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OTIMIZACAO DO PROCESSO DE EXTRACAO DE ACUCARES REDUTORES DA
POLPA DO BARU!

William Oliveira de Araujo?, Danilo Martins dos Santos,

Diego Palmiro Ramirez Ascheri*

Resumo: O baru (Dipteryx alata Vog.), espécie arbdrea do Cerrado Brasileiro, apresenta
frutos cuja polpa possui elevado teor de agUcares que podem ser extraidos para diversos fins.
O presente trabalho teve por objetivo otimizar o processo de extracdo de acUcares redutores
da polpa utilizando metodologia de superficie de resposta. A polpa do baru foi caracterizada
guanto a sua composicdo quimica e o0s agucares redutores foram extraidos por maceragdo num
sistema de agitacdo em temperaturas e tempos determinados. Aplicou-se um planejamento
fatorial composto central rotacional 2°, variando a quantidade de 4gua de maceracéo (11,32 a
14,68 mL por 5 g de polpa) a temperatura e o tempo de extracdo (26,59 a 43,41 °C e 64,77 a
115,23 min, respectivamente). Os resultados da composi¢do quimica mostraram que a polpa
do baru € rica em agUcares contendo glicose, frutose e sacarose em torno de 6, 23 e 31%,
respectivamente. Todas as variaveis do processo contribuiram intensivamente na extracdo dos
acucares e um modelo polinomial de segunda ordem se ajustou adequadamente aos dados

experimentais (R = 0,9519). O ponto 6timo de extragdo foi possivel com parametros do

processo operando para 5 g de polpa do baru, com 13,51 mL de 4gua de maceracédo, a 35 °C
por 90 min de extracdo obtendo 26% de acUcares redutores. Com este trabalho foi possivel

verificar a importancia das variaveis estudadas, uma vez que permitiram a extracdo de uma
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quantidade de agucares redutores proxima aquela previamente quantificada por cromatografia
liquida de alta eficiéncia, CLAE.

PALAVRAS-CHAVE: Dipteryx alata Vog.; quantificacdo de acucares; metodologia de
superficie de resposta.

OPTIMIZATION OF EXTRACTION PROCESS OF REDUCING SUGARS OF BARU
PULP

Abstract: The baru (Dipteryx alata VVog.), Brazilian Cerrado tree specie, presents fruit which
pulp has a high sugar content that can be extracted for various purposes. This study aimed to
optimize the extraction process of reducing sugars from the pulp using response surface
methodology. The baru pulp was characterized in relation to its chemical composition and
reducing sugars were extracted by maceration in stirring system in certain temperatures and
times. It was applied a rotational factorial central composite design 2°, by varying the amount
of water maceration (11.32 to 14.68 mL per 5 g pulp), temperature and extraction time (from
26.59 to 43.41 °C and 64.77 to 115.23 min, respectively). The results showed that the baru
pulp chemical composition is rich in sugars containing glucose, fructose and sucrose in
approximately 6, 23 and 31%, respectively. All process variables contributed intensively in
the sugars extraction and a second order polynomial model was adjusted to experimental data
(RZ =0,9519). The optimization was possible with the process operating parameters to 5 g of
baru pulp with 13.51 mL of water maceration at 35 °C for 90 min extraction to obtaining 26%
of reducing sugars. With this study, it was possible to verify the importance of variables, since
allowed the extraction of a quantity of reducing sugars near that previously quantified by high

performance liquid chromatography, HPLC.

KEY WORDS: Dipteryx alata Vog.; quantification of sugars; response surface methodology.

INTRODUCAO Brasileiro, apresenta uma dispersao
O baru (Dipteryx alata Vog.) € uma irregular  de  individuos, ocorrendo
leguminosa arbdrea tipica do Cerrado geralmente de forma agregada
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(FERNANDES et al, 2010). Ocorre
naturalmente em diversas formacoes
florestais e em menor densidade em
formacdes savénicas (CRUZ et al., 2011).
E uma das espécies mais promissoras para
cultivo, devido a seu uso multiplo, alta taxa
de germinacdo de sementes e de
estabelecimento de mudas (OLIVEIRA et
al., 2006). De acordo com Bassini (2008),
0 baru possui potencial silvicultural além
de conviver muito bem em pastagens
cultivadas. No estado de Goiés a espécie
estd protegida do corte pela portaria
n°18/2002 da Agéncia Goiana do Meio
Ambiente (SANO et al., 2004; SANTOS et
al., 2012).

O fruto do baru vem sendo bastante
explorado por pesquisadores,
principalmente no que diz respeito a
améndoa, que representa,
aproximadamente, 5% do fruto
(MOSQUETTA et al., 2011). Entretanto,
trabalhos j& determinaram a composicao
centesimal da polpa e da casca deste fruto,
avaliando suas possibilidades tecnologicas,
bem como suas potencialidades como
ingrediente  na inddstria  alimenticia
(AZEREDO; FARIA, 2004;
GUIMARAES et al., 2012).

Scarbieri  (1994)

destacaram a presenca de um elevado teor

Togashi e

de acucares na polpa do baru e,

recentemente, Ascheri et al. (2009), em
polpa dos frutos do baru maduros,
acusaram a presenca de monossacarideos
de 22,84% e ainda foi detectada uma
expressiva quantidade de dissacarideos, na
ordem de 30,27%, o0 que explica a razéo de
uma polpa adocicada.

Desta forma, considerando o baru
como uma espécie nativa usada pela
populacdo regional como fonte de renda
familiar no Estado de Goias e o alto teor de
acucar na polpa, identificou-se a
necessidade de desenvolver o presente
trabalho, de maneira a demonstrar uma
alternativa de aproveitamento da polpa
para 0 consumo humano, de modo a
proporcionar maior valor agregado aos
frutos do baru. Extrato de acucares da
polpa desse fruto podera utilizar-se no
processamento de bebidas fermentadas.

Neste contexto, o presente trabalho
visou a otimizacao do processo de extracao
de acucares redutores (AR) da polpa do
baru em funcdo de fatores: quantidade de
agua de diluicdo da polpa, temperatura e

tempo de extracéo.

MATERIAL E METODOS
Os frutos do baru (Dipteryx alata
Vog.) foram colhidos dos arredores do

Municipio de Pirendpolis, Estado de Goias
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— Brasil, no més de setembro de 20009,
coletados do chdo quando se iniciou sua
queda natural, o que indicou o ponto ideal
de colheita dos frutos.

Os frutos foram selecionados em
fungdo do tamanho e auséncia de danos.
Apos a selecdo, os frutos foram lavados em
agua corrente para retirada de palha, poeira
e outros detritos. Seguidamente, os frutos
foram imersos em solucdo de hipoclorito
de sddio (200 mg L™) por 10 min e seco
sob condic¢des ambientes.

Apl6s a sanitizagdo, a polpa foi
extraida do pericarpo com auxilio de facas
de aco inoxidavel, seguida de secagem em
estufa com circulagdo e remocdo de ar,
marca Marconi, modelo MA 035, a 60 °C
até massa constante. A polpa seca foi
triturada em moinho de facas, marca
Tecnal, modelo TE-625, obtendo-se a
polpa em po.

Com o intuito de diminuir as
particulas mais grossas e, ainda, concentrar
0s acucares, a polpa em pé foi passada em
peneira de malha com furos de 75 um de
diametro, armazenada em potes herméticos
até seu posterior uso.

O processo de extragdo foi
conduzido em erlenmeyers de 250 mL e
banho-maria com agitacdo pendular tipo
Dubnoff, marca Tecnal, modelo TE-053.

As condicbes do processo foram

estabelecidas num Delineamento
Composto Central Rotacional (DCCR) e 0s
resultados foram avaliados através da
aplicacdo de Metodologia de Superficie de
Resposta (MSR).

Seguiu-se as seguintes etapas para a
otimizacdo do processo de extragdo dos
acucares redutores (AR):

a) Foi feito um levantamento
bibliografico com a finalidade de
selecionar as varidveis que mais
influenciam no processo de extracdo de
AR (BOAS et al., 2001; PAGANINI et al.,
2005).

b) A quantidade de polpa foi de 5 g
por tratamento, estabelecida previamente
por meio de ensaios preliminares.

c) O método de planejamento
experimental DCCR (BOX, 1954,
COCHRAN; COX, 1957) foi escolhido
para trés variaveis. Ele consistiu em um
planejamento fatorial 2° com oito ensaios
(2 x 2 x 2), mais seis pontos axiais e cinco
pontos centrais (PC), totalizando dezenove
experimentos, para avaliar a influéncia dos
fatores, no programa computacional
Statistica 8.0 (STATSOFT, 2007), no qual
as variaveis  independentes  foram:
Quantidade de é&gua destilada (QA),
Temperatura (T) e Tempo de extracdo
(Te), com agitacdo constante a 75 rpm. Na

Tabela 1 detalham-se os valores dos niveis
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codificados e reais escolhidos para o

planejamento experimental DCCR.

Tabela 1 — Niveis reais e codificados das variaveis independentes estudadas no processo de

extragdo dos agucares redutores.

Nivel
Variaveis
- -1 0 +1 +a
X1 11,32 12 13 14 14,68
X> 2659 30 35 40 4341
X3 64,77 75 90 105 115,23

X; = Quantidade de agua (mL por 5 g de polpa); X, = Temperatura de extracdo (°C); X3 = Tempo de extracao

(min); a. = 1,682.

O valor de o foi calculado em
fungdo do ndamero de  variaveis
independentes, sendo definido conforme

(BARROS NETO et al., 2010):

a=(2)" =(2°)" =1682 (1)

O modelo polinomial de segunda
ordem adotado em funcdo da variavel
dependente, segundo Khuri e Cornell
(1987), foi:

7NN

k k k
Y=be+3bX +YbX?+ b XX +e (2)
i=1 i=1

i<j

em que: Y é a funcdo resposta, X € a
varidvel estudada, b representa 0s
coeficientes do modelo e ¢ é o erro
experimental.

d) A resposta adquirida (variavel

dependente) do experimento realizado foi a

quantidade de Acgucares Redutores,
denotado anteriormente como AR, obtida
por analise titulométrica usando o método
de Lane-Eynon (MATISSEK et al., 1998).
e) Foi realizada Analise de Residuos
a 95% de limite de confianca (p<0,05), que
consistiu: no teste de significancia do
ajuste do modelo, baseados na Anélise de
Variancia (ANOVA), comparando-se a
proporcdo da variacdo explicada, isto €,
pela analise do coeficiente de determinacgéo

ajustado (Rij) e pelo método de selecédo

para frente (forward selection) até que o
valor das somas dos quadrados do erro
(SQE) ndo variasse ou até completar os
coeficientes do modelo proposto.

f) Os coeficientes do modelo foram
estimados pelo método dos minimos
quadrados, sendo sua significancia

avaliada pelo teste t e wvalor da
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probabilidade (valor-p), adotando-se um
valor de p < 0,05 para todos 0s ensaios;

g) Curvas de contorno e superficies
de respostas foram desenhadas por meio do
modelo matematico proposto nos niveis
reais das variaveis independentes,
mantendo-se a resposta em funcdo do eixo
Z, com eixos X e Y representando as
variaveis independentes ao mesmo tempo
em que se mantém as demais variaveis
constantes no ponto central.

h) Uma vez obtido um modelo
polinomial ajustado a resposta, sua
otimizacdo foi feita pela técnica proposta
por Derringer e Suich (1980). Esta se
baseia na definicdo de uma funcdo de
desejabilidade (D) restrita no intervalo de
[0,1], para a qual se adotou como limites
inferior, médio e superior nos valores de 0,
0,5 e 1,0, respectivamente. Se a resposta
for aquela que se quer, D = 1 e se a
resposta estiver fora da regido aceitavel, D
= 0. Assim, as variaveis independentes sdo
escolhidas de modo a maximizar a
desejabilidade global.

ApOs a obtencdo da solucdo do
extrato de acgUcares redutores da polpa do
baru, essa foi filtrada sob vacuo, tendo seu
volume padronizado para 100 mL e em
seguida se fez a determinacdo dos mesmos.

Sendo que, as determinacfes se deram no

mesmo dia da extracdo, para evitar perdas
devido a degradagdo da amostra.

A determinagdo dos acucares
redutores foi realizada em quadruplicata,
de forma aleatéria, pelo método de Lane e
Eynon, que utiliza o licor ou solugdo de
Fehling, conforme descrito anteriormente:
foram transferidos para um erlenmeyer de
250 mL, com auxilio de pipeta, 10 mL da
solucdo A, 10 mL da solugdo B de Fehling
e adicionados 40 mL de agua destilada,
aquecendo-se até a ebulicdo. A amostra
contendo 0s acucares redutores foi
utilizada como agente titulante, sendo que
essa foi adicionada gota a gota sobre a
solucdo de Fehling, em ebulicdo, agitando-
se sempre até que a solucdo passou da cor
azul a incolor. No fundo do erlenmeyer
ficou um residuo avermelhado, quando
foram adicionadas 2 a 3 gotas de azul de
metileno e concluida a titulacdo com a
mudanca de coloracao.

A solucdo de Fehling foi padronizada
anteriormente utilizando-se uma solucao
de glicose a 1%, em agua, sendo feitas
quatro repeticdes. A partir disso, calculou-
se o fator de conversdo para ser usado
como parametro nas analises das amostras

em questao.

100xAxa

Glicose (@fn:l = W (3)
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em que: A é o volume da solugdo da
amostra gasta na titulacdo em mL; a é o
valor do titulo do Fehling (g de glicose por
10 mL da solucdo de Fehling); P é a massa
da amostra (g); V é o volume da amostra
gasto na titulacéo.

Os teores de agua, cinzas, lipidios,
fibras e proteinas foram determinadas
utilizando-se 0s métodos descritos pelo
Instituto Adolfo Lutz (2008).

Os aclcares redutores, glicose e
frutose, e a sacarose foram determinadas
segundo Macrae (1998), por separacao
cromatografica da amostra em coluna de
fase reversa e consequente determinacao
da concentracdo dos acUcares por

cromatografia liquida de alta eficiéncia

(CLAE), utilizando método de
padronizacdo externa. As  seguintes
condicdes cromatogréaficas foram
utilizadas: coluna amino 30 cm x 4,6 mm
(High Performance Carbohydrate), fase
movel Acetonitrila 75% em agua com
fluxo de 1,4 mL min™ e detector indice de
refracdo com temperatura interna de 45 °C.
Os resultados foram expressos em g por

100 g de matéria seca.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Composicéo quimica da polpa do baru
Os componentes €  respectivos

valores médios da composicdo quimica da

polpa do baru estdo descritos na Tabela 2.

Tabela 2 — Resultados referentes a composicao quimica da polpa do baru*.

Componentes Media (g por 100 g em base seca)
Agua 20,00 + 0,09
Proteinas 5,60 + 0,30
Lipidios 3,10 £0,03
Fibra bruta 4,61 + 0,40
Cinzas 3,50 £ 0,03
Carboidratos® 63,19 + 0,05
Glicose 5,90 + 0,65
Frutose 22,50 £ 0,22
Sacarose 30,91 +£ 0,50

* média de trés determinagdes; = Calculado por diferenca [100-(Agua + Proteina + Lipidios + Fibra bruta +

Cinzas)].
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O teor de &gua inicial da polpa do
baru foi de 20%, bem proximos dos
encontrados por Botezelli et al. (2006) e
Rocha e Santiago (2009) que acharam
teores de &gua entre 20 e 27%.

Os teores de proteinas (5,6%) e
lipidios (3,1%) da polpa do baru sdo
consistentes com os valores encontrados
por Alves et al. (2010) de 4,17% para
proteinas e 3,73% para os lipidios,
entretanto o teor de cinzas (3,5%) foi
elevado se comparado com o referido por
Arakaki (2010) que foi igual a 1,34%.

Apesar de na literatura ndo conter
informacdes suficientes sobre a quantidade
certa do teor de acUcares na polpa do baru,
Vallilo et al. (1990) destaca a presenca de
30,80% de glicose e sacarose, e segundo
Togashi e Scarbieri (1994) os teores de
acucares totais é igual a 20,40%. Sendo
que, estas diferencas sdo justificadas por
Candil (2004) que afirma que fatores do
ambiente (regibes de cultivo, solo e clima)
e fatores genéticos tém influéncia sobre as
propriedades nutricionais dos mesmos.

A polpa do baru do presente estudo
apresenta consideravel quantidade de
sacarose (30,91%), frutose (22,50%) e
relativa quantidade de glicose (5,90%), o
que a torna adocicada. Entretanto, quando

estes foram comparados com polpas de

outros frutos, como por exemplo, abacaxi,
tamarindo e mangaba, observou-se que 0s
teores de frutose e glicose sdo menores e
de sacarose € maior (ALMEIDA et al.,
2009). Mas, assim mesmo a polpa do baru
¢ usada para a confeccdo de bebidas
alcodlicas fermentadas, licores, sendo este
altimo  j&  encontrado  disponivel
comercialmente, podendo ser utilizada
também em geleias, doces, bolos e
diversos outros fins (NEPOMUCENO,

2006).

Efeitos dos parametros do processo de
extracdo de acucares redutores

Pela ANOVA da Tabela 3 constatou-
se que a variacao devido aos parametros da
regresséio de ambos os  modelos
polinomiais foram estatisticamente
significativas no nivel de confianca de
95% (p<0,05), mostrando um valor de
coeficiente de determinacdo ajustado de
0,8228 e 0,9519,

explicando, assim, para 0 modelo

respectivamente,

polinomial sem interagdo mais de 82% da
variacdo total da varidvel resposta em
torno da média e menos que 18% foram
atribuidos aos residuos. Ja, para 0 modelo
polinomial com interacdo a variacdo total
em torno da média foi maior de 95%,

enquanto que devido aos residuos foi
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menor que 5%. Embora ambos os modelos
polinomiais apresentem valor considerével

de R?

aj’

0 modelo sem interacdo evidenciou

falta de ajuste (valor-p<0,05), enquanto

que o com interagdo n&o evidenciou a falta
de ajuste, tendo em vista que essa variacdo
ndo foi significativa (valor-p>0,05).

Tabela 3 — Anélise de variancia para 0 modelo de regressdo polinomial de segunda ordem

sem e com interacdo ajustado aos dados experimentais de AR extraido da polpa

do baru, em funcdo da quantidade de &gua, tempo e temperatura de extracao.

Fator Sem interagao Com interacao

F Valor-p F Valor-p
X1 116,24** <0,01 116,24** <0,01
Xa 123,79** <0,01 123,79** <0,01
X3 14,66* 0,019 14,66* 0,019
X2 575,96** <0,01 575,96** <0,01
X2 17,04* 0,015 17,04* 0,015
X3 210,87** <0,01 210,87** <0,01
X1 X; - - 33,84** 0,004
X1 X3 - - 30,03** 0,005
X2 X3 - - 30,83** 0,005
Falta de ajuste 14,36* 0,011 4,04 " 0,100
R2 0,8228 0,9519

* Significativo 95% de limite de confianca (p<0,05); ** Significativo 99% de limite de confianca (p<0,01). "*

ndo significativo ao nivel de 5% de probabilidade.

Segundo Barros Neto et al. (2010),
para que uma regressao seja nao apenas
estatisticamente significativa, mas também
valida para fins preditivos, o valor da razéo
média quadratica da regressao/meédia

quadratica dos residuos, ou seja, de
Fealculado, dEVE S€r N0 minimo 4 a 5 vezes o
valor de Frapelado, € 0 coeficiente de
determinacdo deve ser maior ou igual a
60%. Tendo em consideracao o referido, o

modelo polinomial completo de segunda

ordem se mostrou adequado para fins
preditivos uma vez que o coeficiente de
correlacdo ajustado foi de 0,9519 e a razéo
Fealculado / Fabelado (36,038 / 3,388) =~ 11.
Segundo Calado e Montgomery
(2003) o diagrama de pareto (Figura 1)
apresenta de forma rapida e clara os efeitos
que sdo estatisticamente importantes. Os
efeitos cujos retangulos estiverem a direita
da linha divisoria (p=0,05) devem ser

considerados no modelo matematico. Os
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valores ao lado do retangulo representam

os valores da estatistica de teste t, obtidos

na janela dos efeitos principais.

-44134
3.822425

-24,0187

p=0,05

Efeitos estimados (valores absolutos)

Figura 1 — Estimativa dos efeitos lineares e quadraticos das variaveis do modelo polinomial

de segunda ordem ajustado a variacdo de acucares redutores extraidos da polpa do baru em

funcdo da quantidade de agua (P), tempo (T) e temperatura de extracdo (Temp.).

Na Figura 1, observa-se que todas as
variaveis contribuiram significativamente
(p<0,05), sendo considerados como
coeficientes do modelo selecionado. As
variaveis que mais contribuiram para a
extracdo dos acUcares redutores da polpa
do baru foram o tempo e a temperatura
quadraticas, com sinal negativo, indicando
que durante o processo podera ter-se um
maximo de extracao dos acucares redutores
em funcéo dessas variaveis.

Portanto 0 modelo matematico pode

ser descrito pela seguinte equacéo:

AR (%) = - 284,0 + 23,1X; - 0,9X? +
45X, - 0,1X3 + 1,7X; - 0,01X3; +
0,1X1 X5 - 0,04X1X3- 0,01X>X3 4)

A Figura 2 ilustra as superficies de
respostas e de contornos das superficies
dos efeitos das variaveis independentes
estudas sobre o percentual de acUcares
redutores extraidos. Sendo que, para a
obtencdo das superficies se fez necessario
a escolha de dois fatores em estudo, ao
passo que o terceiro foi mantido constante

em seus niveis experimentais.
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Figura 2 — Perfil de A.R. (%) em funcéo de: (a) temperatura de extracdo (°C) x quantidade de
agua/polpa (mL/5g), (b) tempo de extracdo (min.) x quantidade de agua/polpa (mL/5g) e, (¢)

tempo (min.) x temperatura de extracao (°C).

Ao se observar as Figuras 2a, 2b e
2¢, pode se perceber, de maneira geral, que
0s pontos centrais, do planejamento
experimental, foram os que obtiveram uma
maior extracdo dos acgucares redutores, ou
seja, identificando o ponto 6timo da

extracdo dos mesmos.

Aplicando a funcdo desejabilidade
foi estabelecido um ponto étimo para o
processo de extracdo de agucares redutores
da polpa do baru (Figura 3). Para a
extracdo de 26% de acUcares redutores é
necessario utilizar uma quantidade de dgua

de 13,51 mL por 5 g de polpa do baru e 0
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tempo e temperatura de extracdo devem ser

de 90 min e 35 °C, respectivamente.

jigua (ml_ 15 g de pg|pa) Temperatura (°C) Tempo (min.) Desirability
28,000 T T T T T —
25,542 [<oiq i gos: g [eeen s e L are
Fo = .
X i 1 ! : 5 5 18 &
T % RN
f - <
|2
17,000
92994 |--n-immnd-a- -}E—l'”g-\ -------------------- Fj}:--"-------- -----------/-,'é; ------------

'
o

11,318 13, 14,682

26,591 35, 43409

64,773 90, 115,23

Figura 3 — Perfil da otimizacdo da extracdo dos acUcares redutores, A.R. (%), em funcdo da

quantidade de agua/polpa do baru, tempo e temperatura de extracao.

CONCLUSOES

Os resultados da composicao
quimica mostraram que a polpa do baru é
rica em acucares, contendo glicose, frutose
e sacarose em torno de 6, 23 e 31%,
respectivamente.

Verificou-se que para extracdo dos
acucares redutores o0 modelo quadratico se

ajustou  adequadamente  aos  dados

experimentais (R2 = 0,9519), sendo que

todas as variaveis do  processo
contribuiram intensivamente na extracao
dos acucares.

O ponto 6timo para 0 processo de
extracdo de agucares redutores da polpa do
baru obteve-se um valor de 26%, sendo
que para a obtencdo desse teor de aglcares

€ necessario, para 5 g de polpa, utilizar
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13,51 mL de 4gua de maceracédo, a 35 °C
por 90 min de extragdo. Confirmando a
importancia das variaveis estudadas, uma
vez que permitiram a extragcdo de uma
quantidade de acUcares redutores proxima
aquela previamente quantificada por
cromatografia liquida de alta eficiéncia,
CLAE.
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