antioxidantes).

A significancia estatistica foi avaliada através da andlise de varidncia (ANOVA) e o
método de Duncan foi aplicado para realizar comparagdes multiplas entre as médias dos grupos
(AB, CB e MM) com nivel de significancia p < 0,05. Os pacotes utilizados foram o agricolae
(ANOVA e Duncan), e ggplot2 para visualizagdo grafica dos dados, respectivamente.

Utilizou-se o pacote mixomics para realizar uma andlise de componentes principais
(PCA) com intuito de correlacionar os principais ensaios antioxidantes em relagdo a variacao
das poténcias aplicadas em cada suco. A correlacdo de Pearson foi utilizada através do pacote
metan para avaliar a rela¢do linear entre as varidveis de composicdo centesimal e minerais.

Todas as analises estatisticas foram implementadas no Software RStudio (versido x64 4.2.2).
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CAPITULO V: Resultados, discussio e Prespectiva futuras

Nessa secdo serdo apresentados os resultados obtidos, corroborando com andlises

experimentais entre a ultrassom, antioxidantes por métodos de (ABTS, DPPH, FRAP e

carotenoides com a digestibilidade in vitro. Discutindo sobre a extragdo pelo método de

ultrassom pode ter influenciando na (liberagdo) de compostos bioativos dos sucos das espécies

abrico, cubiu e mari-mari, e ver também analises espectroscopicas das principais estruturas que

representam grupos funcionais de compostos existentes as espécies (AB, CB e MM) bem como

medir a quantidade de compostos liberados por ultrassom foram ou ndo absorvidos pelo

organismo através da digestibilidade in vitro, e por via dessa correlacionar os principais grupos

de compostos existentes entre espécies de mesma familia.

5. RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1. Caracterizacao fisica -quimica

5.1.1. Composi¢do centesimal

O percentual correspondente a composicdo centesimal dos sucos das espécies AB, CB e

MM estdo apresentados na Figura 15. Os resultados foram avaliados com nivel de significancia

de (p <0,05).

Figura 15: Composi¢io centesimal do suco sonicado ¢ liofilizado das espécies (AB, CB e MM) em 100 g (% de suco).
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Os resultados estdo apresentados em porcentagem de Lipidios, Cinza; Proteinas e Umidade.

Fonte: Autor, 2023
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Com os parametros apresentados na figura 15, (umidade, proteinas, cinza e lipidios)
esses parametros sao importantes porque dao informagdes nutricionais que fornecem dados
valiosos para que se busque uma dieta equilibrada, além disso, a composicao centesimal € um
indicador da qualidade suco, por demostrar e indicar a frescura da fruta [130].

A analise do percentual de composicao centesimal do suco de frutas desempenha um
papel crucial na promog¢ao da saude publica, no controle de qualidade, no desenvolvimento de
produtos e na satisfacdo do consumidor. Além disso, essa andlise fornece dados essenciais para
diversos setores, desde a industria alimenticia até a promocgao de estilos de vida saudavel.

A quantidade de umidade do suco de AB mostrou-se com valor superior (15,49%),
seguido por CB e MM (11.46 e 11,14 %) respetivamente, os resultados mostra uma diferenca
baixa entre elas. Estudos anteriores encontraram valores referente a umidade [112] (64 e 38%)
em polpa de roma, mostrando diferencas em relagdo a umidade, enfatizando que provavelmente
pode ter sido devido a proporc¢ao polpa-agua, da matriz da fruta.

A quantidade de proteinas encontrada nos sucos liofilizados MM, CB e AB (9,16; 8,13
e 6,71%) respectivamente, foi bem expressivo quando comparado a outros sucos de frutas
amazoOnicos como por exemplo, aragd-boi (Eugenia stipitata McVaugh; 0,41 %), buriti (Mauriti
flexuosa Lf; 0,68 %), Ambelania duckei (2,24-6,76 %), Biriba (Rollinia mucosa (Jacq) Baill.;
1,01 %), pupunha (Bactris gasipaes Kunth; 3,90 %) [8],[131],[13]. No entanto para dar e
agregar valor a estas espécies amazonicas, podemos incorpora-las em outros alimentos do
consumo caseiro do dia a dia, como biscoitos, saldas frias entre outras, assim estariamos a
contribuir para valorizagao das espécies PANC’s do cerrado amazonico tanto em nivel regionag
quanto nacional, agregando assim o seu valor nutricional.

O teor de cinzas do suco da espécie CB foi de (5,42%), seguida do MM apresentando 3,36%
e AB com 1,89%. Estes foram equiparados ao da polpa do fruto Ambelania duckei (5,53%) [8],
Maracuja (passiflora alata Dryand; 0,7%), Graviola (Annona muricata L. ; 0,2%), jenipapo
(Genipa americana L.; 0,4%) [132],[114]. Os lipidios sdo importantes fontes de energia, sabor
e nutrientes esséncias, como acidos graxos e vitaminas lipossoliveis [133]. Nesse contexto

valores para as espécies AB (1,15%), seguido do CB ¢ MM com (0,89%).

53



5.1.2. Composi¢cdo de minerais

A importancia nutricional oferecida por sucos quanto aos minerais torna-os indispensaveis
ao funcionamento do organismo.

A Tabela 2 mostra os resultados de composi¢do de minerais realizado com os sucos das

espécies (AB, CB e MM).

Tabela 2: Composicdo de minerais dos sucos de AB, CB e MM.

Minerais (mg/ 100 g)
Amostras
K Ca Mg Na
AB 74.43 £ 0.228 23.03 + 0.69° 3.36 +£0.11° 2.87 +0.022
CB 45.84 +0.08° 26.48 £1.272 15.45 + 0.428 2.03 +0.02°
MM 75.41 + 2.602 14.29 £ 0.72° 12.12 +0.39° 2.60 +0.06°
Minerais (mg/ 100 g)
Amostras
Mn Cu Fe Zn
AB 0.40 £ 0.020c ND 1.07 +£0.24° 2.56 +0.28°
CB 3.83 +0.09° ND 1.55+0.112 4.32 +0.24°
MM 9.33+0.212 ND 1.28 0.14% 5.71+0.21°

Os resultados estdo apresentados como média + desvio padrdo. Médias na mesma coluna com diferentes
sobrescritos (@-c). Sio significativamente diferentes pelo método de Duncan (p-valor < 0,05). K = Potassio, Ca

= Célcio; Mg = Magnésio; Na = S6dio, Mn = Manganés; Cu=cobre Fe = Ferro; Zn = Zinco, ND= ndo detectado.

Os minerais pertencem a um grupo de nutrientes essenciais que sdo consumidos em
quantidades relativamente pequenas em comparagdo com os macronutrientes, mas sao
igualmente importantes para a saide humana [134]. A importancia nutricional oferecida pelos
sucos de frutas quanto aos minerais torna-os indispensaveis ao funcionamento do organismo,
segundo as normas estabelecidas pela ANVISA para valores diarios recomendados de ingestdo
de minerais[135].

No presente trabalho, todos minerais apresentaram diferencgas significativas entre si (Tabela
2). Para o mineral potassio, o resultado apresentou maiores valores diferindo estatisticamente,
expresso em mg (100 g~1) de amostra de suco sonicado e liofilizado. Nesta perspectiva, sendo
0 potassio, com (75,41 mg/100g), (74,43 mg/100 e 45,84 mg/100g) respetivamente, de suco
sonicado e liofilizado nas trés espécies. Estes sdo considerados valores aceitaveis, quando

comparado ao presente em outros sucos de frutas, por exemplo, camu-camu (44,00 mg/100g)

8].
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E polpa de patinho (750,00 mg/100 g) [134]. Este teor de potassio bem expressivo pode
assim ser caracterizado como um potencial desta fruta em suco, ou incorporando em produtos
como suplementos alimentares. Seguido do calcio com (26.48, 23.03 e 14.29). O que corrobora
com estudo de Barros e colegas [110].

A importancia nutricional oferecida pelos sucos de frutas quanto aos minerais torna-os
indispensaveis ao funcionamento do organismo, segundo as normas estabelecidas pela
ANVISA para valores diarios recomendados de ingestdo de minerais [19] [110]. Sobre frutas
romd e meldo (78,00 e 44,00 mg/100 g) respectivamente. Sendo que o mineral célcio ¢
fundamental para a formagao e manuteng¢ao de dentes e 0ssos.

Curiosamente, o teor de magnésio presente em suco sonicado de CB e MM (15.45 e 12.12
mg/100 g), foi bem expressivo quando comparado aos sucos de outras frutas como por exemplo,
caju (10,00 mg/100 g) e goiaba (10,00 mg/-100 g)[136][8]. Esse teor elevado pode estar
associado a liofilizagdo [137], além de ser caracterizado assim um potencial uso agregando
valor em produtos como bebidas e suplemento alimentares.

Os resultados obtidos dao-nos conta que sdo os alimentos que servem como nutracéutico,
por esses mostrarem bons valores de minerais, Os resultados mostraram as aplicabilidades das
componentes que ndo sao destruidas com o tratamento, mas, foi de extrema importancia nesse
trabalho para conhecer a rica propriedades nutricionais dos sucos de AB, CB e MM. Além de
ser uma estratégia de consumo racional poderia ser, por exemplo, incorporada ao suco, a farinha

para producao de paes e bolos, substituindo acticares ou gorduras e aumentando o teor de fibras.

5.1.3. pH, acidez Titulavel e solidos soluveis
Um meio &cido (com pH abaixo de 4,5) pode, ndo so, impedir a proliferagao de varias
cepas bacterianas, como também a degradacdo das vitaminas presentes nos alimentos e sucos
processados [88],[3]. Consideracao os niveis adequados de pH e acidez total em sucos de frutas
¢ de extrema importancia, uma vez que estes atributos afetem substancialmente a estabilidade
fisica, quimica e microbiana dele. Os resultados e as suas variagdes sobre as caracteristicas
fisico-quimicas (solidos soluveis, pH e acidez total) dos sucos tratados das espécies AB, CB ¢

MM estdo descritos na Tabela 3.
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Tabela 3: Resultados sobre a caracterizagdo fisico-quimica dos sucos AB, CB e MM com e sem tratamento por
ultrassom.

Trat(%/r:)ento Sem tratamento US 20 + DP US 40 = DP US 60 = DP US 80 + DP
Abricé (Mammea americana)

pH 4,46 + 0,052 4,22 0,05 4,16 + 0,05 4,26 + 0,05 4,16 +0,05°

AT (%) 9,73 £0,052 7,56 +0,05° 7,03 £ 0,05° 7,33 £0,05° 7,36 + 0,05°

SS (%) 3,36 + 0,05¢ 2,71 +0,05¢ 3,46 £ 0,05¢ 3,85 +0,05° 4,11 £ 0,052
Cubiu (Solanum sessiliflorum)

pH 4,71 + 0,052 4,34 + 0,05 4,36 + 0,05 4,33 + 0,05 4,33 + 0,05

AT (%) 6,63 + 0,062 6,33 + 0,05% 5,91 + 0,05° 4,91 +0,13¢ 4,81 +0,12¢

SS (%) 3,33 £ 0,052 2,56 + 0,05° 2,43 £0,05° 2,55 +0,05° 2,43 £0,05°

Mari-mari (Cassia leiandra Banth)

pH 4,13 +£0,01° 4,37 £0,01° 4,47 +0,01° 4,43 +0,01° 4,40 + 0,012

AT (%) 11,5 £ 0,05¢ 11,36 + 0,05° 12,33 +0,05° 12,64 +0,05* | 10,40 + 0,05¢

SS (%) 6,83 £ 0,042 6,66 + 0,042 6,71 £ 0,042 6,83 £ 0,042 6,63 + 0,042

DP- =+ desvio padrdo. “¢ Médias com a mesma letra na mesma linha nfo sdo significativamente diferentes pelo
teste de Duncan (p-valor < 0,05). US = tratamento por ultrassom. AT = acidez titulavel; SS = sélidos soluveis.

Meios que ndo compartilham a mesma letra sdo significativamente diferentes.

Os dados mostram que os sucos das espécies AB, CB e MM tem carater acido (pH) e
apresentam um sabor carateristico meio azedo (pouco doce) com valores de s6lidos soluveis
em torno de (6,83% em ° Brix). Além disso, ha maior quantidade de acidez totais no suco do
fruto MM (12,64% AT). Com isso, ndo foram observadas diferencas significativas entre os
parametros de pH, em relagdo a todos os tratamentos. Mas, para so6lidos soltiveis do MM e CB
ndo foram observadas diferencas significativas. A sonicagdo também manteve essas
caracteristicas inalteradas em frutos de noni (Morinda citrifolia L.) onde foram identificados
valores mais baixos de sélidos solaveis (1,3 % em"Brix), pH de 3,9 e acidez titulavel de 0,17%
[66].

Isso pode estar associado aos fendomenos fisicos ligados ao colapso de bolhas de
cavitacdo, que foram descritos por Yasui e colaboradores [56], além disso, a degradagdo das
vitaminas depende do pH do alimento a ser processado [26]. Os niveis de pH e acidez nos
diferentes tratamentos advertem que sdo iguais em todas as amostras, ou seja, nesse parametro
nao houve alteracao e sé teria causado influéncia nos sucos se tivesse alterado o pH, degradando
assim vitaminas e proteinas.
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5.1.4. Medidas de parametros de Cor

As propriedades da cor do suco desempenham um papel significativo na avaliagdo da
qualidade geral do suco pelos clientes. A cor adequada ao produto também pode melhorar o
nivel de aceitagcdo desse alimento (suco de fruta) apds o processamento, os resultados obtidos

por colorimetria para a elucidacdo da amostra do suco da espécie AB estdo expostos na tabela

4.

Tabela 4: Analises de cor da espécie AB, antes e ap0s o tratamento ultrassénico em diferentes poténcias.

Tratamento (%) | Sem tratamento US20 + DP US40 £ DP US60 + DP US80 + DP

Abric6 (Mammea americana)

L * 29,07 £ 0,04° 29,48 + 0,02¢ 33,57 +0,09° | 3516+0,03° | 36,22 +0,022
ax 8,11+ 0,01° 7,09 +£0,07° 5,93 +0,17° 5,56 + 0,02¢ 5,93 +0,03°
b 27,59 £ 0,05° 27,50 = 0,35° 30,95+0,02% | 28,49 +0,04° | 28,43 +0,05°
AE 38,39 £ 0,28° 40,24 +0,02% | 36,81 +0,04¢ | 36,39 +0,06°

Os resultados estdo apresentados como média + desvio padrdo. ( a-e ) Médias com a mesma letra na mesma linha
ndo sdo significativamente diferentes pelo método de Duncan (p-valor < 0,05). US = Tratamento por ultrassom, L
= leveza da cor; a* e b* representam eixos de cromaticidade. AE = diferencas na cor total. Meios que ndo
compartilham a mesma letra sdo significativamente diferentes.

A coloracdo do suco geralmente mede-se por parametros de cor L* (claro/escuro), a*
(vermelho/verde) e b* (amarelo/azul) e é ditada pela presenca e composicdo de fendis,
antocianinas e carotenoides no interior dele, exercendo uma influéncia benéfica na protecdo das
células probioticas [129].

No parametro L”, a amostra controle relatou valores de (29,07 + 0,04), enquanto as
amostras tratadas por sonicacgao apresentaram faixa de (29,48- 36,22), indicando tom de mais
luminosidade, estes séo significativos entre o parametro L* no suco de AB a 80%, tratado por
ultrassom, quando comparado aos sucos de 20, 40, 60 % e sem tratamento. Isso, pode estar
relacionado ao aumento da concentracdo do compostos bioativos devido a quebra das estruturas
da parede celular, que ocorre por cisalhamento das ondas ultrassénicas[3]. Maior valor do

parametro luminosidade pode ser benéfico para aceitacdo dos sucos pelo consumidor.
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Os resultados corroboram com estudos anteriores de Souza e colaboradores [3], [99]
gue mostram aumento do brilho dos sucos de goiaba quando tratados por ultrassom. Ainda na
Tabela 4, o parametro b” apresentou aumento significativo (p < 0,05), apds o processamento
ultrassonico do suco do AB, resultando em um aumento de cor amarelo mais intensa (b” > 0).
Com isso, a melhoria deste parametro pode influenciar positivamente a aceitacdo do
consumidor.

Portanto, houve variacdo significativa (valor p < 0,05) dos parametros de cor deste
suco tratado por ultrassom. Foi observado aumento de L* e b*, bem como reducéo de a*, essa
reducdo pode ser devido as baixas concentragfes de compostos responsaveis pela cor verde e
vermelha, que esse suco pode apresentar em pouquissimas quantidades, 0 aumento de L* e b
respectivamente. E pode estar relacionado ao aumento da concentracdo do B-caroteno devido a
sua extracdo intracelular provocada pelo colapso das bolhas ultrassénicas Souza e
colaboradores [3], [138]. Resultados semelhantes foram encontrados em estudos anteriores de
Souza [3] com sucos de buriti e de sobre farinhas de subprodutos de frutas de buriti [139].

Os parametros de cor nos sucos de frutas sdo complexos e multifacetados, sendo
influenciados por diversos fatores desde a composi¢do quimica das frutas até o processamento
e armazenamento. Assim, analisar esse parametro em suco de CB foi essencial para garantir a
qualidade sensorial e aceitacdo do produto final [64]. A tabela 5 apresentada os resultados de
cor para o fruto de Cubiu, realizado o tratamento para diferentes intensidades de poténcia

ultrassom.

Tabela 5: Analise de cor da espécie AB, antes e ap6s o tratamento ultrassénico em diferentes poténcias.

Tratamento Sem US20+DP | US40+DP | US60+DP | US80+DP
(%) tratamentos
Cubiu (Solanum sessiliflorum)
L« 2568+ 0,05° | 27,07 +0,03° | 2674+035 | 280L+017° | 28,04+ 0,04°
ax 738+0,64° | 629+006° | 681+0,04° | 668+001° | 6,410,02°
b 18,11+0,76° | 20,38+0,74° | 1958 +047° | 19,14+0,05° | 18,36 0,76
AE 32,04+013" | 3310+0,17° | 31,89+012° | 31,13+ 0,52

Os resultados estao apresentados como média = desvio padrdo. ( a-¢ ). Médias com a mesma letra na mesma linha
ndo sdo significativamente diferentes pelo teste de Duncan (p-valor < 0,05). US = Tratamento por ultrassom, L =
leveza da cor; a* ¢ b* representam eixos de cromaticidade. AE = diferencas na cor total. Meios que ndo

compartilham a mesma letra sdo significativamente diferentes.
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Para o suco de cubiu, observa-se variacao significativa (valor p < 0,05) dos pard@metros
de cor tratado por ultrassom. Foi observado aumento de L* e b*, bem como reducéo de a*. O
aumento de L* e b*, pode estar conexo com o aumento da concentracédo do carotenoide devido
a sua extracdo intracelular provocada pelo cisalhamento das ondas do ultrassom[140], [141].
Resultados semelhantes foram encontrados em estudos sobre identificacdo e quantificacdo de
carotenoides [142]. Assim, esse estudo contribui no @mbito nutracéutico uma vez que tanto
vitamina A quanto o P-caroteno sao necessarios para a manutencao da saude da visdo,
protegendo contra a catarata ¢ a degeneracdo macular, além de serem essenciais para a
integridade da pele e do cabelo [111], [143].

Os nutrientes dos alimentos verdes sdo indispensaveis para a manutencdo da satde.
Entre os minerais, destacam-se o calcio, que ¢ fundamental para a formagao e a manutengao de
dentes e o0ssos, € 0 suco do MM ostenta essa cor carateristica. Os resultados obtidos por
calorimetria para o suco dessa espécie, foram realizados em diferentes poténcias sonicadas por

ultrassom, estdo apresentados na Tabela 6.

Tabela 6: Analise de cor da espécie MM, antes e apds o tratamento ultrassonico em diferentes poténcias.

Tratamento (%) Sem US20+DP | US40+DP | US60+DP | USS0+DP
tratamento
Mari-mari (Cassia leiandra Banth)
L « 550140049 | 58.07£000° | 6014+001° | 61,79%0,00° | 60,15+0,01"
ax 4504002 | -129%0019 | -0,61£0,01° | -010£002° | 1,310,02°
b d
bx 21234002 | 1577+000° | 1510£002° | 1344+0,04 | 1334+0,02°
AE 18,89 +0,01° | 18,58 +0,02° | 17,330,049 | 16,30 +0,03

Os resultados estdo apresentados como média + desvio padrio. ( a-e ) Medias com a mesma letra na mesma linha
ndo sdo significativamente diferentes pelo pacote de Duncan (p-valor < 0,05). US = Tratamento por ultrassom, L
= leveza da cor; a*x e b* representam eixos de cromaticidade. AE = diferencas na cor total. Meios que ndo

compartilham a mesma letra sdo significativamente diferentes.

Para o suco MM, observa-se variagdes significativas (valor p < 0,05) dos parametros
de cor tratado por ultrassom. Foi observado aumento de luminosidade L* (61,79), o aumento
de L* para esse suco pode estar relacionado com o aumento da concentracao das vitaminas A
e C nele e diminuigéo no parametro a* (-0,10) destacando a cor verde. Resultados semelhantes

foram encontrados em estudos anteriores de [43],
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sobre identificacdo e de flavonoides e propriedades antioxidantes, antimicrobianas e
antiproliferativas usando polpa do fruto cassia leindra Banth.

As caracteristicas da cor do suco de frutas desempenham um papel de extrema
importancia na formacdo de percepc¢do dos consumidores sobre sua qualidade geral. Assim, a
tonalidade pode ser atraente ao produto, podendo aumentar substancialmente os seus niveis de
aceitacdo entre os consumidores.

Os resultados da diferenca de delta total de cor dos sucos em estudo (AB, CB e MM)

estdo expostos na Figura 16.

Figura 16:Parametros de cor para sucos de Abrico, Cubiu ¢ Mari-mari tratados com ultrassom.
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Os resultados estdo apresentados como média + desvio padrao (a—m) Médias com a mesma letra na mesma coluna

ndo sdo significativamente diferentes de acordo com o teste de Duncan (valor de p < 0,05).

Fonte:Autor, 2023.

Em geral, diferencas significativas foram observadas entre os sucos das espécies (AB,
CB e MM) estudadas, tratados em diferentes poténcias ultrassonicas, em termos de AE (p <
0,05) (Figura 16). As alteragdes de cor em sucos tratados com ultrassom podem estar

associadas a oxidagdo de compostos bioativos, provocando a produ¢do de outros compostos
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apresentando cores diferentes [3], [144], [145]. O que também foi observado por Ashokkumar
e colaboradores [90,91], que cor amarela laranjada ¢ tipica das cascas de frutas citricas, causada
pela degradacao da clorofila verde e pela formacao da caracteristica.

O valor méximo de AE foi observado em 40% para as espécies AB e CB, principalmente
devido ao elevado valor de b". Este efeito é atribuido a presenca substancial de B-caroteno, um
composto fitoquimico que da origem a vitamina A.

Em geral, os alimentos amarelos e laranja também sdo ricos em vitamina C,
micronutrientes com alta agdo antioxidante que protegem ainda mais contra os radicais livres.
Estas descobertas estdo alinhadas com estudos anteriores conduzidos por Souza e colaboradores
[3], que deram resultados bem expressivos de b* em tratamento por ultrassons a 80% em sucos
de buriti. Sendo que os principais compostos bioativos que estejam provavelmente liberados
por ultrassons sejam luteina e zeaxantina, que sao os pigmentos da mesma familia do B-caroteno

responsaveis por essa coloracao.

5.2.Analise da atividade antioxidante

5.2.1. Capacidade antioxidante

A medicao da capacidade antioxidante dos produtos alimentares ¢ uma questao de interesse
crescente porque pode fornecer uma variedade de informagdes, como a resisténcia a oxidagao,
a contribuicdo quantitativa das substancias antioxidantes ou a capacidade antioxidante que
podem apresentar no interior do organismo quando ingeridas [39]. Dependendo do mecanismo
de reagdo, os métodos de capacidade antioxidante podem ser classificados em dois grupos:
transferéncia de atomos de hidrogénio (HAT) e transferéncia de elétrons (ET). Para os ensaios
baseados em ET medem a capacidade de um antioxidante na redu¢do de um oxidante, que muda
de cor quando reduzido. O grau de mudanga de cor estd correlacionado com as concentragdes
antioxidantes da amostra, (ABTS) / capacidade antioxidante equivalente ao Trolox hidrofilico

(H-TEAC) € um dos ensaios de descoloracao [40 ] .
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5.2.2. Teor de fendlicos totais

Recentemente, a extragdo assistida por ultrassom tem se mostrado como uma técnica
rotineira para liberacdo de compostos bioativos, pois da a possibilidade de alavancar
concentragdes bem expressivas dos compostos bioativos [3], [127], [129]. Além disso, essa
técnica ecoambiental permite a extragdo de compostos da amostra com maior celeridade,
temperatura controlada, além de ser economica. A Figura 17, apresenta os resultados do teor

de compostos fendlicos dos sucos das espécies AB, CB e MM.

Figura 17: Teor de compostos fendlicos dos sucos das espécies de AB, CB e MM tratados por US.
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Os resultados estdao apresentados como média mais desvio padrdo. (a — o) Médias com a mesma letra na mesma
coluna ndo sdo significativamente diferentes de acordo com o teste de Duncan (valor de p < 0,05).

Fonte: Autor, 2023.

Nesta pesquisa, constatou-se que houve algumas perdas, como também ganhos, em
compostos fendlicos dos sucos tratados por ultrassom, como podemos observar na Figura 17,
a amostra sem tratamento de MM foi a que melhor apresentou teor de fendis, mas foi decaindo
na medida em que foi submetida ao tratamento por ultrassom, porém a poténcia de US 60%
para AB e CB foram que apresentaram teor de compostos fendlicos quando comparados a

amostra controle.
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A maior capacidade de antioxidante foi apresentada pelos sucos na ordem (US20,
US40, US60 e US80), o efeito positivo e significativo (p-valor < 0,05) foi observado com
aumento da sonicacao de 20 % para 60 % no ultrassom.

Um estudo anterior apresentou valor superior ao encontrado para polpa de cupuagu,
tomate ¢ manga [29]. E quando comparado com os resultados deste estudo para a espécie
Abrico, pode-se considerar ela com promissor na dieta humana, sendo um fruto inserido no
grupo das PANC’s, abrindo assim a possibilidade de estudos mais profundos, como por
exemplo, teste de estabilidade, cAmara de umidade a qual devem continuar sendo feitos para
que ocorra a sua comercializagdo em maior escala.

Segundo Tavares e colaboradores [29] a estabilidade da vitamina C aumenta com a
diminui¢do da temperatura ¢ a maior perda se da durante o aquecimento, o que pode justificar
degradacao da vitamina C. A vitamina C funciona como um antioxidante [67], [146],[147]. Em
estudo semelhante sobre a avaliagdo do efeito do processamento por ultrassom sobre os
compostos antioxidantes do bagago do caju (compostos fenolicos e vitamina C), com o uso do
ultrassom houve aumento dos compostos fenolicos, fazendo com que boa parte desses
compostos, como por exemplo, a-licopeno, quando convertido em processo digestivo
favorecem como a quantidade de vitamina C e dessa forma contribuiram para o aumento da
atividade antioxidante nas amostras. Confirmando desta forma, com o presente trabalho, que
os sucos de AB apresentaram os valores de fendis totais em torno de (138,00 + 0,05 umol acido
Galico . mL™! suco) e para CB (243,00 £ 0,05 pmol 4cido galico.mL™! suco) possuem na sua
maioria compostos com menos quantidade de vitamina C, quando comparado com o suco de
MM.

De acordo Mnayer e colaboradores [75], [148], avaliando os compostos fenolicos
totais em teste antioxidante obtidos por diferentes métodos de extragao, concluiu que um maior
conteudo de fenolicos totais foi observado quando havia o tratamento por ultrassom assim como

maior atividade antioxidante.
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5.2.2. Agdo antioxidante pelo método DPPH*®

Os resultados principais das espécies abricod, cubiu e mari-mari estdo ilustrados na

Figura 18:
Figura 18: Efeito do potencial antioxidante dos sucos de AB, CB ¢ MM tratados por US pelo método
DPPH
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Os resultados estdo apresentados como média e desvio padrdo. (a —n) Médias com a mesma letra na mesma coluna
ndo sdo significativamente diferentes de acordo com o teste de Duncan (valor de p < 0,05).

Fonte: Autor, 2023.

As microbolhas cavitacionais implodem a sua energia promovendo a fragmentagao e de
texturizagdo das estruturas vegetais, tornando-as susceptiveis a penetracdo de solventes,
extraindo assim os compostos alvo, como os fendlicos [42], [149]. Entre as trés espécies o cubiu
apresentou um aumento significativo de (132.5 = 0,07 umol trolox.mL™!) de DPPH. A formagcao
de radicais livres, a qual foi observada atividade sequestrante desse suco. O que pode estar
associado com a liberacdo causada pelas ondas no tratamento de ultrassom, dentro da matriz
vegetal do material, além disso, pode estar relacionado a considerdveis liberagdo de certos

compostos bioativos na parede intracelular do suco apds o processamento ultrassonico [3],

[129].

64



A figura 18, apresenta os testes da atividade antioxidante em sucos tratados com
ultrassom apresentaram um aumento significativo de compostos antioxidantes quando a
poténcia ultrassonica foi aumentada (Figura 18). Um aumento significativo (p-valor < 0,05) de
DPPH radicais livres foi observada atividade de sequestro dos sucos de AB ¢ CB a 60% na
concentragdo (1388,1 -1466,4 pmol TE/100 mL). Este fendmeno pode ser explicada pelo fato
de que o tratamento com ultrassom promove a liberagdo de componentes bioativos do suco,
rompendo e quebrando o material intracelular [5], [129]. Entretanto, em 80 % de poténcia para
ambas as amostras houve um decaimento, confirmando que para cada espécie havera
parametros 6timos de poténcia a ser aplicada, e ao ultrassom esse limite. Neste contexto, o
ultrassom pode promover um efeito reverso a decomposicdo quimica dos componentes de
interesse apenas em sucos de AB e CB, o que foi diferente com o suco de MM, pois a amostra
controle dele apresentou maior atividade.

Isso se deve a sua estrutura quimica unica, que ¢ capaz de aceitar elétrons
desemparelhados, como espécies reativas de oxigénio/nitrogénio, e inibir o estresse oxidativo
[3], [129]. Confirmando com estudos anteriores [129], [133] em jabuticaba, este apresente
potente capacidade antioxidante in vitro (DPPH), ao investigar o efeito da ingestao de extrato
liofilizados de cascas de Myciaria jaboticaba sobre a atividade antioxidante no plasma de rato,
os resultados revelaram um aumento na capacidade antioxidante plasmatica (1,7 vezes pelo

método TEAC e 1,3 vezes pelo método ORAC) [56].

5.2.3. Acgado antioxidante pelo método ABTS **

O método de sequestro do radical ABTS™ consiste em um método generalista das
classes de antioxidantes, sendo capturado tanto por antioxidantes de carater hidrofilico quanto
lipofilico [124],[150]. Os testes de atividade antioxidante em sucos das espécies estudadas por
US apresentaram um aumento significativo de compostos bioativos quando aumenta a poténcia
do US. Um aumento significativo (p — valor < 0,05) de ABTS foi observado nos sucos de AB e
CB, o que nao foi observado em MM, o que pode estar relacionado a consideravel liberagdo de
compostos fendlicos no interior do suco devido as bolhas criadas no processo ultrassonico isso
para AB e CB. A Figura 19 mostra acao antioxidante pelo método de ABTS para os sucos de

AB, CB e MM e as diferencas estatisticas significativas.
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Figura 19: Efeito do potencial antioxidante dos sucos de AB, CB e MM tratados por US e pelo método ABTS.
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Os resultados estdo apresentados como média e desvio padro. (a — k) Médias com a mesma letra na mesma coluna
ndo sdo significativamente diferentes de acordo com o teste de Duncan (valor de p < 0,05).

Fonte: Autor, 2023.

Entre os tratamentos com US dos sucos das espécies AB e CB, houve aumento da
atividade antioxidante a medida que a poténcia ultrassonica foi variando de 0 a 80%. Quando
realizado o tratamento a US 60% da poténcia foi aumentando o potencial antioxidante diferindo
estatisticamente das outras poténcias (20, 40 e 80%) e quando comparado ao controle.

Esse resultado indica que o US pode melhorar a atividade antioxidante dos sucos de AB
e CB sob condig¢des especificas. Diferentemente destes resultados, de minifig [42]. O qual
observaram que a sonicag¢do com alta poténcia 80% por menor tempo para a¢do antioxidante
foi semelhante ou inferior ao controle, entretanto, esse autor utilizou HIUS (tratamento térmico
e tratamento por ultrassom).

Portanto, essa diferenciagdo deu-se com um tempo de 10min, diferentes as usadas no
presente estudo, sendo uma possivel justificativa para essa diferenca, além de ser vegetal com
matriz de carateristicas diferentes. Mas, corroborando com estudos de Carvalho e colegas [3],
na extracdo de compostos bioativos nos sucos de buriti aplicando ultrassom, os autores

observam que a sonicagdo com alta poténcia e com banho de gelo de 10min para diminuir o
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superaquecimento da sonda ultrassonica foi melhor para extragdo de compostos de interesse
(carotenoides).

Outrossim, a técnica de US pode ser considerada promissora e rotineira para extracao
de compostos bioativos em sucos, quer eles sejam fibrosos ou de outras carateristicas da matriz
vegetal. O suco da espécie MM, mostrou-se diferente estatisticamente quando a poténcia foi
variando, sendo que a sem tratamento apresenta valores estatisticamente superiores (2028.55 +
0,78 uM/ TE) quando comparado as amostras tratadas por US (20, 40, 60 e 80%)
respetivamente. Isso pode estar associado as carateristicas da matriz do proprio suco, € 0s
compostos majoritarios, por ser um fruto nao rustico e fibroso. A poténcias aplicadas podem
aumentar ou diminuir a ocorréncia de liberagdo de compostos bioativos na matriz celular da

amostra [43].

5.2.4. Acgdo antioxidante da redugdo férrica

A atividade de reducdo de ferro sdo medidas que se avaliem a capacidade do ferro em
neutralizar os radicais livres, que sdo moléculas instaveis que podem causar danos as células e
ao DNA [134], [151]. O suco de MM (sem tratamento) apresentou valores significativamente
altos (1732,37 + 0,30 pmol ferroso. mL™! suco) (p < 0,05) na Figura 20, pode se observar que
o ultrassom afetou significativamente todos os compostos bioativos do suco do MM na poténcia
de US 80 % (1363,3 + 0,4).

Um comportamento diferente foi relatado em uma mistura de suco (magd -cenoura)
onde o ultrassom e os tratamentos térmicos nao afetaram a atividade antioxidante pelo FRAP
[152]. Isso pode ser interpretado pela diferenga da matriz do material, como também por ter

sido aplicado o tratamento térmico a esses materiais.
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Figura 20: Efeito do potencial antioxidante dos sucos de AB, CB e MM tratados por US pelo método de Folin —
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Os resultados estdo apresentados como médica e desvio padrdo. (a — k) Médias com a mesma letra na mesma
coluna ndo sdo significativamente diferentes de acordo com o teste de Duncan (valor de p < 0,05).

Fonte: Autor, 2023.

Os resultados do FRAP, para sucos de AB e CB apresentaram valores significativamente
altos (97,77 e 1022,00 + 2.94 pmol Sulfato Ferroso.mL"! suco) com poténcia ultrassonica de
60% respetivamente. Em comparagao com o restante das amostras sonicadas de 20, 40 e 80%.
O que pode estar relacionado a maior capacidade necréfaga dos polifenois [153]. Quando as
amostras sdo tratadas pela técnica de ultrassom, ocorre uma organiza¢ao molecular das pectinas
que poderia impedir a absor¢do de fenois [153],[54], [152], [153]. Esses resultados podem ser
relacionados pelo conjunto de concentracdo de carotenoides, que reagem como agentes

quelantes influenciando na redu¢do de radicais livres e ions de ferro [154].
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5.2.5. Teor de carotenoides

Os carotenoides sdo pigmentos responsaveis pelas cores que correspondem ao range do
amarelo, laranja e vermelho vibrantes das frutas e vegetais. Esses compotos vitais para saude
humana, tem papel preponderante desde servindo como provitamina A ( na forma de B-caroteno,
a-caroteno, antioxidantes, dada a sua fun¢do imunoldgica e do sistema metabdlico,
cardiovascular e regulador de proliferacdo diferenciacdo do sistema celular no seu todo [129].

Os valores relatados sobre a bioacessibilidade dos carotenoides provenientes de frutas
e vegetais diferem em grande média. Os resultados sobre o efeito do tratamento por US nos
carotenoides dos sucos das espécies AB (Mammea americana) e CB (Solanum sessiliflorum)

sdo apresentados na Figura 21.

Figura 21: Efeito da poténcia do US no contetdo total de carotendides de suco das espécies AB e CB.
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Os resultados estdo apresentados como média e desvio Padrdo. (a — d) Médias com a mesma letra na mesma

coluna ndo sdo significativamente diferentes de acordo com o teste de Duncan (valor de p < 0,05).

Fonte: Autor, 2023.
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Um aumento significativo (valor p < 0,05), Figura 21 foi encontrado em torno de (146
e 200 pg/mL equivalentes de B-caroteno) para sucos de AB e CB, na poténcia de 60%,
respetivamente. Confirmando que a poténcia de 60% pode ser considerado um ponto 6timo para
a extragdo e liberagdo de compostos fenolicos (carotenoides) em sucos de frutas considerados
fibrosas. A liberacdo de compostos a 60% de US corrobora com estudos anteriores [129], [155],
que confirma o aumento de concentracdo de carotenoides na poténcia de 60% de US,
confirmando que altos niveis de tratamentos por US podem induzir a decomposi¢ao quimica

dos carotenoides. Este fato também foi observado em estudos de US em sucos de buriti [3].

5.3.Caracterizacio espectroscopia de Ultravioleta visivel (UV-Vis)

Utilizou-se a técnica de absorcdo UV-Visivel para averiguar as principais transi¢des
eletronicas dos sucos liofilizados, com a poténcia de 60% antes e depois da digestibilidade in
vitro. Essa foi definida para a caracterizagdo de com base nos resultados das analises fisico-
quimica. A Figura 22 apresenta os espectros de absor¢ao de absor¢ao UV-Vis do suco abrico,
AB- sem tratamento, liofilizado, tratados com ultrassom 60% e analisados por digestibilidade

in vitro fase géstrica e intestinal.

Figura 22: apresenta os espectros de absor¢do UV-Vis dos sucos de Abrico liofilizado, tratados por ultrassom.
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Curva de absor¢do UV-Vis do suco abricd, AB - sem tratamento, liofilizados, tratados com ultrassom 60% e

analisados por digestibilidade in vitro fase gastrica e intestinal.
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As curvas de absor¢do em AB sem tratamento (cor preto), liofilizado (vermelho) antes
sonicado a 60% (curva azul) depois (cor verde), respectivamente.

Através desta analise, foi possivel identificar a presenga de curvas de absorcao
decorrentes de transi¢des eletronicas em todos os tratamentos avaliados. Destacam-se as bandas
caracteristicas na faixa de 285 e¢ 430 nandmetros (nm). E notavel que a banda em 430 nm
apresenta uma diminuicdo de intensidade ao longo do processo. Em relagdo a banda
caracteristica em 285 nm, associada ao suco (azul) sonicado a 60%, observou-se uma leve
mudanga para 283 nm [151]. Esses resultados sugerem variagdes na estrutura molecular dos
compostos presentes nos tratamentos estudados, potencialmente influenciadas pelo processo de
sonicagao.

Na faixa de 285 nm, identificaram-se bandas carateristicas que possivelmente estao
relacionadas a presenga de compostos como polifendis e carotenoides no suco. Os polifendis
sdo conhecidos por apresentarem transi¢des eletronicas devido aos elétrons w em estruturas de
anéis aromaticos[117]. A transicdo m — * ¢ comum em muitos polifendis e geralmente ocorre
na faixa de 240-320 nm. A banda encontrada no suco abric6 do presente trabalho esta em 285
nm, pode estar associada a excitagao de elétrons de um orbital & para um orbital *.

Além disso, na Figura 22 (linha preta), nota-se uma banda na regido de 430 nm, que ¢
caracteristica dos carotenoides e estd situada na faixa entre 400 e 500 nm, conhecida por conter
sinais desses compostos. A transi¢ao principal, SO — S», esté relacionada a excitagdo de elétrons
de um estado fundamental (SO) para um estado excitado (S2) [112][152].

E importante ressaltar que as regides de absor¢io podem variar dependendo do tipo de
polifenol ou carotenoide, bem como das condi¢des do ambiente da matriz do material ou do
tratamento por ultrassom e liofilizagdo sobre o suco. Ademais, por meio dessas transi¢oes
eletronicas, foi possivel compreender a coloracdo e as propriedades antioxidantes do suco.

Na Figura 23, sdo mostrados as curvas de absor¢dao no UV-vis para o suco de CB sem
tratamento, mostra banda de absor¢do na regido de 326 nm em solucdo diluida, pode ser
atribuido as transi¢gdes m - m* em anéis conjugados de compostos aromaticos que pode
corresponder a forma mondmera relacionada a cromoforos especificos presente na matriz do
suco, sendo os mais provaveis os polifendis que caracterizam a amostra do presente trabalho

[113].
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Ha relatos de absorc¢ao da transi¢ao carotenos — n* [156], na mesma faixa de transi¢ao
do B — caroteno, embora as transi¢des tipicas dos carotenoides ocorram em comprimentos de
onda mais longos, na faixa de 400 — 500 nm , alguns carotenoides podem apresentar absor¢ao
em torno de 326 - 327 nm, como € o caso para curva em destaque, isso pode ser devido a

modifica¢des em suas estruturas [156]-[158].

Figura 23: apresente os espectros de absor¢do UV-Vis dos sucos de cubiu liofilizado, tratados por ultrassom.
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Espectros UV-Vis do suco cubiu, foram identificados os comprimentos de onda. Verde CB sem tratamento,

vermelho CB liofilizado, preto CB antes

Na faixa de 291 nm, foram identificadas bandas caracteristicas das transi¢oes do
material, atribuidas as transicdes m — w* da estrutura fenolica e de anéis conjugados de

compostos fenolicos. Essas transi¢des ocorrem quando elétrons de orbitais 7 sdo excitados para
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orbitais m* em sistemas conjugados de duplas ligagcdes, presentes em muitos compostos
fenolicos [155], [156]. E comum encontrar quantidades significativas desses polifendis em
diversos sucos de frutas, os quais apresentam cadeias conjugadas de duplas ligagdes. O que ndo
foi diferente nesse estudo. Este achado estd em consonadncia com pesquisas anteriores de Moura
e colaboradores [131], [157], nas quais foram identificadas bandas semelhantes de polifenois.
Portanto, essa similaridade era esperada, considerando que se trata de uma planta com
caracteristicas em comum com o cubiu. Além disso, foi possivel observar no espectro uma
banda na regido de 327 nm, caracteristica de flavonoides e polifendis que contém compostos
especificos, possivelmente aromaticos e com cadeias conjugadas [108][154].

A técnica UV-Visivel foi empregada para investigar as principais transi¢des eletronicas
no suco da espécie Cassia leiandra Banth, popularmente conhecida como Mari-mari. As curvas
de absor¢do do suco Mari-mari sdo apresentadas na Figura 24, representando: sem tratamento
(preto), liofilizado (vermelho), antes (azul), e depois (verde).

Figura 24: apresenta espectros UV-visivel do suco mari-mari.
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antes da digestibilidade in vitro e verde — MM depois da digestibilidade.
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O espectro do MM sem tratamento e ap6s a digestdo exibe uma banda de absor¢ao na
regido de 277 nm em solugdes diluidas, que corresponde a diversos compostos, incluindo
compostos aromaticos, polifendis, flavonoides ou outros cromoédforos contendo anéis
conjugados [43]. Podendo estar relacionadas as transi¢des electronicas especificas, possiveis
transi¢cdes podem incluir transi¢cdes © - ©* ou n - ©* em sistemas conjugados de dupla ligagao
ou orbitais ndo ligados [43][19], [61].

As curvas de absor¢ao do MM antes da digestao exibem bandas de absor¢do na regiao
de 276 nm em solugdes diluidas, que podem corresponder a forma monomérica dos grupos de
acucares, acidos e pigmentos, devido a presenca de outros componentes na matriz do suco [43],
[54], [109]. A absor¢do indica a presenca de compostos especificos na amostra, possivelmente

devido ao cisalhamento das ondas que colapsam na matriz intracelular do suco.

5.4.Caraterizacao espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier com
modulo ATR (FTIR-ATR)

A espectroscopia FTIR ¢ sensivel por dizer a presenca de grupos funcionais como
hidroxila, carboxila, ésteres e amidas na molécula. Nesse caso, pode fornecer informagdes sobre
grupos funcionais dos compostos € mudangas no padrdo de ligagdo da combinacao dos mistos,
o que ¢ valioso para estudar o mecanismo de interagdo entre carotenoides, flavonoides e

polifenodis [156][19].

A Figura 25 apresenta os espectros de infravermelho por transformada de Fourier para
os sucos de AB. Onde AB liofilizado (azul) AB 60 (cor preta) e AB 0 sem tratamento
(vermelho). Com a figura, foi possivel identificar regides de maior ou menor vibragdes em
relagdo as principais constituintes da matriz da amostra (suco do abricd). Além disso, foi
possivel observar bandas relacionadas aos flavonoides, carotenoides, possiveis regides

vibracionais de classes de compostos de vitaminas A, C e E [113].
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Figura 25: Espectros de FTIR registrados na faixa de 4.000 a 680 cm™! para amostras de AB sonicado ¢ liofilizadas.

S
2
S
2
2 I C=C
23 i ¢ C=0 c.gH C-O i
C-H ‘
O-H C-H B
+ — AB liofilizado
- — AB 60 -

r — AB sem tratamento

hhbhbhbh bbb bl L B R L
40003500 3000 2500 2000 1500 1000

Numero de onda (cm™)

Fonte: Autor, 2023.

Molécula de B-caroteno percursora da vitamina A.

Fonte: Barros et al (2024)

Os espectros estdo listados e identificados em: preto AB60; vermelho - AB sem tratamento e cor azul -
AB liofilizado antes e depois da digestibilidade in vitro.
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O resultado da analise de FTIR mostra que foi possivel identificar bandas relacionadas
a modos vibracionais para - OH em torno de 3436 cm™', o que pode estar relacionado a presenca
de agua associada a camada livre de grupos hidroxila na cadeia da matriz do material [159]. A
principal regido de interesse em compostos ricos em carotenoides e flavondides apresentam
bandas de absor¢io no intervalo de 2000 a 600 cm™, que so atribuidas a vibragdes de ligacdes
C-0, C=C, C-H, O-H e C-O-C [160]-[162], onde geralmente estdo localizadas as principais
faixas carateristicas da amostra AB.

Virias bandas proeminentes foram mostradas na regido do nimero de onda de 1725 —
1051 cm’!, as bandas identificadas em 1725 e 1233 cm™' das amostras de AB liofilizado, AB 0
e AB 60 pode ser atribuida a presencga das vibracdes do estiramento C=0O de B-caroteno, as
bandas na regido 1153 cm™! estdo relacionadas as vibragdes do estiramento C-O, bandas situadas
na regido 917 cm! estio relacionadas ao dobramento das ligagdes C-C, C-O [156], [158].

A regido de 1408 cm™ correspondente ao estiramento simétrico da ligacdo C-H, as
bandas localizadas 861 a 708 cm™ correspondem ao dobramento para a ligagio B-criptoxantina
C=C do vinilideno [163].

As bandas na regido 861, 917 e 708 cm™ do AB 60 estio mais evidentes devido a
intensidade quando comparado aos do ABO e liofilizado na mesma regido dos espectros, isso
pode estar relacionado ao cisalhamento das ondas ultrassonicas sobre a matriz intracelular do
suco. Além disso, estudos apontam para a técnica de ultrassom como sendo acentuada para
liberacao de compostos bioativos em frutas rusticas e essa liberacdo pode ser que provoque
essas vibragdes moleculares na matriz do material.

Outrossim, as bandas de 3340 a 3334 cm’', nas amostras de AB liofilizado e sem
tratamento diferem com a do AB 60, sendo que estdo em regides proximas, pode ser devido a
sublimacao da agua por liofilizacdo e a outra (AB sem tratamento) por ndo ter passado pelo
processo de ultrassom [157], [158]. Estudos que possam ser assemelhados com esse, ainda sao
escassos, fazendo com que seja promissor e convidativo a serem desenvolvidas mais pesquisas
de frutas amazonicas, dessas espécies € que se apliquem técnicas como de FTIR para dar a

conhecer as possiveis vibragdes moleculares que ultrassom tenha causado.
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Tabela 7: Modos de vibragdo dos espectros FTIR de amostra de AB liofilizado, sonicado.

NUmero de onda (cm-1) Modos Vibracionais Referéncia
3436 Grupos O-H [159],
3340 Vibracdo de alongamento O-H [158][118]
3334 Estiramento C-H [118], [119]
2930/2930 Vibracéo de alongamento C-H [158], [164]
2926 Estiramento C-H [146],[147],[14]
1725/1725/1725 Estiramento C=0 de um B-caroteno-5,6-epoxido [146],[147],[14]
1408/1408/1408 Estiramento C-H [117], [164]
1233/1233/1233 Estiramento C-O H e
1153 Estiramento C-O de flavonas [11?]1;3[41]19],
917 Dobramento C=C [117], [118]
861 Dobramento C=C vinilideno [147],[148],[15]
708 Dobramento C=C [146],[147],[15]

A Figura 26, mostra as vibragdes de FTIR para amostra de suco de CB-sem tratamento com
(cor preta), CB-60 (vermelho) e CBO (azul). Ainda nessa figura, pode-se facilmente
visualizar bandas de dobramento, vibra¢des de alongamento ou estiramento de grupos
funcionais O-H que podem ser atribuidas a unidade do material, mas também pode ser
atribuido a 4gua que a matriz da amostra possa ter na maioria das vezes devido ao tipo da
amostra (suco).

Além disso, ela fornece visualizacdes de informacdes de bandas que podem ser
atribuidas as carateristicas de ligacdes flavonas, trepenos, caroteos, o € [ — carotenos que

podem ser atribuidos com majoritarios da amostra [119], [156].
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Figura 26: Espectros de FTIR registrados na faixa de 4.000 A 680 cm™' para amostra CB liofilizado e tratado
por ultrassom
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Espectros de CB, preto CB sem tratamento, vermelho CB sonicado a 60 % e azul CB sem tratamento.
Fonte: Autor, 2023.

Para o espectro de infravermelho do AB ¢ possivel constatar a presenga das bandas
caracteristicas do material, uma banda na regiio 3476 cm’', correspondente ao estiramento O-
H, correspondendo a vibragdes de estiramento do grupo hidroxila presentes da dgua sobre o
material, ou seja, devido a humidade do meio, compostos fendlicos e acidos orgénicos [119].

A banda em 3273 cm™ pode ser representa 0 modo de vibragéo a alongamento C-H, as
regides de vibracdes entre 2901 e 2062 cm™ é caracterizada principalmente por modos v
(vibracionais) absorventes nesta regido, incluindo C-O-H, C=C, C-H, C=C-O-H da ligacéo
flavona[116], e mostrou diferencas perceptiveis entre CB sem e com tratamento, essas
vibracBGes podem estar associadas a quebra da matriz do suco pelo processo de ultrassom e a
temperatura aplicada. Multiplas bandas também podem ser atribuidas as vibragdes de
estiramento de C-O de a-zeaxantina, mas essas bandas de absorcdo foram sobrepostas pela
banda de absorcao de 4gua [165].
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A banda em torno de 1603 - 1681 cm™ indica a presenca do grupo carbonila (C=0)
observado na luteina dos o e 3 — carotenos e isso pode estar relacionado pela forma como foi
tratada a amostra. Assim, para mais detalhes da analise das bandas para o tratamento realizados

sdo apresentados resumidos na Tabela 8.

Tabela 8: Modos de vibrag@o dos espectros FTIR de amostra de CB liofilizado, sonicado.

NUmero de onda (cm™) Modos Vibracionais Referéncia
3476 Grupo O-H da umidade [124]
3281 Estiramento O-H [166]
3273 Alongamento C-H [159]
2901 Estiramento C-O-H de ionona [159], [167]
2889 Estiramento C=0 grupo carbonila [23], [145]
2882 Estiramento de ligacfes C-H a linfaticos [157]
2344 Deslocamento C=C [116]
2062 Deslocamento C=C-O-H [157]
1681 Estiramento C-C-O [53], [116], [118]
1603 Flexdo C-O-H [168]
1404 Alongamento C-O (COH-) [151]
1255 Alongamento/flexdo C=0 [168]
1250 Cadeias de hidrocarbonetos [168]
1072 Estiramento C=C aromatico [15316%58]’
1045 Estiramento C-H de grupo metil [169]
1040 Alongamento C-O(COH-) [158], [168]
774 Dobramento C=C [170]
647 alongamento C-C-C [118]

A Figura 27, apresenta os perfis de banda do FTIR para as amostras do suco de MM

liofilizado, US e sem tratamento.
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Figura 27: Espectros de FTIR registrados na faixa de 4.000 A 680 cm™ para amostra MM liofilizado, MM 0 e vitamina
C.
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Fonte: O autor (2023).

Para bandas de infravermelho do MM liofilizado, MM 0 ¢ possivel constatar a presenca
das bandas relacionadas a vibragdo -OH em torno de 3414 a 3303 cm™!, que podem ser atribuidas
as vibracdes de ligacio Sp? e SP. As bandas 2946 e¢ 2927 cm ! foram atribuidas as vibra¢des
de alongamento -CH simétricas e assimétricas do grupo metil, respetivamente. Bandas essas
que podem ser carateristicas das proteinas e vitaminas, sendo caracteristico desse fruto. Além
disso, foi feita a analise com vitamina C como controle para MM, visto que a MM deu melhor
atividade sem passar por US.

A banda da regifio entre 1429 cm™! representou a vibragdo de dobramento, estiramento
do grupo metil. De forma semelhante, relatérios anteriores [34] mostrando vibracdes de
estiramento de (-C-C), no espectro atual, hd uma possibilidade de haver um forte banda de

absor¢ao em torno de 1896.
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Assim, as andlises das bandas para o tratamento realizados sdo apresentados resumidos na
Tabela 9.

Tabela 9: Modos de vibracao dos espectros FTIR de amostra de MM liofilizado, sonicado.

NUmero de onda (cm-1) Modos Vibracionais Referéncia
3414 Estiramento O-H da umidade da engeletina [43]
3303/3303 Estiramento O-H [34], [118]
2946 Vibrag6es das ligacdo C-H [157]
2927/2927 Estiramento C-H [34], [159]
1759 Dobramento C-H [119]

1726/1726 Estiramento C=0 [168]
1429 Dobramento CH3 [116], [168]
1416 Dobramento C-H grupo metileno [117]
1412 Alongamento C-C-O; C=0; N-H [119]
1038 Estiramento das ligacbes C-O-O [53]
928 Dobramento C=C [34]

922 Dobramento C=C-CH [116], [168]
728 Dobramento C=C [169]

Os espectros infravermelhos bandas de absorcdo associadas ao seu grupo amida
caracteristico estdo sob modos no plano sao devido ao alongamento C=0, alongamento C-N,
alongamento N-H e flexdo O-C-N [116]. Corroborando com bandas carateristicas associadas as
vibragdes moleculares, as bandas das regides entre 1726 a 1759 podem ser atribuidas ao grupo
de flavonoides como astilbin sendo compostos polifendlicos, e a faixa de absorg¢ao tipica se da

em C=0 (carbonila) em anéis fenolicos [118], [156] .

5.5. Correlagdes e Analise de componentes principais

A andlise de componentes principais (PCA) é uma técnica estatistica multivariada
amplamente utilizada que dd uma visdo simplificada dos pontos estudados preservando a
variagdo mais significativa presente no conjunto de dados [56]. A correcdo entre composi¢ao
centesimal e minerais, bem como a PCA desempenha um papel fundamental quando aplicadas
a andlises de antioxidantes na interacdo ¢ visualizagdo das relacOes entre varias varidveis

correlatas.
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Por essa razao, foi pertinente realizar a andlise de PCA em antioxidantes bem como utilizar
um método de corre¢do, pois permite uma abordagem e contribuiu na interpretagdo do conjunto

de dados.

5.5.1. Andlise dos componentes principais dos ensaios antioxidantes

A andlise de componentes principais ¢ uma ferramenta fundamental na andlise
estatistica, fornecendo uma medida objetiva da relacdo linear entre variaveis, além disso,
sua importancia transcende varias disciplinas, contribuindo para a compreensdo e
interpretacao de padrdes e associagdes nos dados que apresentam multiplas varidveis.

A visualizagao dos grupos originais no arranjo dos trés componentes principais (PC1 x

PC2) ¢ apresentada na Figura 28 Al.

Figura 28: Grafico de carregamento dos componentes principais.
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Fonte: Autor, 2024

O PC1 Foi positivamente relacionado as amostras AB e CB, referindo ao agrupamento
que elas possuem (sucos AB e CB) e MM pode-se observar uma diferenciacao entre elas. As

amostras de MM se distinguem da AB e CB devido a presenga de alguns componentes em sua
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estrutura, como por exemplo, proteinas, vitaminas e compostos bioativos, enquanto as de AB e
CB apresentam um maior teor de fibras e carotenoides em sua composi¢ao, indicando uma
semelhanca entre elas. Essa semelhanca pode ser atribuida ao fato de pertencerem a mesma
familia, com muitos de seus componentes, como fibras, flavonoides, compostos bioativos ¢
carotenoides, compartilhando a mesma matriz vegetal. Um estudo anterior de Souza e
colaboradores [3] também relatou sobre indices de correlagao de Pearson entre os diferentes
métodos de atividade antioxidante tiveram forte relagdo entre compostos fenolicos e atividade
antioxidante os coeficientes elevado em sucos de Acgai e Buriti.

A analise de componentes principais dos ensaios antioxidantes (DPPH, ABTS, FRAP e
Carotenoides) e as diferentes poténcias (20, 40, 60 e 80%) respectivamente, nos sucos AB, CB
e MM sdo mostrados na Figura 29. Explicando o posicionamento de agrupamento entre AB e
CB para PC2 76% e o agrupamento de MM em 11% da variacdo total em conjunto de dados foi

feita para ilustrar, a semelhanca ou diferencia¢do que existe entre elas.

Figura 29: Grafico de carregamento dos componentes principais entre ensaios antioxidantes ¢ amostras de AB,
CB e MM nas diferentes poténcias.
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PCA1 (76 %) -Analise de componentes principais um correspondente a 76 %, seguido de Analise de componentes
principais dois em torno de 11%. - PCA2 (11%). Ensaios de sequestro de radiais livies DPPH, de eliminagdo de
radicais livres ABTS, de redugdo férrica, Fenois totais todos correlacionados por AB, CB ¢ MM em diferentes

poténcias.

Fonte: Autor, 2023.
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Por sua vez, carotenoides (variaveis correlacionadas negativamente com PC2)
representam a ilustracao mais evidente do potencial antioxidante do suco AB 60,40,20, 0 ¢ 80
que esta localizado no intervalo de 0 a 2 do eixo do PC1 (76%) e forte correlagdo de CB60 para
ABTS, representando a ilustracao mais evidente do potencial antioxidante, localizado no eixo
do PC1 no intervalo de -2 a 0. Além disso, os ensaios de DPPH, FRAP e FT correlacionaram-
se positivamente com MM 0 a 80, mostrando claramente o potencial antioxidante existente em
sucos, da mesma forma para as amostras do CB 40, 0, 80 e 20 tiveram a forte correlacdo positiva
localizados no intervalo de 0 a 5 do PC2, evidenciado forte potencial em carotenoides.

Correlagdo na componente 2, entretanto nota-se uma clara divisao entre os tipos de fruta
analisados, onde MM encontra-se do lado esquerdo da componente 1 (melhor correlacdo dos
equivalentes em relacao aos ensaios DPPH, ABTS, FRAP e FT), e as outras duas do lado direito,
mostrando que o Ab e CB apresentaram maior teor de carotenoides. Além disso, (valores de
pontuacao positivos e negativos para PC-1 e 2) mostrando evidente a correlagdo que elas tém
com os ensaios, confirmando a capacidade antioxidante dos sucos que ¢ devido a presenca de
compostos fenolicos, vitamina A e C. Um estudo anterior de Moulick e colaboradores [34],
também relatou a forte correlagdao dos ensaios FT, que a presenga de polifenois nas especiarias
sdo os contribuintes supremos para suas propriedades antioxidante.

Assim, constatou-se a forte correlacdo de carotenoides para as amostras de AB 20, 40,
0, 60 e 80 seguidas de CB 60. Porém, foi evidente uma baixa correlagdo de CB 0, 20, 40 e 80,
a correlacdo de AB e CB 60, confirma a existéncia majoritaria de carotenoides nesses sucos,
corroborando com liberagdo de compostos bioativos que pode estar associado a técnica de
ultrassom, como visto em estudos anteriores de Dolma e colaboradores [156]. Também relatou
que os flavonoides na polpa ou parte dela sdo contribuintes para suas propriedades antioxidante
e forte presenca de carotenos. Os sucos de AB e CB contem numerosos polifendis como
cardomomo (por exemplo, galato, rutina, cariofileno, luteina 3 — caroteno [13], [19], [34], [171],

[172].

5.6.Correlacdo
A correlacdo ¢ uma ferramenta essencial para perceber a relagdo entre variaveis, e junto
a PCA auxilia na dimensionalidade e na identificagdo de padrdes que fornecem as informagdes
em um conjunto de dados multivariados complexos [34]. A correlacdo de Pearson ¢ uma

medida estatistica que avalia a relag@o linear entre duas varidveis continuas, e essa medida ¢
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expressa como um coeficiente que varia de -1 a 1, +1, onde +1 indica uma correlag¢do positiva
perfeita e -1 indica uma correlacdo negativa perfeita, e por fim 0 indica auséncia de correlagao
linear [173].

A correlagdo de Pearson auxilia na validacdo de varios modelos, indicando se as
varidveis independentes estdo relacionadas de maneira linear com a varidvel dependente, e
nesse estudo ficou evidente a correlagdo entre a composi¢do centesimal e mineral. Com os
resultados obtidos, foi possivel ver o nivel de correlagdo existente entre composi¢ao centesimal
e mineral das espécies AB, CB ¢ MM. Os coeficientes de correlagio de Pearson foram
reportados na Figura 30, mostrando a relacdo linear entre as variaveis de composicao centesimal

(UM, CZ, LP, P) e minerais (Ca, Mg, K, Na, Cu, Fe, Mn, Zn) das amostras de AB, CB e MM.

Figura 30: Analise de correlagdo de Pearson entre composicao centesimal e minerais.
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A partir desta andlise, constatou-se que os coeficientes de correlagdo indicam a forca e
a direg¢do das associacoes entre as variaveis. Ha correlacao positiva entre cinzas (0,945) com
Ferro, seguida de magnésio (0,860). Além disso, uma forte correlagdo positiva ¢ notada entre
proteina (0,984) com zinco, e entre zinco (0,953) com manganés.

Essa correlagdo entre cinzas, magnésio e proteina, como também entre proteina, zinco
e manganés sugere que alimentos com maior teor de cinzas tendem a ser mais ricos nesses
componentes, fazendo com que essa correlagao positiva possa ser considerada positiva do ponto
de vista nutricional e nutracéutico dos sucos AB, CB e MM. Em um estudo anterior de [114]
também relatou a correlacdo positiva da composi¢do centesimal e minerais de jambu. A
correlacdo positiva sugere que, ao selecionar alimentos (sucos) com maior teor de cinzas, ha
maior probabilidade de obter macronutrientes que podem ser benéficos para bem-estar humano.

Por outro lado, os coeficientes de correlacao negativa de Lipidios (-0,530) com ferro,
magnésio, zinco ¢ manganés ¢ umidade, magnésio e zinco essa correlacdo de lipidios pode
indicar que ndo estdo contribuindo significativamente para o conteudo mineral do suco [35],
[174]. Seguida de cinzas (-0,932) com potassio e sodio, essa correlacdo pode sugerir uma
diminui¢do na concentragao de minerais, indicando para outros componentes presentes nas
cinzas que nao estdo fortemente relacionados ao minerais [114].

Notou-se também uma correlagcdo negativa entre proteina (-0,488) com calcio, potdssio
e sodio, o que pode estar associado a menor concentracao desses (minerais) e influenciar sobre
maneira por carateristicas especificas dos sucos AB, CB e MM. Corroborando com estudos de
[75], [110], [111].

As correlagdes positivas entre minerais podem indicar a presenga ou auséncia de outro
mineral, como por exemplo, a correlagdo entre K e Na pode indicar que o suco com maior teor
de potassio tem menor teor de sodio, além disso, pode estar associado a fatores intrinsecos da

matriz do vegetal [19], [110].
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5.7.Bioacessibilidade
A bioacessibilidade refere-se a quantidade ou fragao de constituintes bioativos que sao liberados
de sua matriz no trato gastrointestinal [152]. Ao longo da digestao, as condi¢des desfavoraveis
de pH e a presenga de enzimas podem diminuir a concentragdo dos compostos bioativos iniciais.
Assim, a bioacessibilidade dos principais compostos bioativos presentes nos sucos de AB e CB

(carotenoides) para concentragdo de teor de fendlicos ¢ mostrada na Figura 31.

Figura 31: Bioacessibiidade de compostos fendlicos do AB e CB, sonicado a 60 %.
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Observou-se uma redugdo significativa (p < 0,05) nos teores de fendis totais do suco
sonicado a 60% antes e depois da digestibilidade para as amostras AB (139,65 + 0,642 e 78,21
+1,55)e CB (182,32 £ 0,87 e 78,59 + 1,63) respetivamente. Isso indica que, antes da digestao
(fase gastrica), o suco apresentou um consideravel teor de fendlicos, mantendo as concentragdes
dos compostos bioativos, como os carotenoides. Com a manutencao das concentragdes durante
a fase eternal, houve uma reducdo considerdvel no teor de fenélicos, sugerindo que uma parte
significativa de 56% desses compostos ficou disponivel para serem absorvidos pelo corpo, em
relagdo ao suco de AB, e aproximadamente 43% para suco de CB. A capacidade de absor¢ao
dos fenolicos pelo organismo, destacando a relevancia desses compostos bioativos na dieta e
seu potencial impacto na satde.

Trabalhos prévios realizados por Fernandes e colaboradores [3], [175], [176],
investigaram a biodisponibilidade dos compostos bioativos liberados por meio do ultrassom em
sucos de buriti e pera, tanto antes quanto apos a digestdo, o que estd em consonancia com 0s
achados deste estudo. Além disso, o solanum sessiliflorum e a Eugenia stipitata foram alvo de
estudos de sua composi¢ao fenolica [144], [177], [178][143], [179], revelando excelentes
resultados quanto a presenca de diversas variedades de compostos fendlicos, os quais sao
benéficos para a saude, podendo auxiliar na prevencdo de doengas relacionadas ao estresse
oxidativo. Essas investigagdes fortalecem a importancia do teor de fendlicos encontrados em
frutas no geral e em particular as PANC's, como por exemplo, abricd e Cubiu ricos em diversos
compostos bioativos [21], [180], [181].

No entanto, sdo considerados os carotenos, B-caroteno, flavonoides candidatos para
retardamento do envelhecimento precoce, no combate as doencas causadas por estresse
oxidativo, potenciais agentes na promoc¢do da saude e na prevencdo de doencas [124].
Curiosamente, a liberacdo de compostos na parede intracelular de vegetais e frutos se d4 com
melhor eficiéncia quando aplicado a técnica de ultrassom.

O comportamento da digestibilidade in vitro do suco AB frente aos ensaios
antioxidantes DPPH, ABTS FRAP e Carotenoides realizados com a amostra sonicada a

poténcia de 60% antes e depois da digestibilidade in vitro, estdo ilustrados na Figura 32.
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Figura 33: Teor de constituintes de compostos bioativos referente a: (a) DPPH, (b) ABTS, (c) carotenoides e (d) FRAP do suco AB antes e apos a
digestibilidade in vitro.
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Os resultados estdo apresentados como média e + desvio padrao. Capacidade antioxidante avaliada por (a) DPPH, (b) ABTS, (c) carotenoides e (d) FRAP
do suco abrico (AB) tratado a 60% de sonicagdo. Antes (ndo digerido) e depois (simulagdo gastrica e condi¢des intestinais, excluido fase oral). Diferentes

letras (a e b) entre a mesma amostra indicam diferencas significativas em p < 0,05.



Em relagdo ao ensaio por DPPH observou-se um aumento significativo (valor p <0,05),
com concentracdes altas do suco sonicado a 60% antes da digestibilidade para a amostra AB
(1181,35 + 32,42 umol TE/L) e concentracdes baixas depois da digestibilidade em torno de
(818,11 £ 16,15 umol TE/L) respetivamente. Isso indica que, o processo de ultrassom promoveu
a ruptura das paredes celulares, permitindo a liberagdo de compostos majoritarios
(carotenoides) na fase gastrica, além disso, o suco apresentou capacidade antioxidante do
radical DPPH, mantendo as concentragdes dos compostos bioativos. Com a manutengdo das
concentragdes durante a fase eternal, houve uma certa estabilidade dos compostos bioativos que
pode ter sido provocado sob ondas mecanicas da cavitagdo ultrassonica, sugerindo que uma
parte significativa de 69% desses compostos bioativos ficou disponivel para serem absorvidos
pelo corpo humano. Assim, a capacidade de absor¢do pelo organismo se destaca na relevancia
desses compostos bioativos na dieta e seu potencial impacto na satde.

Mudangas semelhantes foram encontradas para atividade de eliminacdo do radical
DPPH em suco de péra Korla [182]. Mostrando que, a sonicacao a 60% favorece ao
processamento de ruptura dos componentes da matriz intracelular do vegetal, o aumento das
taxas de transferéncia de massa € possivel devido a formagao de microcavidade resultando na
liberagao de contetido antioxidantes [183],[3].

Ainda na Figura 32 (b), referente ao ensaio de ABTS foi observado um aumento
significado (p valor p <0,05), com as concentragdes dos compostos bioativos do suco sonicado
a 60% antes e depois da digestibilidade, indicando que, o processo de sonica¢cdo nessa poténcia
favorece melhor a liberagdo de compostos bioativos. Assim, com a manutencdo das
concentragdes durante a fase eternal fez com que houve certa estabilidade que dela vai ser
absorvida pelo corpo. Corroborando com pesquisas anteriores de Ramos e colaboradores [184],
em polpa de moranga uma perda sequencial significativa antes em torno de (39% fase gastrica
e depois (18% fase intestinal) da capacidade antioxidante avaliada pela ABTS também foi
observada para o suco de morango durante a digestibilidade in vitro.

Os resultados da digestibilidade in vitro do suco AB frente aos ensaios (Carotenoides e
FRAP) mostraram que o suco teve desempenho estatisticamente adequado tanto na fase gastrica
antes e¢ depois da digestibilidade fase eternal, mostrando que houve manuten¢ao das
concentragdes de compostos bioativos que estardo acessiveis a absor¢do pelo corpo. Mais
importante ainda, foi o processo de ultrassom promover a ruptura das paredes celulares,

permitindo a liberagdo de carotendides ligados em complexos com proteinas [3], [185], [186],
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e teve melhor eficiéncia que suco de buriti, manga e mamao (ensaio de carotenoides). As
alteragdes do presente estudo no suco AB, na capacidade antioxidante durante o processamento
a digestibilidade in vitro foram consistentes, contribuindo plausivelmente que a técnica de
ultrassom seja considerada uma técnica promissora para liberagdo de compostos bioativos que
ficam na microestrutura da matriz do suco.

Em geral houve maior bioacessibilidade em todos os testes antioxidantes em sucos
tratados com ultrassom, pois apresentaram aumento significativo de compostos bioativos
quando a poténcia aumentou a 60% na simulagao da digestibilidade in vitro antes (fase gastrica)
e depois (fase eternal) houve a manutengdo e estabilidade desses compostos fazendo com que
estejam biodisponiveis.

Através dos ensaios da capacidade antioxidante avaliada por DPPH, ABTS,
carotendides e FRAP do suco cubiu tratado a 60% de sonicagao e simulados antes (nao digerido)
e depois de simulacdo gastrica e condi¢des intestinais. Foi possivel obter informagdes da
acessibilidade dos compostos bioativos deste suco, na fase gastrica (antes) e fase eternal
(depois), os quais estdo ilustrados na Figura 32 (c). O antes (fase gastrica), para os ensaios
DPPH, ABTS e Carotenoides conseguiu -se observar que houve um aumento significativo (p <
0,05), diferentemente do ensaio de capacidade de redugdo férrica Figura 32 (d).

Os resultados apresentaram um aumento significativo de compostos antioxidantes
quando a poténcia ultrassonica foi aumentando até 60%. Curiosamente. O ensaio de reducao
férrica FRAP foi o que menos apresentou, mostrando que nao houve diferenca estatistica entre
o antes e depois da digestibilidade quando comparado com os ensaios de carotenoides, DPPH
e ABTS.

Com isso, constatou-se sobremaneira que, o depois (fase eternal) nos ensaios DPPH,
ABTS e carotenoides, houve uma certa estabilidade de compostos bioativos o que pode
favorecer para estarem bioacessiveis para serem absorvidos para corpo humano. Corroborando
com estudos anteriores Souza e colaboradores [3], que comprovaram a capacidade antioxidante
de buriti (carotenoides), nas condi¢des parecidas de sonicacdo e mostrou efeito significo (p <

0,05).
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Figura 35: Teor de constituintes de compostos bioativos atividade antioxidante por (a) DPPH, (b) ABTS, (c) Carotenoides e (d) FRAP para suco 60%

1500 Cubiu a Cubiu
g £ 1500
w
2 :
g % 1000
& £
21 500 %
o UH: 500
& )
g -
0 0
Depois - b) Antes ) Depois
Poténcia 60% Poténcia 60%
g 12
; 1250 Cubiu 20 Cubiu
3 —_—
; 2 1000 a
2 1000 -
..5 I
g 2 750
s 750 g
= £
E =
2 500 a 50
z el
250
> o,
P 250 <
< [t
g 5
g 0 0
ﬁ Antes . Depois Antes ] Depois
o ) Poténcia 60% d) Poténcia 60%

Os resultados estdo apresentados como média e + desvio padrdo capacidade antioxidante avaliada por (a) DPPH, (b) ABTS, (c) carotenoides e (d) FRAP de suco

cubiu tratado a 60 % de sonicagdo. Antes (ndo digerido) e depois de simulagdo gastrica e condi¢des intestinais (fase eternal), excluido fase oral. Diferentes letras (a 86

e b) entre a mesma amostra indicam diferengas significativas em p < 0,05.



A Figura 34 (a), (b), (c) e (d), mostra os resultados antes e depois da digestibilidade in
vitro do suco MM da espécie cassia leiandra Banth, com dados da figura ilustrada, foi possivel
observar que houve uma manutengdo dos compostos bioativos nas fases gastrica (antes) e
intestinal (depois) ambas as fases ddo informagdes importantes sobre o quanto de compostos
bioativos podem estar biodisponiveis para sua absor¢ao pelo corpo humano, além disso, fornece
também, as possibilidades quantificaveis de compostos liberados na matriz do suco pelo micro
cavidade de ondas provocadas pelo ultrassom [43].

Através do ensaio de DPPH, foi possivel mostrar que entre as fases antes (gastrica) e
depois (eternal) ha uma diferenca significativa (p < 0,05). Ainda nesse ensaio constatou - se um
aumento consideravel de compostos bioativos antes (fase gastrica) que foram possivelmente
iidentificados por este teste de atividade antioxidante. Estudos anteriores de Melo e
colaboradores comprovaram que Cassia leiandra Benth., sao repositérios naturais de diversas
moléculas biologicamente ativas entre elas inibidores de protease. C. leiandra mostrando
assim a importante fonte de vitamina no suco de MM [6].

Também, os resultados nesse ensaio, mostraram que depois (fase eternal) da
digestibilidade in vitro houve uma certa estabilidade de concentracdo de compostos bioativos,
mostrando que esses podem estar bioacessiveis para absor¢ao pelo corpo humano.

Estudos anteriores de Carvalho e colegas [3], mostraram a manuten¢do de alguns
compostos bioativos de suco de Buriti nas fazes gastrica e intestinal. Um outro estudo de
Myane, Canuto e colaboradores [43], [142], [167], estudaram a identificacdo de flavonoides,
propriedades antioxidantes, antimicrobianas e antiflamatoérias da espécie Cassia leiandra Banth
tendo obtido resultados positivos por parte do ensaio por DPPH, mas até o presente ndo foram
reportados estudos na literatura que comprovem a bioacessibilidade de compostos bioativos do
MM, esse trabalho € pioneiro quanto a digestibilidade in vitro frente aos ensaios antioxidantes
e ultrassom, mostrando com isso, uma grande novidade nesse trabalho.

Como visto na Figura 34 (b), o ensaio de ABTS o antes (fase gastrica) e depois (fase
eternal) mostra que houve aumento e diminuicdo de concentracdo de compostos bioativos,
mostrando uma diferenca significativa (p < 0,05). Além disso, observou-se também a

manuten¢do de concentracdo de compostos bioativos na fase eternal (depois).
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Figura 34: Teor de constituintes de compostos bioativos de MM da atividade antioxidante por (a) DPPH, (b) ABTS, (c) Fenois Totais e (d) FRAP para suco 60%.
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No ensaio ABTS, observou-se uma redugdo significativa (1224,11 + 6,76uM Sulfato
Ferroso. mL™!) na concentracdo de compostos bioativos na fase pos-digestdo, enquanto a
concentragdo desses compostos na fase gastrica pré-digestao permaneceu estavel em torno de
(2029,42 + 4,44 uM Sulfato Ferroso. mL "), evidenciando uma diferenca substancial (p < 0,05)
entre as duas fases (pré-gastrica e pos-digestao). Isso ressalta a mudanga na biodisponibilidade
dos compostos apds a digestdo in vitro, destacando como o corpo humano absorve esses

compostos apos o consumo do suco, conforme ilustrado na Figura 34 (b).

Essas variacdes na concentracdo dos compostos bioativos antes e depois da digestio
resultaram em 60,32% desses compostos se tornando biodisponiveis para absor¢do pelo
organismo. Esse resultado sugere que a capacidade de absor¢do desses compostos pelo
organismo ¢ fundamental para entender sua relevancia na dieta e seu potencial impacto na

saude.

Em um estudo prévio conduzido por Machado [186], foram examinadas as polpas
frescas de tucuma-do-Amazonas e tucuma-do-Para, enfocando tocoferdis, vitaminas A e E,
alcancando valores semelhantes aos encontrados no presente estudo de ABTS, em torno de
58,8%. Este percentual representa a fracdo dos compostos bioativos que podem estar
biodisponiveis para absor¢ao pelo corpo humano. A presenga de (poli)fenois em Astrocaryum
spp. também ressalta a importancia de investigagdes sobre biodisponibilidade, uma vez que
apenas uma pequena propor¢do desses compostos ¢ diretamente absorvida pelo organismo,
estimadamente entre 0,5% e 1,0%. As atividades biologicas estdo principalmente associadas
aos seus metabolitos [8], [147], [186], destacando a necessidade continua de pesquisa nesse

campo.

A Figura 34 (c) ilustra as mudangas nas concentra¢des de compostos bioativos antes
(fase gastrica), em torno de (137,67 = 0,64), e apds (fase intestinal), em torno de (70,25 +0,52),
do ensaio de fendis totais. Essa variacdo nas concentracdes de compostos bioativos esta em
consonancia com estudos anteriores [162], [166]), fortalecendo os achados prévios. Estas
flutuagdes nas concentragdes dos compostos bioativos indicam um potencial biodisponibilidade
de cerca de 51.2%, ou seja, uma parcela significativa estd disponivel para absor¢do pelo corpo

humano.
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No entanto, uma investigacao mais aprofundada € necessaria para discernir quais desses
compostos bioativos estdo verdadeiramente disponiveis para absor¢ao [3], [59], [166]. Esta
pesquisa poderia lancar luz sobre os mecanismos de absor¢do e os compostos especificos que

contribuem para os beneficios a saude associados ao consumo desses alimentos.

Por outro lado, a busca por uma vida saudavel e equilibrada tem levado as pessoas a
valorizarem cada vez mais a qualidade nutricional dos alimentos que consomem. Nesse
contexto, os sucos de frutas tém se destacado como opg¢des populares, devido aos seus
potenciais beneficios a saude, principalmente por serem fontes naturais de antioxidantes. No
entanto, para garantir que esses sucos oferegam os beneficios esperados, ¢ fundamental avaliar
a presenga e a concentracdao desses compostos antioxidantes, e ¢ ai que entra o ensaio FRAP

mostrado na Figura 34 (d).

Com esse ensaio foi possivel notar diferenca significativa (p <0,05), o ensaio FRAP
representa um avanco significativo na avalia¢do da capacidade antioxidante de sucos de frutas,
fornecendo informagdes precisas e confidveis sobre sua qualidade nutricional. Desta feita, a
manuten¢do das concentragdes antes (fase gastrica) registrada em torno de (1008,44 + 1,62) e
depois (fase eternal) foi observado uma manutengdo de concentracao em torno de (885,43 +
1,73). Essas variagdes na concentragdo dos compostos bioativos antes e depois da digestdao
resultaram em 87,82% desses compostos se tornando biodisponiveis para serem absor¢ao pelo
organismo. Ao utilizar essa técnica, tanto os consumidores quanto a industria de alimentos
podem promover escolhas mais saudaveis e contribuir para uma alimentacdo equilibrada e

benéfica para a saude.
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CAPITULO VI: CONCLUSOES E SUGESTOES

6.1. Conclusao

A técnica de ultrassom mostrou-se eficiente na liberagdo de compostos bioativos da
matriz intracelular do suco das espécies Abrico e Cubiu.

O ultrassom mostrou ser uma técnica de processamento que auxilia na retencao das
caracteristicas nutricionais do produto. Diante disso, o tratamento por essa técnica (sonicacao)
pode ser uma estratégia promissora no aumento de valor nutricional de sucos de frutas do
cerrado amazonico.

A poténcia 60% mostrou-se ser a melhor na optimizacdo (rendimento) para
liberar/concentrar compostos bioativos das espécies Abricd e Cubiu. Sendo assim, a tecnologia
de ultrassom pode ser considerada uma alternativa de pré-tratamento para sucos de frutas,
melhorando a bioacessibilidade e a concentragao de compostos bioativos.

Com relagdo a amostra Mari-mari, mostrou-se ser a melhor em todos os testes de
sequestro de radicais livre para amostra sem tratamento, sendo que que o processo de sonicagao
afetou em pouquissimas quantidades.

A liberagao de micronutrientes bioativos oriundos do processo de ultrassom em sucos ¢
confirmadas por ensaios antioxidantes, s3o promissores no combate a doengas causadas por
estresse oxidativo, nessa perspectiva a técnica de ultrassom pode ser considerada como rotineira
e bem acentuada para extragdo e liberagdo de compostos bioativos que sejam benéficos a saude.

Os resultados mostram que hd uma forte correlacdo positiva entre andlise de
componentes principais nas propor¢des bem acentuadas dos ensaios de carotenoides com as
poténcias ultrassonicas em amostras de AB e CB, sendo que a melhor correlagdo foi observada
a 60 % em AB e CB, sendo que sdo fibrosos e que as fibras ajudam na regulacdo da digestao e
absor¢ao de nutrientes, promovendo uma liberacdo mas lenta dos compostos bioativos no trato
gastrointestinal;

Conclui-se também que o AB e CB (fibras) podem agir como substrato para a
fermentagdo de bacteriana no intestino grosso, promovendo a produg¢do de metabdlitos
bioativos, alem disso, houve forte correlacdo entre MM com os ensaios antioxidantes.

A correlacao de Pearson, mostrou-se ser eficiente na correlagao positiva e negativa entre
as componentes de minerais e centesimal, nossas descobertas fornecem informacdes tedricas

para o desenvolvimento de antioxidantes conservantes naturais que podem derivar dos sucos
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das espécies, que podem ser uteis na industria alimenticia como conservantes de frutas e
vegetais.

Esses dados, vem engradecer de certa forma a relevancia da técnica de ultrassom, para extracao
de compostos bioativos em frutas, confirmando assim com dados obtidos nessa pesquisa.

O espectro UV-Vis mostrou as principais bandas e/ou picos de absor¢do carateristico
as flavonas, carotenos. Observou-se também absor¢des de transicdes m a n* das principais
regides eletronicas, o que pode ter associado as transigdes entre os niveis de poténcia
ultrassonica. Mostrando que foi possivel liberara alguns compostos que ficam na matriz da
amostra.

A caracterizacdo de FTIR-AT, no geral, mostrou diferengas nos espectros de FTIR nas
regides vibracionais de 726 cm™ a 3436 cm™! que indicaram diferencas qualitativas em
compostos bioativos como polifenois, e macromoléculas (proteinas e polissacarideos) em sucos
das espécies AB, CB e MM. Diante disso, uma andlise espectral FTIR de sucos tratados por
ultrassom pode ser uma ferramenta util para pesquisar cada vez mais niveis de compostos
bioativos em frutas amazonicas.

A analise espectral mostrou diferengas na regido para grupos relacionado ao o-
carotenos, B-carotenos, beta-criptoxantina, zeaxantina e luteina, com algumas diferencas e
sendo essas provavelmente estavam relacionadas ao tratamento ultrassonico e liofiliza¢do para
amostras vegetais (sucos de AB e CB).

Os resultados mostram que os sucos AB e CB sanicados, a poténcia de 60 % deu bons
resultados quando comparada em literatura. E a técnica de ultrassom mostrou-se ser uma
ferramenta rotineira na liberagdo de compostos bioativos existente na parede intracelular do

material (suco).
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6.2. Perspectivas futuras

Pesquisas futuras, que se fagcam mais ensaios em técnicas espectroscopicas como RMN
de hidrogénio e Carbono para identificagcdo possiveis grupos funcionais;

Identificagdo de compostos aplicando as técnicas cromatograficas como por exemplo,
a cromatografia liquida de alta eficiéncia com arranjo de diodos (HPLC-DAD), pois com essa
técnica pode ser possivel identificar e quantificar compostos que foram liberados na matriz
celular dos sucos por ondas ultrassonica;

Intensificacao de mais analises microbioldgicas, para comprovar niveis de toxicidade,
teste e tempo de prateleira dos sucos. Além disso, ha necessidade de agregar mais técnicas para
dar o resultado de um produto (material obtido) nutracéutico e que se possa com facilidade ser

inserido na classe e escala do mercado.
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