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RESUMO

Butia eriospatha (Mart. ex Drude) Becc. é uma palmeira nativa do sul do Brasil cujos
frutos se destacam pelo sabor caracteristico e pela elevada concentragao de
compostos bioativos, como fendlicos, flavonoides, carotenoides e acido ascoérbico. Em
um cenario de crescente interesse por ingredientes naturais e processos sustentaveis,
solventes eutéticos profundos naturais (NADES) aliados a extragdo assistida por
ultrassom (UAE) tém se consolidado como alternativas promissoras aos solventes
organicos convencionais. Este trabalho teve como objetivo caracterizar fisico-
quimicamente e otimizar a extragao de compostos bioativos da polpa e casca de B.
eriospatha utilizando NADES e ultrassom. Frutos maduros foram coletados em
Canoinhas (SC), selecionados, despolpados e divididos em amostras in natura,
destinadas a caracterizagao fisico-quimica, e amostras desidratadas (60 °C/=15 h),
trituradas e padronizadas a 60 mesh para testes preliminares e extragdes. As analises
incluiram pH, sélidos soluveis totais, acidez, cor e composicéo centesimal. A extracao
foi conduzida com planejamentos Box—Behnken e fatorial 32. Os extratos foram
avaliados quanto aos teores de compostos fendlicos totais (CFT), flavonoides totais
(FT), carotenoides totais (CT) e acido ascérbico (AA), além da atividade antioxidante
(DPPH, ABTS e FRAP). Modelos quadraticos foram ajustados e aplicados na
otimizagcao por desejabilidade. O extrato otimizado também foi avaliado quanto a
estabilidade térmica (60-80 °C/120 min) e fotoquimica (0-96 h). Os frutos
apresentaram caracteristicas tipicas da espécie: massa média entre 8,19 e 9,36 g,
rendimento de polpa proximo de 60%, solidos soluveis entre 11,3—-11,8 °Brix, acidez
de 1,01 g/100 g e pH de 3,74, além de composi¢ao centesimal marcada por alta
umidade (85,9%), carboidratos (9,75%) e fibras (2,15%). Nos testes preliminares, o
NADES ChCI-Gly (1:2) extraiu cerca do dobro de FT (8,85 mg QE/g) em relacdo aos
NADES acidos, sendo selecionado para as etapas seguintes. No planejamento
fatorial, o sistema NADES—-UAE apresentou teores de CFT entre 122,97 e 166,45 mg
GAE/qg, FT entre 5,20 e 8,32 mg QE/g, CT entre 32,48 e 93,48 mg -caroteno/100 g e
AAentre 4,30 e 5,47 mg/100 g, superando ou igualando o etanol 50% (v/v). A atividade
antioxidante atingiu até 114,59 mg TE/g (DPPH), 141,47 mg TE/g (ABTS) e 1013,48
mg TE/g (FRAP), demonstrando extracdo eficiente de compostos hidrofilicos e
lipofilicos. As condigdes otimizadas (41 °C e 60 min) apresentaram alta desejabilidade
global e forte concordancia entre valores preditos e experimentais. O extrato otimizado
manteve CFT praticamente constante (CFT/CFT, = 1,0) apés aquecimento a 60—80
°C por 120 min e exposicdo continua a luz por até 96 h, indicando excelente
estabilidade térmica e fotoquimica. Essa resisténcia sugere a atuagdo do NADES
como meio estabilizante, preservando a integridade quimica dos fendlicos. Os
resultados demonstram que a combinagédo NADES ChCI-Gly/UAE constitui estratégia
eficiente, ambientalmente segura e tecnicamente viavel para a extracdo e
estabilizacdo de compostos bioativos de B. eriospatha. A elevada eficiéncia extrativa,
a estabilidade dos extratos e o uso de solvente biodegradavel reforgam o potencial da
espécie como fonte de ingredientes funcionais e evidenciam a relevancia de
tecnologias alinhadas a quimica verde e a valorizagao de frutiferas nativas.

Palavras-chave: Arecaceae; NADES; butia-da-serra; frutas nativas; antioxidantes.



ABSTRACT

Butia eriospatha (Mart. ex Drude) Becc. is a palm species native to southern Brazil
whose fruits stand out for their characteristic flavor and high concentrations of bioactive
compounds, such as phenolics, flavonoids, carotenoids, and ascorbic acid. In the
context of increasing interest in natural ingredients and sustainable processes, natural
deep eutectic solvents (NADES) combined with ultrasound-assisted extraction (UAE)
have emerged as promising alternatives to conventional organic solvents. This study
aimed to perform physicochemical characterization and optimize the extraction of
bioactive compounds from the pulp and peel of B. eriospatha using NADES and
ultrasound. Ripe fruits were collected in Canoinhas (SC), selected, depulped, and
divided into fresh samples for physicochemical characterization and dehydrated
samples (60 °C/=15 h), ground and standardized to 60 mesh for preliminary tests and
subsequent extractions. Analyses included pH, total soluble solids, titratable acidity,
color, and proximate composition. Extraction was conducted using Box—Behnken and
32 factorial designs. Extracts were evaluated for total phenolic content (TPC), total
flavonoids (TF), total carotenoids (TC), and ascorbic acid (AA), as well as antioxidant
activity (DPPH, ABTS, and FRAP). Quadratic models were fitted and applied to
optimization through the desirability function. The optimized extract was also assessed
for thermal (60—80 °C/120 min) and photochemical stability (0—96 h). The fruits showed
typical characteristics of the species: average weight of 8.19-9.36 g, pulp yield of
approximately 60%, total soluble solids of 11.3—11.8 °Brix, titratable acidity of 1.01
g/100 g, pH of 3.74, and proximate composition marked by high moisture (85.9%),
carbohydrates (9.75%), and fiber (2.15%). In preliminary tests, the NADES ChCI-Gly
(1:2) extracted about twice as many flavonoids compared to acidic NADES (8.85 mg
QE/qg), thus being selected for subsequent stages. In the factorial design, the NADES—
UAE system yielded TPC values ranging from 122.97 to 166.45 mg GAE/g, TF from
5.20 to 8.32 mg QE/g, TC from 32.48 to 93.48 mg B-carotene/100 g, and AA from 4.30
to 5.47 mg/100 g, outperforming or equaling 50% ethanol (v/v). Antioxidant activity
reached up to 114.59 mg TE/g (DPPH), 141.47 mg TE/g (ABTS), and 1013.48 mg TE/g
(FRAP), indicating efficient extraction of both hydrophilic and lipophilic compounds.
The optimized conditions (41 °C and 60 min) resulted in high overall desirability and
strong agreement between predicted and experimental values. The optimized extract
maintained nearly constant TPC (TPC/TPC, = 1.0) after heating at 60-80 °C for 120
min and continuous light exposure for up to 96 h, indicating excellent thermal and
photochemical stability. This resistance suggests that the NADES acts as a stabilizing
medium, preserving the chemical integrity of phenolics. Overall, the results
demonstrate that the NADES ChCI-GIly/UAE system is an efficient, environmentally
safe, and technically feasible strategy for extracting and stabilizing bioactive
compounds from B. eriospatha. The high extraction efficiency, extract stability, and use
of a biodegradable solvent reinforce the species’ potential as a natural source of
functional ingredients and highlight the relevance of technologies aligned with green
chemistry and the valorization of native fruit species.

Keywords: Arecaceae; NADES; sour coconut; native fruits; antioxidants.
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1 INTRODUGAO

Butia eriospatha (Mart. ex Drude) Becc. € uma palmeira nativa do sul da
América do Sul, amplamente distribuida na regido Sul do Brasil e considerada espécie
emblematica dos butiazais. Seus frutos, de coloracdo amarelo-alaranjada e polpa
carnosa e levemente acida, sdo consumidos in natura e utilizados na producgao de
sucos, geleias, licores, doces artesanais, polpas congeladas e sorvetes. Além do valor
sensorial, o butia possui forte relevancia cultural e histérica, integrando praticas
alimentares tradicionais e compondo a identidade paisagistica de diversas
comunidades sulistas.

Do ponto de vista nutricional, destaca-se pela riqueza em compostos
bioativos, como fendlicos, flavonoides, carotenoides e acido ascorbico, metabdlitos
associados a protecdo contra estresse oxidativo, doengas degenerativas e
fortalecimento da resposta imunoldgica. Esse perfil quimico diversificado torna o fruto
uma matriz promissora para aplicagdes nutracéuticas e no desenvolvimento de
produtos com propriedades funcionais.

Diante desse potencial, torna-se essencial empregar métodos de extragao
eficientes e sustentaveis. A busca por alternativas aos solventes organicos
convencionais tem impulsionado técnicas capazes de maximizar o rendimento, reduzir
residuos e minimizar impactos ambientais. Nesse contexto, a extracdo assistida por
ultrassom (UAE) se destaca por acelerar a liberacdo dos compostos intracelulares por
meio da cavitagao acustica.

A eficiéncia da UAE pode ser ampliada pelo uso de solventes eutéticos
profundos naturais (NADES), que apresentam baixo custo, biodegradabilidade e
propriedades ajustaveis, configurando alternativas verdes aos solventes tradicionais.
Embora o uso conjunto de NADES e ultrassom seja recente, essa combinacao tem
apresentado resultados promissores para a extragdo seletiva de metabdlitos de
interesse.

Diante desse contexto, o objetivo geral deste trabalho foi realizar a
caracterizagao fisico-quimica e otimizar a extragdo de compostos bioativos de Butia
eriospatha (Mart. ex Drude) Becc. assistida por ultrassom utilizando solvente eutético

profundo natural.
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Realizar a caracterizagao fisico-quimica e otimizar a extracdo de compostos
bioativos da polpa e da casca de Butia eriospatha (Mart. ex Drude) Becc. assistida por

ultrassom utilizando solvente eutético profundo natural (NADES).

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Caracterizar o butia quanto a composicao fisico-quimica.

e Otimizar as condi¢des de extracdo de compostos bioativos por ultrassom e com
NADES, utilizando a metodologia de superficie de resposta.

e Quantificar o teor de compostos fendlicos totais, carotenoides totais,
flavonoides totais e acido ascérbico dos extratos.

e Avaliar a atividade antioxidante dos extratos por meio da captura dos radicais
DPPH e ABTS e da reducéao do ferro (FRAP).

¢ Investigar a estabilidade térmica e fotoquimica dos extratos obtidos.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Butia eriospatha (Mart. ex Drude) Becc.

O género Butia Becc. pertence a familia Arecaceae e reune 20 espécies
nativas do sul da América do Sul, distribuidas entre Argentina, Brasil, Paraguai e
Uruguai. Entre elas, destacam-se: Butia archeri (Glassman) Glassman, B. campicola
(Barb. Rodr.) Noblick, B. capitata (Mart.) Becc., B. catarinensis Noblick & Lorenzi, B.
eriospatha (Mart. ex Drude) Becc., B. exilata Deble & Marchiori, B. exospadix Noblick,
B. lallemantii Deble & Marchiori, B. leiospatha (Barb. Rodr.) Becc., B. lepidotispatha
Noblick & Lorenzi, B. leptospatha (Burret) Noblick, B. marmorii Noblick, B.
matogrossensis Noblick & Lorenzi, B. microspadix Burret, B. odorata (Barb. Rodr.)
Noblick & Lorenzi, B. paraguayensis (Barb. Rodr.) Bailey, B. pubispatha Noblick &
Lorenzi, B. purpurascens Glassman, B. witeckii K. Soares & S. Longhi e B. yatay
(Mart.) Becc. (Deble et al., 2011; Leitman et al., 2015; Lorenzi et al., 2010; Noblick,
2011; Soares; Longhi, 2011).

No Brasil, 18 dessas espécies ocorrem espontaneamente, com distribuigao
no sudeste da Bahia, leste de Goias e nos estados da regido Sul, sendo o Rio Grande
do Sul o principal centro de ocorréncia (Hoffmann et al., 2014).

Butia eriospatha (Mart. ex Drude) Becc. (Figura 1) € uma palmeira de caule
simples e ereto, cuja base das bainhas foliares é parcialmente recoberta por um
tomento marrom, formado por fibras finas e densas. Os exemplares podem alcancgar
até 7 metros de altura e cerca de 70 centimetros de didmetro a altura do peito (DAP)
quando adultos. Possui folhas pinadas e arqueadas, de coloracio verde-acinzentada,
com peciolos armados de espinhos formados por fibras rigidas e achatadas. Suas
inflorescéncias sao amarelas, ramificadas e podem conter até 150 ramos (Carvalho,
2014). O butiazeiro pode produzir dez ou mais cachos de frutos por planta (Kinupp,
2014), alcangando produtividade de até 29 quilos de frutos por arvore, mesmo sem

manejo agricola (Pinto, 2019).
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ura 1 - Pa Mart. ex Drude) Be
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Imeira de Butia eriospatha
e

Fonte: A autora.
Nota: A planta observada no caule ndo constitui uma caracteristica morfolégica da espécie, tratando-
se de uma epifita, que utiliza o tronco da palmeira como suporte e se desenvolve em ambientes iUmidos.

Além disso, B. eriospatha € considerada uma espécie simbolo da paisagem
sul-brasileira, compondo formag¢des conhecidas como butiazais, que desempenham
papel ecologico fundamental como abrigo e fonte alimentar para aves, insetos e
mamiferos nativos. Esses ambientes também s&o reconhecidos por sua elevada
heterogeneidade estrutural e pela criagdo de micro-habitats que favorecem o
estabelecimento de outras espécies vegetais, contribuindo para a estabilidade
ecolégica e aumentando a resiliéncia ambiental. Em Santa Catarina e no Rio Grande
do Sul, os butiazais tém sido identificados como areas prioritarias para conservagao
devido a sua relevancia bioldgica, cultural e paisagistica (Nazareno; Reis, 2013;
Eslabao et al., 2022).
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A palmeira também possui valor histérico e cultural relevante, estando
presente na culinaria, no extrativismo familiar e em festividades regionais, como
eventos gastronémicos, rotas turisticas e feiras de produtos derivados do butia, que
promovem a valorizagdo da sociobiodiversidade local. Povos indigenas e
comunidades tradicionais ja utilizavam o fruto, suas sementes e fibras muito antes da
colonizagao, incorporando-o em praticas alimentares, artesanato e usos domésticos
(Rivas; Barbieri, 2018; Wagner et al., 2022b; Eslabao et al., 2022).

Os frutos do butiazeiro sao ovoides a globosos, de coloragdo amarelada-
alaranjada, com polpa carnosa, suculenta, doce e acida, podendo ser consumidos in
natura ou utilizados na producédo de sucos, licores, geleias e sorvetes (Figura 2). A
polpa (mesocarpo) representa entre 64 e 71% do fruto, sendo o restante composto
pelo coquinho (endocarpo) que protege a semente e pela pelicula externa (epicarpo)
(Figura 3). As sementes variam entre 1 e 8% da massa total do fruto e cada fruto pode
conter de uma a trés sementes (Rivas; Barbieri, 2018). O butia apresenta
comportamento respiratério nao-climatérico e sua colheita € predominantemente
manual. Por possuir vida pds-colheita reduzida, a colheita ocorre no estadio amarelo-
esverdeado, seguida de armazenamento imediato a 0 °C para preservacao da textura

e prevengao da podridao (Amarante; Megguer, 2008; Hoffmann et al., 2014).

Figura 2 - Frutos de butia em diferentes estadios de maturag&o.

Fonte: A autora.
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Figura 3 - Classificagdo morfoldgica das camadas do fruto de butia.

Endocarpo

Mesocarpo

I

Epicarpo

Fonte: A autora.

Quanto as caracteristicas fisico-quimicas, o fruto apresenta pH entre 2,88 e
3,49, solidos soluveis totais de 9,20 a 15,96 °Brix e acidez total titulavel entre 1,07 e
2,26% (m/m) de acido citrico (Beskow et al., 2015; Ferréo et al., 2013; Hoffmann et
al., 2017; Wagner et al., 2022a). A polpa é rica em minerais como calcio, potassio,
fésforo, manganés, enxofre, ferro, magnésio, sédio, aluminio, cobre e zinco, além de
ser fonte de provitamina A e vitamina C (Hoffmann et al., 2014).

O butia é amplamente reconhecido por seu alto teor de compostos fendlicos,
antioxidantes, carotenoides, acido ascérbico e flavonoides, incluindo acido galico,
acido ferulico, acido oxalico, epicatequina, quercetina, licopeno, luteina e zeaxantina
(Hoffmann et al., 2014; Beskow et al., 2015; Denardin et al., 2015; Hoffmann et al.,
2017; Rodrigues et al., 2022; Wagner et al., 2022a). Esses metabdlitos conferem
elevada capacidade antioxidante e potenciais efeitos anti-inflamatdrios,
cardioprotetores e hepatoprotetores ao fruto, reforcando seu interesse funcional
(Denardin et al., 2015; Rodrigues et al., 2022; Wagner et al., 2022a).

Além disso, o butia apresenta expressiva variabilidade morfoldégica e
fitoquimica entre populagdes, evidenciada por diferengas no tamanho do fruto, na
espessura da polpa, no rendimento de mesocarpo e nos teores de carotenoides e
compostos fendlicos. Essa heterogeneidade também se reflete no perfil aromatico,
que pode variar em intensidade e composi¢cao. Em conjunto, essas caracteristicas
ampliam o potencial tecnolégico da espécie, favorecendo o desenvolvimento de
produtos com propriedades sensoriais € funcionais diferenciadas e reforcando a

importancia de conservar multiplas populagdes naturais para preservar sua
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diversidade genética (Wagner et al., 2022a; Zaccari Veiga et al., 2021; Hoffmann et
al., 2017).

Apesar de sua ampla importéncia ecolégica e socioecondbmica, Butia
eriospatha encontra-se em expressivo risco de extingdo. A expansao agropecuaria, a
fragmentacao dos butiazais, o corte de individuos adultos e a baixa regeneragéo
natural contribuem para o declinio populacional da espécie. Estudos apontam
populagdes envelhecidas e de elevada diferenciacdo genética entre fragmentos,
indicando vulnerabilidade e potencial redugao drastica ao longo das proximas décadas
(Nazareno; Reis, 2013; Eslabao et al., 2022; Azambuja et al., 2024). Em 2022, a
espécie foi oficialmente incluida na Lista Nacional de Espécies da Flora Brasileira
Ameacadas de Extingdo pela Portaria MMA n°® 148, de 7 de junho de 2022 (Brasil,
2022), reforcando a urgéncia de estratégias de conservagao.

A degradacao desses ecossistemas compromete ndo apenas a produg¢ao dos
frutos, mas também a biodiversidade associada, uma vez que os butiazais funcionam
como habitats essenciais para diversas espécies da fauna (Azambuja et al., 2024). A
valorizagao cientifica e econdmica do butia, aliada a praticas extrativistas sustentaveis
e ao fortalecimento de cadeias produtivas locais, constitui estratégia fundamental para
a protecao da espécie e de seu ecossistema (Eslabao et al., 2022).

Além de sua relevancia ecologica e conservacionista, o butia também
apresenta perfil quimico diversificado que amplia seu potencial de uso e reforca a
importancia de sua preservagao. A combinacdo dos metabdlitos especializados
presentes no fruto resulta em elevada capacidade antioxidante e em efeitos
fisiolégicos benéficos, como a modulacdo do estresse oxidativo, contribuindo para
reduzir o risco de doengas cronicas (Carvalho; Conte-Junior, 2021).

Essa versatilidade tem impulsionado o interesse por seus frutos nas industrias
alimenticias, nutracéuticas e cosméticas, especialmente diante da crescente
demanda por ingredientes naturais e sustentaveis. Nesse contexto, a valorizagédo de
frutos nativos como o butia assume papel estratégico tanto para a inovagéo quanto

para o fortalecimento da biodiversidade e das cadeias produtivas regionais.

3.2 COMPOSTOS BIOATIVOS

O sistema biolégico das plantas € composto por metabdlitos primarios e

secundarios. Os metabdlitos primarios estdo diretamente envolvidos nos processos
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de crescimento e desenvolvimento vegetal e incluem carboidratos, proteinas e
aminoacidos. Ja os metabdlitos secundarios s&o produzidos em resposta a estimulos
ambientais, contribuindo para a defesa contra estresses bidticos e abidticos (Azmir et
al., 2013).

Dentre os compostos bioativos mais conhecidos e estudados quanto aos seus
efeitos benéficos a saude estdo os antioxidantes, compostos fendlicos, flavonoides e
carotenoides (Zhang et al., 2016; Jha; Sit, 2022).

Os antioxidantes sao substancias capazes de capturar ou neutralizar os
radicais livres, reduzindo os danos oxidativos as células e moléculas (Niki, 2014;
Kurutas, 2016). Os radicais livres sdo moléculas instaveis e altamente reativas, com
numero impar de elétrons na camada de valéncia. Em excesso, essas moléculas
podem atacar as membranas celulares, proteinas e acidos nucleicos, contribuindo
para o envelhecimento precoce, desenvolvimento de doengas crbnicas e até
carcinogénese (Zaric; Macvanin; Isenovic, 2023; Halliwell, 2024). Os antioxidantes
estabilizam essas moléculas doando elétrons, reduzindo sua reatividade (Flieger et
al., 2021). Também podem estimular os sistemas antioxidantes enddgenos,
fortalecendo a defesa celular (Hu et al., 2024).

Entre os antioxidantes naturais mais conhecidos esta o acido ascorbico, ou
vitamina C. Essa vitamina hidrossoluvel € abundante nas frutas citricas e atua doando
elétrons a radicais livres, participando de reacdes de oxirredugcédo (Carcamo et al.,
2004; Hunyadi, 2019). Além de sua fungéo antioxidante, auxilia na absorcao de ferro
(Du; Cullen; Buettner, 2012), manutencgao da rede de colageno (Minor et al., 2013),
fortalecimento do sistema imunolégico (Moser; Chun, 2016), prevencao do
envelhecimento celular e cancer (Valko et al., 2016), além de atuar na regulagéo
génica (Carr; Maggini, 2017) e na prevencao da aterosclerose (Schoenfeld et al.,
2018; Dosedél et al., 2021; Basak; Shaik; Chakraborty, 2023). A demanda por
alimentos ricos em vitamina C e antioxidantes tem crescido, acompanhando a
tendéncia do consumidor por dietas mais saudaveis (Valero-Mendoza et al., 2023).

Os compostos fendlicos e flavonoides sao derivados das vias do acido
chiquimico e do fenilpropanoide e/ou da via do acetato-malonato, resultando em fendis
simples, polifendis e flavonoides (Sim; Ong; Nyam, 2019). Essas substancias
possuem estrutura molecular com anéis aromaticos e grupos hidroxila que Ihes
conferem alta capacidade antioxidante, sendo capazes de quelar ions metalicos,

interromper cadeias de oxidacao e proteger contra o estresse oxidativo (Pereira et al.,
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2013). Estudos clinicos e epidemiolégicos demonstraram que os compostos fendlicos
podem reduzir a incidéncia de doengas cronicas, diabetes e disturbios
cardiovasculares (Yigit; Yigit; Mavi, 2009; Carvalho; Conte-Junior, 2021; Moraes et al.,
2022; Halliwell, 2024). Ja os flavonoides apresentam, além da agédo antioxidante,
efeitos antimicrobianos (Sim; Ong; Nyam, 2009; Carvalho; Conte-Junior, 2021; Flieger
et al., 2021; Hu et al., 2024).

Os carotenoides s&do pigmentos naturais pertencentes ao grupo dos
terpenoides, produzidos por plantas, alguns microrganismos e artropodes. Como os
seres humanos nao sintetizam esses compostos, € necessario ingeri-los por meio da
alimentagao (Rodriguez-Concepcion et al., 2018). A literatura cientifica descreve mais
de 750 tipos de carotenoides com estruturas quimicas e propriedades distintas,
predominando as coloragdes amarela, laranja e vermelha (Arathi et al., 2015). Esses
compostos tém despertado grande interesse da ciéncia e da industria devido aos seus
efeitos benéficos a saude, como acdo antioxidante, atividade provitamina A,
propriedades anticancerigenas e potencial antiobesidade (Da Costa; Mercadante,
2018; Das; Nayak; Kesavan, 2022).

3.3 EXTRACAO ASSISTIDA POR ULTRASSOM (UAE)

A busca por métodos de extracdo mais eficientes e eficazes tem impulsionado
o desenvolvimento de técnicas modernas, como a extragdo assistida por ultrassom,
que se destacam por reduzir o uso de solventes organicos toxicos e o tempo de
processamento (Da Silva et al., 2022). Essa técnica é reconhecida como um método
verde, pois diminui o consumo de solventes e de energia, além de reduzir a geragéo
de residuos e a poluicdo ambiental, mantendo altos rendimentos de extragéo (Daud
et al., 2022).

Além dos beneficios ambientais, a extragdo assistida por ultrassom contribui
para a preservagcao dos compostos presentes na amostra devido aos efeitos da
cavitacao acustica, que promovem a ruptura celular e facilitam a liberagédo dos analitos
de interesse, aumentando a eficiéncia do processo sem exigir temperaturas elevadas.
Dessa forma, a técnica tende a preservar melhor compostos sensiveis em
comparagdo aos meétodos convencionais (Jha; Sit, 2022), o que a torna
particularmente promissora para a obtengdao de compostos bioativos em diferentes

matrizes vegetais.
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Essa técnica utiliza ondas sonoras de 20 kHz a 100 kHz, baseando-se no
principio da cavitagdo acustica. Nesse processo, a propagacdo de ondas
ultrassbénicas gera a formagao de bolhas de gas e vapor em meio liquido, por meio de
variagdes sequenciais de pressao. As bolhas permanecem estaveis até que a pressao
interna ultrapasse sua tensdo superficial, levando a sua expansao e colapso. O
rompimento violento dessas bolhas resulta em temperaturas de até 5000 K e pressoes
de até 1000 atm (Patist; Bates, 2008), promovendo danos as paredes celulares,
reducdo do tamanho das particulas e melhora na transferéncia de massa. As fissuras
geradas nas paredes celulares aumentam a permeabilidade dos tecidos vegetais,
facilitando a penetracao do solvente e, consequentemente, a extragdo dos compostos
desejados (Jha; Sit, 2022; Fernandes; Rodrigues, 2023).

Os equipamentos mais comuns utilizados para essa técnica sdo o banho
ultrassénico e ultrassom com sonda. O banho ultrassénico é considerado um sistema
mais simples, no qual transdutores instalados na base geram ondas ultrassénicas que
se propagam pelo liquido até atingir a amostra. Esse sistema opera frequentemente
nas faixas de 25, 33 e 45 kHz, com densidade de poténcia inferior a 200 W/L. Entre
0s principais parametros ajustaveis estdo o tempo de extragdo, a carga da amostra
(kg/L) e o nivel do liquido (Fernandes; Rodrigues, 2023; Xu et al., 2022).

O ultrassom com sonda, por sua vez, € mais potente, atingindo densidades
acima de 1000 W/L. Esse sistema é composto por um controlador, um transdutor e
uma sonda, sendo o ultrassom transmitido diretamente por meio da imersao da sonda
em um liquido contendo a amostra. As frequéncias de operacgao variam de 18 a 24
kHz, e podem ser utilizadas sondas de diferentes diametros, permitindo o controle
preciso da poténcia e da amplitude das ondas (Fernandes; Rodrigues, 2023; Xu et al.,
2022).

A extragao assistida por ultrassom tem sido amplamente empregada para a
recuperacao de compostos bioativos em diversas matrizes vegetais, com resultados

expressivos na literatura (Figura 4) (Das; Nayak; Kesavan, 2022).
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Figura 4 - Numero de artigos publicados sobre extragdo de compostos bioativos assistida por
ultrassom entre 2015 e 2025.
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Fonte: Elaborado pela autora, com base em dados da base Scopus.
Nota: Palavras-chave pesquisadas: “ultrasound-assisted extraction”, “bioactive compounds”. Total de
32.065 resultados. Acesso em: 11/06/2025.

Entre as variaveis cruciais que influenciam o rendimento do processo,
destacam-se a poténcia ultrassonica, a razdo sélido-liquido, a temperatura e o tempo
de extracdo. Com base em multiplos estudos, a UAE se mostra uma ferramenta
promissora e eficiente na obtengdo de compostos biologicamente ativos (Zhu et al.,
2016; Chen; Zhao; Yu, 2015; Altemimi et al., 2017; Sim; Ong; Nyam, 2019; Silva et al.,
2023; Tebbi et al., 2023; Xia; Ahmmed; Rashidinejad, 2023).

3.4 SOLVENTES EUTETICOS PROFUNDOS NATURAIS (NADES)

Os solventes eutéticos profundos (DES) pertencem a uma nova classe de
solventes, que surgiu a partir da demanda por um solvente sustentavel e
economicamente viavel, proposta inicialmente por Abbott et al. (2003). O termo
‘eutético’ tem origem no grego antigo eUrnkro¢ (eutéktos), que significa ‘facilmente
fundido’, sendo empregado para destacar a facilidade de fusdo dessas misturas em
relagcdo aos componentes puros (Tarahi et al., 2025).

O DES é produzido a partir da mistura de dois ou mais compostos que atuam
como aceptor de ligagbes de hidrogénio (HBA) ou como doador de ligagbes de
hidrogénio (HBD) (Figura 5), em proporgdes molares especificas. A interagao

especifica entre HBAs e HBDs resulta em uma queda acentuada do ponto de fuséo,
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originando uma mistura eutética com caracteristicas diferentes das apresentadas por
cada componente isoladamente (Abranches; Coutinho, 2022).

Figura 5 - HBAs e HBDs usados em formulagbes de DES.
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Fonte: Fuad; Nadzir; Kamaruddin (2021).

O primeiro DES sintetizado foi a base de cloreto de colina (ChCl) e ureia
(Abbott et al., 2003). Nos anos seguintes, os acidos carboxilicos (acido oxalico, acido

maldnico, acido succinico, acido fenilacético, acido fenilpropiénico, acido tricarbalilico,
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acido citrico) e o glicerol também foram adicionados como componentes do DES
(Abbott et al., 2004; Abbott et al., 2011).

A sintese desses compostos pode ser realizada por meio de aquecimento e
agitacdo, moagem, liofilizagdo e evaporagdo, combinados ou ndo com técnicas
emergentes, como sintese assistida por micro-ondas, assistida por ultrassom ou de
dupla rosca, dependendo das propriedades fisico-quimicas e da pureza desejada e
da finalidade pretendida (Tarahi et al., 2025).

Os solventes eutéticos profundos naturais (NADES) surgiram apos Choi et al.
(2011) descobrirem a possibilidade de sintetizar DES utilizando metabdlitos primarios
de plantas, como acgucares (glicose, frutose, sacarose, trealose), aminoacidos
(prolina) e acidos organicos (acido malico, acido citrico, acido maleico, acido
aconitico). Tais NADES pertencem a categoria dos hidrofilicos, que representam os
tipos mais comuns de solventes eutéticos aplicados em diversas areas, como reagdes
quimicas, eletroquimica, farmacologia e processos de separagdo. Ja os NADES
hidrofébicos foram introduzidos pela primeira vez em 2015. Sua sintese envolve a
combinacdo de mentol com acidos piruvico, acético, latico e laurico; timol com mentol
e cumarina; e borneol com acido decanoico, acido oleico e timol. Embora NADES
hidrofébicos ja tenham sido aplicados com sucesso na extracdo de compostos
bioativos de matrizes vegetais, seu uso ainda é limitado (Fuad; Nadzir; Kamaruddin,
2021).

Compostos como cloreto de colina e glicerol estdo entre os principais e mais
utilizados constituintes dos NADES. Esses componentes podem ser combinados em
diferentes proporcoes para gerar variagcdbes de NADES com propriedades ajustaveis,
desde baixos pontos de fusao até elevada estabilidade térmica. Essa versatilidade na
composi¢cado possibilita a personalizagdo do solvente para atender a demandas
especificas em distintas aplicacbes (Freitas; Cavaco-Paulo; Silva, 2024). Tais
propriedades sao resultantes das interacbées moleculares entre os constituintes da
mistura, sendo fortemente influenciadas pela proporcao relativa de cada componente
(Panic et al., 2021).

Propriedades como viscosidade, densidade e ponto de fusdo podem
influenciar significativamente a facilidade de utilizagdo do NADES e seu rendimento
de extracdo. O ponto de fusdao esta relacionado a temperatura de aplicacdo do
solvente, ou seja, misturas com ponto de fusdo elevado ndo podem ser usadas em

temperatura ambiente. Da mesma forma, pontos de fusdo abaixo de zero permitem a
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aplicacao desses solventes em baixas temperaturas. Ja a viscosidade influencia na
difusdo das moléculas dentro do solvente ao longo da extragdo. Quando comparados
aos solventes convencionais, os NADES tem viscosidade mais alta e condutividade
mais baixa, devido a fortes interagdes intermoleculares, como ligagdes de hidrogénio,
forcas de van der Waals e interacbes eletrostaticas. Em relacdo a densidade,
normalmente os NADES hidrofobicos sdo menos densos que a agua e os hidrofilicos
sdo mais densos que a agua. Essas propriedades estao relacionadas a natureza do
HBA e HBD e a intensidade da interagéo entre eles (Dai et al., 2013; Smith; Abbott;
Ryder, 2014; Della Posta et al., 2022).

Uma das vantagens destes solventes € a capacidade de ajustar a sua
composic¢ao e a natureza do HBA e HBD, obtendo misturas com propriedades fisico-
quimicas distintas (Hayyan et al., 2013; Craveiro et al., 2016). Dessa forma, os
problemas de aplicacédo relacionados a alta viscosidade e densidade dos NADES
podem ser resolvidos através da adicdo de agua em quantidades variadas (Martins;
Ferreira, 2017). Ao adicionar agua a mistura eutética, a ligagdo entre os componentes
do NADES enfraquece gradativamente até a destruicdo da estrutura supramolecular
(Vilkova; Ptotka-Wasylka; Andruch, 2020). No entanto, a estrutura do solvente pode
ser danificada caso a quantidade de agua incorporada ultrapasse 50%, reduzindo a
eficiéncia da extragao (Fanali et al., 2021).

A habilidade dos componentes do NADES de doar e aceitar elétrons ou
prétons permite a formagao de novas ligagoes de hidrogénio com os compostos-alvo.
O mecanismo de extracdo baseia-se na ruptura das paredes celulares, ocasionada
pelas forcas mecanicas aplicadas durante o processo. Essa ruptura favorece a
dissolugédo celular, resultando na degradacdo de polissacarideos (como celulose,
fibras e quitina) presentes na parede celular, permitindo o contato direto do solvente
com os compostos-alvo da matriz celular (Julshahril; Phuah; Rambli, 2025). Diversos
estudos utilizando Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV), geralmente acoplada
a Simulacdo Dinamica Molecular (MDS), evidenciaram que, antes da extragao, a
superficie da parede celular apresentava-se integra, irregular e aspera. Apos a
extracao, o tecido se torna deformado e poroso, favorecendo a penetragao do solvente
nas células vegetais internas e a liberagao dos compostos para o meio extrator (Zhou
et al., 2018; Huang et al., 2018; Lankejar; Rathod, 2021; Sharma; Dash, 2021).

Estes solventes sao excelentes substitutos dos liquidos iGnicos e dos

solventes organicos e tém sido amplamente utilizados na extragdao de compostos de
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fontes naturais com alto valor agregado (Figura 6). Isso se deve ao baixo custo, a
facilidade de sintese, a baixa toxicidade ou auséncia dela, a biodegradabilidade e a
biocompatibilidade (Fuad; Nadzir; Kamaruddin, 2021; Panic et al., 2021).

Figura 6 - Namero de artigos publicados sobre extragcdo de compostos bioativos utilizando NADES
entre 2015 e 2025.

3500
3000

2500

2000

1500

1000

50 I
o — = m N I

2015 2016 2017 2018 2019 2020 2021 2022 2023 2024 2025
Tempo (anos)

Numero de artigos publicados
o

Fonte: Elaborado pela autora, com base em dados da base Scopus.
Nota: Palavras-chave pesquisadas: “natural deep eutectic solvents”, “bioactive compounds”. Total de
12.725 resultados. Acesso em: 11/06/2025.

Além disso, esses solventes demonstraram capacidade de preservar os
compostos naturais mesmo sob temperaturas elevadas e durante o armazenamento
(Choi et al., 2011). Outro ponto positivo € a possibilidade de adicionar os extratos
obtidos as formulagcbes de produtos alimenticios, sem a necessidade de eliminar
previamente o NADES (Misan et al., 2020). Os principais constituintes dos NADES,
como o cloreto de colina, ndo oferecem nenhum tipo de ameacga a seguranga dos
consumidores ou usuarios finais dos extratos, uma vez que sao substancias de origem
natural, comumente presentes em alimentos ou atuando como metabdlitos primarios

em organismos vivos (Freitas; Cavaco-Paulo; Silva, 2024).

3.5 APLICACAO COMBINADA DE NADES E ULTRASSOM NA EXTRACAO DE
COMPOSTOS BIOATIVOS

A utilizacdo de métodos sustentaveis para a extragao de compostos bioativos

vem crescendo significativamente, com o objetivo de minimizar os danos a saude
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humana e ao meio ambiente. Essas técnicas tém sido testadas em diversas matrizes
vegetais, visando otimizar o processo de extragao. Destaca-se o aumento expressivo
nas publicagdes cientificas que combinam o uso de NADES com a aplicagdo de

ultrassom (Figura 7).

Figura 7 - Numero de artigos publicados sobre extragdo de compostos bioativos assistida por
ultrassom utilizando NADES entre 2015 e 2025.
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Fonte: Elaborado pela autora com base em dados da base Scopus.

Nota: Palavras-chave pesquisadas: ‘ultrasound-assisted extraction’, “natural deep eutectic solvents”,
“bioactive compounds”. Total de 5.993 resultados. Acesso em: 11/06/2025.

Jamshaid e Ahmed (2022) otimizaram as condicbes de extracdo de
compostos bioativos do fruto de Melia azedarach empregando extragdo ultrassénica
associada a NADES sintetizado com cloreto de colina e glicerol. Os resultados foram
eficazes em relagao aos teores de compostos fendlicos, flavonoides totais e atividade
antioxidante, com melhores desempenhos observados a 46,4 °C, utilizando DES a
50% e 100% de amplitude de ultrassom. Os testes de validagao apresentaram baixos
indices de erro, sustentando o modelo de extracdo em larga escala proposto pelos
autores.

A eficiéncia da extracao de flavonoides (naringina e neoesperidina) de Fructus
aurantii por extragao assistida por ultrassom utilizando NADES foi avaliada por He et
al. (2024). Foram testados 14 tipos diferentes de NADES, considerando variaveis
como proporgao molar, teor de agua, poténcia do ultrassom, razao soélido/liquido,

tempo e temperatura de extragao. O solvente a base de cloreto de colina e etilenoglicol



28

(proporgao molar 1:3 e 30% de agua) apresentou os resultados mais promissores,
superando metanol, etanol a 95% e agua.

Olfat et al. (2024) extrairam compostos bioativos de Hypnea flagelliformis
utilizando banho ultrassénico e NADES sintetizados com cloreto de colina. A mistura
composta por cloreto de colina e acido latico superou agua, etanol a 80% e metanol a
80%, especialmente no teor de compostos fendlicos totais.

Outro estudo utilizando NADES a base de cloreto de colina para a
recuperacdo de compostos bioativos de bagaco de macga, por extragdo assistida por
ultrassom, foi conduzido por Rashid et al. (2023). Os NADES formulados com cloreto
de colina e glicerol (1:2), cloreto de colina e acido latico (1:3) e cloreto de colina e
acido citrico (1:1) apresentaram melhor desempenho em comparagéo com etanol a
70%.

Wei et al. (2024) estabeleceram um método verde eficiente para extragao de
cinco flavonoides (miricitrina, isoquercitrina, quercitrina, amentoflavona e
hinokiflavona) de Platycladi Cacumen, utilizando ultrassom e NADES. O solvente a
base de acido 1,4-butanodiol e acido latico (1:3) apresentou o maior rendimento apés
triagem inicial. Os parametros otimizados incluiram tempo de 60 minutos, razao
sélido/liquido de 20:1 e teor de agua de 35%. O conteudo total de flavonoides foi de
23,11 £ 0,35 mg/g, superando consideravelmente os resultados obtidos com solventes
organicos convencionais. A atividade antioxidante também foi significativamente
superior a obtida com metanol.

A combinagdo de NADES e ultrassom foi aplicada na recuperagado de
antioxidantes polifendlicos de residuos de casca de manga. O NADES de acido latico-
glicose (5:1) apresentou os melhores resultados quanto ao teor de compostos
fendlicos totais, flavonoides totais e atividade antioxidante, em comparacéo ao etanol
a 80%. Além disso, o tempo de extragdo e o consumo de solvente foram reduzidos
em 50% e 25%, respectivamente (Lanjekar; Gokhale; Rathod, 2022).

Della Posta et al. (2023) também utilizaram NADES para extrair compostos
fendlicos totais da casca de abacate. A extracao foi realizada em banho ultrassénico
com 12 NADES distintos e comparada com solventes convencionais (agua, etanol a
50% e metanol a 50%). A mistura eutética de cloreto de colina e acido latico foi mais
eficiente que os solventes convencionais, além de permitir a reducdo no volume de

solvente, no tempo e na temperatura de extragao.
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A aplicagdo combinada de ultrassom e NADES possibilita o desenvolvimento
de métodos de extragdo mais sustentaveis, seguros e de facil implementagao. Os
processos otimizados resultam em economia de insumos, energia, mao de obra e
tempo, além de promover maior eficiéncia e rendimento (Della Posta et al., 2023).
Considerando que plantas nativas pouco exploradas quanto ao seu potencial bioativo
podem estar disponiveis em pequenas quantidades, torna-se imprescindivel otimizar

a extragao dessas substancias.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 MATERIAIS

A coleta dos frutos foi realizada entre janeiro e fevereiro de 2024 no municipio
de Canoinhas, Santa Catarina, Brasil (26°11'18.5"S 50°24'32.6"W; 26°11'22.3"S
50°24'46.4"W; 26°12'25.1"S 50°24'08.8"W), por meio da sele¢cdo de quatro cachos
provenientes de cada uma das trés palmeiras. A identificagdo da espécie Butia
eriospatha (Mart. ex Drude) Becc. foi realizada com o auxilio do Herbario da
Universidade Estadual de Ponta Grossa (Ponta Grossa — PR), onde a amostra foi
registrada como exsicata de codigo 23.220 e catalogada na carpoteca. As amostras
foram transportadas para o Laboratorio de Processamento Vegetal do Instituto Federal
de Santa Catarina - Campus Canoinhas.

Os reagentes Folin-Ciocalteu, Trolox (6-hidroxi-2,5,7,8-tetrametilcromano-2-
acido carboxilico), DPPH (2,2-difenil-1-picrilhidrazil), ABTS (2,2-azino-bis(3-
etilbenzotiazolina-6-acido sulfénico)) e TPTZ (2,4,6-tri(2-piridil)-s-triazina) foram
adquiridos da Sigma-Aldrich (St. Louis, MO, EUA). As enzimas a-amilase, protease e
amiloglucosidase foram fornecidas pela Merck S/A (Darmstadt, Alemanha). O cloreto

de colina foi adquirido da Exodo Cientifica (Sumaré, SP, Brasil).

42 METODOS

A Figura 8 apresenta o fluxograma das principais etapas do estudo,
abrangendo o preparo da fragdo polpa-casca, a sintese dos NADES, a extragéo
assistida por ultrassom, os planejamentos experimentais e as analises subsequentes.

Esse fluxograma sintetiza os procedimentos detalhados nas subsec¢des seguintes.
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Figura 8 - Fluxograma das etapas experimentais.
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Fonte: A autora.

Nota: NADES: solvente eutético profundo natural; ChCL-Gly: cloreto de colina e glicerol; ChCI-TA:
cloreto de colina e acido tartarico; ChCI-LA: cloreto de colina e acido latico; FT: flavonoides totais; CFT:
compostos fendlicos totais; DPPH: método de captura do radical 2,2-difenil-1-picrilhidrazil; ABTS:
método de captura do radical 2,2’-azino-bis-(3-etilbenzotiazolina-6-acido sulfénico); FRAP: método por
reducgédo de ferro; CT: carotenoides totais; AA: acido ascérbico; H20: agua destilada.

4.2.1 Obtencédo Da Polpa Com Casca E Da Farinha De Butia

Os frutos sadios, integros e plenamente maduros foram selecionados (Figura

9a), higienizados em solugao de hipoclorito de sédio a 200 mg/L por 15 minutos, a 5
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°C, e despolpados manualmente (Figura 9b). Para este estudo, foi utilizada a polpa
com a casca (mesocarpo + epicarpo) de Butia eriospatha, tratada em conjunto e
referida, quando necessario, como fragdes do fruto ou fragdes vegetais. O endocarpo
(carogo/coquinho) foi descartado e nao integrou as analises realizadas.

Uma porcao dessas fragdes foi armazenada in natura, enquanto a outra foi
submetida a desidratagdo em estufa com circulagao de ar forgada (Lucadema, 82/480,
SP, Brasil) a 60 °C até peso constante (aproximadamente 15 horas) (Figura 9c). As
amostras desidratadas foram trituradas em liquidificador (Mondial, Power L-550,
Barueri, Sdo Paulo, Brasil), homogeneizadas e padronizadas em peneira de 60 mesh
(Figura 9d). Ambas as porg¢des foram embaladas a vacuo (seladora de camara,
TSMAQ, modelo DZ-400, Cachoeirinha, Rio Grande do Sul, Brasil) e congeladas a -
18 °C (Freezer vertical, Consul, CVU26FB, Joinville, Santa Catarina, Brasil) até a

realizacao das analises (Hoffmann et al., 2017; Wagner et al., 2022a).

Figura 9 — Etapas do processamento do butia para obtengao da polpa com casca e da farinha.

Fonte: A autora.

Nota: (a) frutos de butia apds a selegao; (b) butia despolpado, constituido por epicarpo e mesocarpo;
(c) butia desidratado; (d) farinha da polpa com casca de butia.
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4.2.2 Caracterizagao Fisico-Quimica Dos Frutos
4.2.2.1 Massa e diametro

O massa e o tamanho dos frutos foram determinados a partir da média de
pesagem e das medidas de altura e diametro horizontal de 10 frutos de cada palmeira
(Wagner et al., 2022a), com o auxilio de balanga analitica (Shimadzu, ATY224, Kyoto,
Japao) e paquimetro digital (MTX, 316119, China). O rendimento das fragdes do fruto
foi obtido com base na diferenca de massa entre as por¢des de polpa-casca e carogo,

separadas manualmente.
4.2.2.2 Solidos soluveis totais (SST), pH e acidez total titulavel (ATT)

O teor de sélidos soluveis totais foi analisado por refratometria (Refratbmetro
de bancada ABBE, lonlab, AR1000S, Araucéria, PR, Brasil), com os resultados
expressos em °Brix. O pH foi determinado por leitura direta em pHmetro (TECNAL, R-
TEC-7/2-MP, Piracicaba, SP, Brasil), a partir da suspensao das fragdes de butia em
40 mL de agua destilada. A acidez foi determinada por titulacido de 2 g de amostra
suspensa em 50 mL de agua destilada, com adi¢ao de 3 gotas de fenolftaleina a 1%
(m/v), utilizando solugdo de NaOH 0,1 M até coloragdo résea permanente. Os
resultados foram expressos em g de acido citrico/100 g de amostra. Essas analises

foram realizadas conforme os métodos descritos pelo Instituto Adolfo Lutz (2008).
4.2.3 Analise Colorimétrica

A cor da polpa e da casca foi analisada utilizando colorimetro portatil (TECNAL, SHE-
COLORIMETRO-TEC200, Piracicaba, Sao Paulo, Brasil), obtendo-se os parametros

*

L* (luminosidade), a* (cromaticidade vermelho/verde) e b* (cromaticidade
amarelo/azul) das regides superior, central e inferior de cada fruto. Com base nesses

valores, foram calculados o angulo Hue (Equagéao 1) e o Croma (Equacgao 2).

*

Hue = tan~'Z (1)

ax

Croma = Va*? + b*? (2)
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4.2.4 Composigao Centesimal

As analises de teor de proteina (fator de conversao do nitrogénio, F = 6,25),
lipideos, cinzas e umidade foram realizadas nas amostras in natura, conforme
métodos descritos pelo Instituto Adolfo Lutz (2008). O teor de fibra alimentar total foi
determinado pelo método enzimatico-gravimétrico (AOAC, 2023), e os carboidratos

totais foram quantificados por diferengca (TBCA, 2023).

4.2.5 Obtencédo Dos Extratos E Analise De Compostos Bioativos

4.2.5.1 Sintese do solvente eutético profundo natural (NADES)

Os solventes eutéticos profundos naturais (NADES) a base de cloreto de
colina e glicerol (ChCI-Gly), cloreto de colina e acido tartarico (ChCI-TA) e cloreto de
colina e acido latico (ChCI-LA) foram preparados conforme o método descrito por
Bosiljkov et al. (2017). Cada mistura foi aquecida a 80 °C sob agitagcao constante até
a formacao de um liquido limpido e homogéneo. A estabilidade das solugdes eutéticas
foi avaliada por armazenamento a temperatura ambiente por 20 a 24 horas (Ali et al.,
2023). Apos esse periodo, os NADES foram diluidos em agua destilada, de acordo
com a concentragdo desejada, para reduzir a viscosidade e ajustar a polaridade do
solvente (Nekkaa et al., 2023).

ApoOs o preparo, foi realizada uma triagem preliminar com o objetivo de
selecionar o NADES com maior capacidade extrativa de compostos bioativos da polpa
e da casca de butia. Trés formulacdes (Tabela 1) foram avaliadas sob condigdes fixas
de extracdo: temperatura de 40 °C, tempo de 60 minutos e razdo sélido-liquido de
1:30 (m/v), parametros comumente empregados em estudos que associam NADES a
extragdo assistida por ultrassom de compostos bioativos (Carvalho; Conte-Junior,
2021; Jamshaid; Ahmed, 2022; Lankejar et al., 2022; Rashid et al., 2023; Della Posta
et al., 2023; Olfat et al., 2024; Wei et al., 2024; He et al., 2024).
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Tabela 1 — NADES testados para avaliagcao de eficiéncia de extragdo de compostos bioativos de

butia,
Solvente Composicao* Sigla R?;i?,::gll)a r Concen(tt)zafnal:)n;le agua
NADEs 1  Cloreto decolinae ChCI-Gly 1.2 20
glicerol
NADES 2  Cloretode colinae ChCI-TA 2:1 20
acido tartarico
NADEs3  Cloretode colina e ChCI-LA 1:3 20

acido latico
Nota: *Formulagdes selecionadas com base na ampla recorréncia na literatura cientifica e sua
aplicabilidade em diferentes contextos.

A eficiéncia de cada solvente foi determinada com base no teor de flavonoides
totais. A formulagdo que apresentou maior rendimento de extragao foi selecionada

para os experimentos de otimizagao.

4.2.5.2 Preparo dos extratos

Os extratos foram preparados conforme o método descrito por Weremfo et al.
(2022). A amostra desidratada foi submetida a extracdo em banho ultrassénico (Eco-
sonics, Q 5.9/25-A, Indaiatuba, SP, Brasil), com temperatura e tempo ajustaveis, e
frequéncia e poténcia fixas de 25 kHz e 165 W. Para cada ensaio, foram adicionados
1 g da amostra e volumes variaveis do NADES selecionado (com diferentes
porcentagens de agua) ou de etanol a 50% (v/v) (extragdo comparativa), em tubo
Falcon de 50 mL. A extracdo foi conduzida conforme os parametros definidos nos
planejamentos experimentais. Em seguida, os extratos foram refrigerados a 5 °C
durante 24 horas para facilitar a precipitagdo de solidos, centrifugados a 2332 g por
10 minutos (Novatecnica, NT810, 800 W, Piracicaba, SP, Brasil), e o sobrenadante foi

coletado, filtrado e armazenado ao abrigo da luz a 5 °C até a realizacado das analises.

4.2.5.3 Planejamentos experimentais

Para a otimizagdo das condicdes de extracdo, dois planejamentos
experimentais distintos foram conduzidos, com o objetivo de avaliar a influéncia das
variaveis operacionais sobre o rendimento dos extratos.

Inicialmente, foi utilizado um planejamento do tipo Box-Behnken (1960), com
trés variaveis independentes: razado solido-liquido (X1), temperatura (X2) e

concentragcédo de agua no NADES (X3), cada uma avaliada em trés niveis, mantendo-
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se o tempo fixo em 60 minutos. Esse delineamento resultou em 15 combinagdes
experimentais, incluindo trés repetigbes no ponto central (Tabela 2). Para fins
comparativos, foi produzido um extrato-padrado, com etanol 50% (v/v), utilizando as

condicdes de extragao do ponto central para as variaveis independentes.

Tabela 2 — Planejamento Box-Behnken aplicado para a extragédo de compostos bioativos de Butia
eriospatha.

Experimento Razao soluto:solvente (m/m) Temperatura (°C) Concentragao de agua (%)

1 -1 -1 0
2 +1 -1 0
3 -1 +1 0
4 +1 +1 0
5 -1 0 -1
6 +1 0 -1
7 -1 0 +1
8 +1 0 +1
9 0 -1 -1
10 0 +1 -1
11 0 -1 +1
12 0 +1 +1
13 0 0 0
14 0 0 0
15 0 0 0
Etanol 50% 0 0 0

Valores reais™

-1 1:20 30 20
0 1:30 40 25
+1 1:40 50 30

Nota: *Condigbes experimentais estabelecidas para cada fator no planejamento experimental.

Os dados obtidos foram ajustados a uma equacgao polinomial de segunda

ordem, conforme descrito na Equacgao 3:
Y = o+ X b Xa + g BuXP + Xiea Xioier By XiX; 3)

onde Y representa a resposta predita; Bo € o coeficiente de regressao da intersecao;
Bi, Bi e Bj correspondem, respectivamente, aos coeficientes dos efeitos linear,
quadratico e de interagao; e Xi e X sao os fatores independentes avaliados (Bruns;
Scarminio; Barros Neto, 2006).

Entretando, os resultados indicaram que as variaveis concentragao de agua e

razao solido-liquido apresentaram variacido pouco expressiva na resposta. Diante
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disso, optou-se por um segundo planejamento experimental, com foco nas variaveis
de maior relevancia.

Esse novo delineamento correspondeu a um planejamento fatorial completo
32, com duas variaveis independentes: temperatura (X1) e tempo de extragéo (X2),
mantendo-se constantes a raz&o sodlido-liquido em 1:30 (m/v) e a concentragédo de
agua em 25% (m/m) no NADES selecionado. O delineamento resultou em 9
combinagdes experimentais, realizadas com repetigbes, totalizando 27 ensaios
(Tabela 3).

Tabela 3 — Planejamento fatorial 32 aplicado para a otimizacdo da extragdo de compostos bioativos de
Butia eriospatha.

Experimento Temperatura (°C) Tempo (minutos)
1 -1 -1
2 -1 0
3 -1 +1
4 0 -1
5 0 0
6 0 +1
7 +1 -1
8 +1 0
9 +1 +1
Etanol 50% 0 0
Valores reais*
-1 30 30
0 45 45
+1 60 60

Nota: *Condigbes experimentais estabelecidas para cada fator no planejamento experimental.

Assim como no Box-Behnken, os dados foram ajustados a uma equacgao

polinomial de segunda ordem, apresentada na Equacao 4:

Y = Bo+ BiXy + BoXo + B11XE + B22Xs + BraXe X (4)

onde Y representa a resposta predita; X7 e X> sdo os fatores independentes; Bo é o
coeficiente de regresséo da intersegéo; B1 e B2sad0 os coeficientes lineares; B11 e B2
sdo os coeficientes quadraticos; e B12€ o coeficiente de interagédo (Bruns; Scarminio;
Barros Neto, 2006).
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Da mesma forma que no planejamento de Box-Behnken, foi produzido, para
fins complementares, um extrato-padrao preparado com etanol a 50% (v/v), utilizando
as condicdes de extragao do ponto central para as variaveis independentes.

Com base nos resultados obtidos pelo planejamento fatorial 32, determinaram-
se as condigdes otimas de extracdo, por meio da fungdo desejabilidade, que foram
empregadas nos experimentos finais para a caracterizagao bioativa dos extratos.

A significancia estatistica dos termos nas equagdes de regressao foi avaliada
por meio de analise de variancia (ANOVA) para cada variavel resposta. Os termos que
nao apresentaram significancia estatistica (p>0,05) foram excluidos dos modelos
ajustados, mantendo-se apenas os parametros com influéncia relevante.
Posteriormente, os modelos finais foram validados experimentalmente, aplicando-se
as condig¢des otimizadas em triplicata. Os ensaios de validagdo seguiram os mesmos
procedimentos metodologicos adotados nas etapas anteriores, permitindo a
comparagao entre os valores preditos pelos modelos e os dados observados, com o
objetivo de verificar sua capacidade preditiva.

Cada ponto experimental foi realizado em triplicata. Como os resultados das
repeticbes apresentaram valores idénticos ou variagdo desprezivel, a média dos
ensaios foi utilizada como valor representativo nas tabelas e graficos desta

dissertacao.

4.2.5.4 Flavonoides totais (FT)

Para determinacdo de flavonoides totais (FT), foi utilizada a metodologia
desenvolvida por Ramos et al. (2017). Aliquotas de 500 pL dos extratos foram
misturadas com 1800 pL de etanol a 50% (v/v), sendo a solugdo homogeneizada em
agitador de tubos (Phoenix, AP56, Araraquara, SP, Brasil). Em seguida, foram
adicionados 200 pL de cloreto de aluminio a 5% (m/v), com nova homogeneizagao da
mistura, seguida de incubagao por 30 minutos em temperatura ambiente. A leitura foi
realizada em espectrofotometro (BEL Photonics, Gold Spectrumlab 53, Piracicaba,
Sao Paulo, Brasil) a 425 nm. O teor total de flavonoides foi determinado com base em
curva de calibracdo de quercetina, e os resultados foram expressos em mg de
equivalentes de quercetina por grama de amostra seca (mg QE/g) (NADES: y =
2,1635x + 0,0086, R? = 0,9953; Etanol: y = 2,5707x + 0,008, R? = 0,9979).
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4.2.5.5 Compostos fendlicos totais (CFT)

A determinagao de compostos fendlicos totais (CFT) foi realizada pelo método
colorimétrico descrito por Singleton e Rossi (1965). Foram adicionados 100 pL de
extrato, 8,4 mL de agua destilada e 500 pL do reagente Folin-Ciocalteu em um tubo
de ensaio. A mistura foi homogeneizada em agitador de tubos (Phoenix, AP56,
Araraquara, SP, Brasil) e mantida em repouso por 3 minutos. Em seguida, adicionou-
se 1 mL de solugdo de carbonato de sédio a 20% (m/v), com nova homogeneizagéao,
sendo a mistura mantida no escuro e em temperatura ambiente por 1 hora. A leitura
da absorbancia foi realizada em espectrofotdmetro UV-VIS (BEL Photonics, Gold
Spectrumlab 53, Piracicaba, SP, Brasil) a 725 nm. Os resultados foram obtidos com
base em curva de calibrag&o utilizando o acido galico como padrao, e expressos em
mg de equivalente de acido galico por grama de amostra seca (mg GAE/g) (NADES:
y = 3,2859x + 0,0991, R? = 0,9928; Etanol: y = 3,3955x + 0,091, R2 = 0,9926).

4.2.5.6 Atividade antioxidante

A capacidade antioxidante foi avaliada por trés métodos complementares:
eliminacao dos radicais DPPH e ABTS, e potencial redutor de ferro (FRAP). A
atividade frente ao radical DPPH (2,2-difenil-1-picrilhidrazil) foi determinada conforme
o método descrito por Brand-Williams et al. (1995), com modificagdes. Em tubos de
ensaio, foram adicionados 150 pL de extrato e 2850 uL da solugdo DPPH (1 mM), com
posterior incubagao no escuro, em temperatura ambiente, por 24 horas. A absorbancia
foi medida em espectrofotometro (BEL Photonics, Gold Spectrumlab 53, Piracicaba,
SP, Brasil) a 515 nm. Os resultados foram obtidos por comparagdo com curva de
calibracdo de Trolox e expressos em mg de equivalentes de Trolox por grama de
amostra seca (mg TE/g) (NADES: y = -5,4605x + 0,9281, R? = 0,9992; Etanol: y = -
6,8312x + 1,1293, R? = 0,9997).

A analise da atividade antioxidante frente ao radical ABTS (2,2'-azino-bis-(3-
etilbenzotiazolina-6-acido sulfénico)) foi conduzida segundo o método proposto por
Re et al. (1999), com modificagdes. Inicialmente, foram preparadas solugdes estoque
de ABTS a 7 mM e de persulfato de potassio a 140 mM. O radical de ABTS foi gerado
pela mistura de 5 mL da solucdo de ABTS com 88 L de persulfato de potassio, sendo

a reacao incubada no escuro a 25 °C por 16 horas. Apds esse periodo, 1 mL da
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solugao foi diluido em etanol até atingir absorbancia de 0,70 + 0,05 a 734 nm. Em
ambiente escuro, 30 uL de cada diluicdo dos extratos foram adicionados a 3 mL da
solugdo de ABTS em tubos de ensaio, com homogeneizagdo em agitador de tubos
(Phoenix, AP56, Araraquara, SP, Brasil). A leitura foi realizada a 734 nm apos 6
minutos. Os resultados foram comparados com a curva de calibragdo de Trolox e
expressos em mg de equivalentes de Trolox por grama de amostra seca (mg TE/g)
(NADES: y = -20,324x + 0,6882, R? = 0,9985; Etanol: y = -19,689x + 0,6667, R? =
0,9977).

O potencial antioxidante por reducao de ferro (FRAP) foi avaliado segundo a
metodologia de Benzie e Strain (1996), com modificagdes. Em tubos de ensaio, foram
adicionados 100 pL de extrato, 100 uL da solucéo de cloreto férrico a 3 mM e 1800 uL
de solugao de TPTZ (2,4,6-tris(2-piridil)-s-triazina) a 1 mM. A reagao foi conduzida em
banho-maria a 37 °C por 30 minutos (Solab, SL150, Piracicaba, SP, Brasil), seguida
de incubagao no escuro a 25 °C por 10 minutos. A absorbancia foi mediada a 620 nm
espectrofotdmetro (BEL Photonics, Gold Spectrumlab 53, Piracicaba, SP, Brasil), e os
resultados foram expressos em mg de equivalentes de Trolox por grama de amostra
seca (mg TE/g), com base em curva de calibragao de Trolox (NADES: y = 0,5199x +
0,0854, R? = 0,9952; Etanol: y = 0,5811x + 0,0055, R? = 0,9915).

4.2.5.7 Carotenoides totais (CT)

A quantificagcao de carotenoides totais (CT) foi realizada por leitura direta do
extrato, conforme método proposto por Rodrigues-Amaya (2001), baseado na Lei de

Lambert-Beer (Equacéo 5):

AV.10°

AY% 100.m (%)

CT =

onde CT é a concentragdo de carotenoides totais, expressa em mg (-caroteno por
100 g de amostra; A, a absorbancia medida a 450 nm; V, o volume do extrato (mL);
A%’m, o coeficiente de absortividade molar do B-caroteno em éter de petréleo (2592);

e m, a massa da amostra (g).
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4.2.5.8 Acido ascadrbico (AA)

O teor de acido ascérbico foi determinado com base na rea¢ao de reducao do
corante 2,6-diclorofenolindofenol-sédico (DCPIP) pelo acido ascorbico (AA), segundo
método descrito pela AOAC (1984), adaptado por Benassi e Antunes (1988), com
modificagdes para analise direta do extrato de Butia eriospatha. Uma aliquota de 2 mL
do extrato foi misturada com 5 mL da solug¢éao de acido oxalico a 2% (m/v). A titulagéo
foi realizada com solugdo padronizada de DCPIP (Equagéo 6), sendo o ponto de

viragem detectado visualmente.

<3

(6)

onde f é o fator de corre¢do da solugdo de DCPIP; m, a massa da amostra (g); e V, o
volume de DCPIP gasto na titulagdo (mL).
Os resultados foram expressos em mg de acido ascoérbico por 100 g de

amostra (mg AA/100 g) (Equacéo 7).

AA = Vbcpip x f X 100 (7)

Vextrato

onde AA é a concentragcdo de acido ascoérbico, expressa em mg de acido ascorbico
por 100 g de amostra; Vpcipip, 0 volume de DCPIP gasto na titulagédo (mL); f, o fator

padronizado; e Vextrato, 0 VOlume de extrato pipetado para analise (mL).
4.2.6 Estabilidade Dos Extratos

Os testes de estabilidade térmica e a luz foram realizados com o extrato obtido
a partir das condi¢des otimizadas para a extracdo de compostos fendlicos totais, em
razao do alto rendimento, da consisténcia analitica e da viabilidade experimental.

4.2.6.1 Estabilidade térmica

A estabilidade térmica dos extratos foi avaliada conforme as metodologias
descritas por Mercali et al. (2013) e Peron, Fraga e Antelo (2017). O extrato foi
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acondicionado em tubos de ensaio com tampa de rosca e submetido ao aquecimento
em banho-maria previamente estabilizado nas temperaturas de 60, 70 e 80 °C. Em
intervalos de 0, 15, 30, 60 e 120 minutos, aliquotas foram retiradas e imediatamente
resfriadas para posterior analise do teor de compostos fendlicos totais, conforme
descrito no item 4.2.4.5.

Os dados referentes a variagao no teor de compostos fendlicos ao longo do
tempo, para cada temperatura, foram ajustados a um modelo de cinética de
degradagdo. A constante da cinética (k) foi determinada por regressdo dos dados
experimentais, com base na concentracao inicial em fungcdo do tempo, conforme

descrito na Equacéo 8:
CA = CAg.e — k.t (8)

onde CA é a concentracdo de compostos fendlicos no tempo t (mg/g); CAo, a
concentracao inicial (mg/g); t, o tempo (s); e k, a constante da cinética de degradacéao
(s7).

O tempo de meia-vida (t’2) foi calculado com base em k, conforme a Equagéao

in(0,5)
ty/2 = nk 9)

em que t’ representa o tempo de meia-vida e k é a constante de degradagéo.
A energia de ativacao (Ea) foi determinada com base na equacao de Arrhenius

(Equacao 10):

Ink=mA-— (10)

.T

onde A é o fator de frequéncia em (s'); Ea, a energia de ativagédo (kJ.mol"); T, a
temperatura (K); e R, a constante universal dos gases (J.mol".K").

A variacéo da entalpia (AH) foi calculada conforme a Equacéao 11:

AH = Ea—R.T (11)
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em que AH representa a variagdo da entalpia (kJ.mol'); Ea, a energia de ativagao
(kJ.mol"); R, a constante dos gases (kJ.mol"'.K"); e T, a temperatura (K).

A variagao da energia livre de Gibbs (AG) foi estimada por meio da Equagao
12:

AG = —R.T In (=) (12)

onde AG é a variagdo da energia livre de Gibbs (kJ.mol""); R, a constante universal
dos gases (J.mol'.K"); T, a temperatura (K); k, a constante da cinética de degradacao
(s"); h, a constante de Planck (6,6262 x 1034 J.s); e kB, a constante de Boltzmann
(1,3806 x 1023 J.K™).

A variagéo da entropia (AS) foi calculada conforme a Equagéo 13:

AS — AH;AG (13)

em que AS representa a variagéo da entropia (kJ.mol'.K"); AH, a variagdo da entalpia

(kJ.mol"); AG, a variacgédo da energia livre de Gibbs (kJ.mol"); e T, a temperatura (K).
4.2.6.2 Estabilidade fotoquimica

A estabilidade dos extratos frente a exposigéao a luz foi avaliada conforme o
método descrito por Dai, Verpoorte e Choi (2014), com modificacbes. Os extratos
foram acondicionados em tubos de ensaio e submetidos a iluminacdo direta por
lampadas fluorescentes brancas de 10 W cada, totalizando 40 W, distribuidas
uniformemente em estufa de incubagdo com fotoperiodo controlado (Deluqg, DL552,
Florianopolis, SC, Brasil), a temperatura ambiente (24 + 2 °C), durante 96 horas. O
teor de compostos fendlicos totais foi determinado nos tempos de 0, 3, 19, 24, 48, 72

e 96 horas, conforme descrito no item 4.2.5.5.
4.2.7 Analise Estatistica

Todos os experimentos foram conduzidos em triplicata, e os resultados foram

expressos como média + desvio padrao. As diferengas entre as amostras foram
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avaliadas por anadlise de varidancia (ANOVA), seguida do teste de comparagdes
multiplas de Fisher (LSD), considerando nivel de significancia de 5% (p < 0,05). A
relagao entre o teor de compostos bioativos e a atividade antioxidante foi avaliada por
meio da analise de correlacdo de Pearson, considerando os ensaios realizados com
NADES separadamente do extrato etandlico. Os parametros das equacgdes utilizadas
na descrigdo da cinética de degradacao foram ajustados por regressdo nao linear,
empregando o algoritmo de Gauss-Newton. Todas as analises estatisticas foram
realizadas no software STATISTICA 7.1 (Stat-Soft Inc., Tulsa, OK, USA).
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA E CENTESIMAL DOS FRUTOS

As caracteristicas fisico-quimicas do butia estao diretamente relacionadas as
condigbes climaticas durante a formagdo e maturagcdo dos frutos. Na regido de
Canoinhas (SC), o desenvolvimento ocorre principalmente entre dezembro e janeiro,
enquanto a maturagao se concentra entre janeiro e fevereiro. Entre dezembro de 2023
e fevereiro de 2024, os dados meteoroldgicos da regido evidenciaram um cenario de
acentuada variabilidade climatica. As temperaturas minimas oscilaram entre
aproximadamente 12 e 22 °C, as médias variaram de cerca de 16 a 27 °C e as
maximas alcangaram valores entre 19 e 35 °C. A precipitagdo apresentou
comportamento igualmente irregular, alternando dias sem chuva com episodios de
precipitagdo superiores a 30 mm, chegando a aproximadamente 35 mm em
determinados eventos. Esse conjunto de condigdes caracteriza um verdo marcado por
extremos térmicos e pluviométricos em relagdo ao padrao climatoldégico da regiao
(Canoinhas Online, 2023a; Canoinhas Online, 2023b; Canoinhas Online, 2023c; Lima;
Cruz, 2024; Lima, 2024; EPAGRI/CIRAM, 2025).

Na Figura 10 sdo apresentados os valores diarios de temperatura minima,
meédia e maxima, bem como a precipitacdo acumulada, registrados na estacao
meteorolégica do IFSC Campus Canoinhas entre dezembro de 2023 e fevereiro de
2024, periodo correspondente ao desenvolvimento e a maturagao dos frutos de Butia
eriospatha. O grafico também inclui as médias historicas de temperatura maxima e
precipitacdo para o municipio, permitindo visualizar os desvios em relagéo ao padrao

climatolégico de longo prazo do periodo avaliado.
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Figura 10 - Temperatura e precipitagao diarias registradas em Canoinhas, SC, entre dezembro de
2023 e fevereiro de 2024, comparadas as médias histéricas.
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Fonte: Elaborado pela autora com base em dados observados da estagdo meteoroldgica
Epagri/Ciram — IFSC Campus Canoinhas (cédigo 1063) e em médias histéricas fornecidas pelo portal
Climatempo. Periodo analisado: dez./2023 a fev./2024. Acesso em: 21 nov. 2025.

A oscilagao climatica acentuada pode expor a planta a um estado de estresse
prolongado, resultando em prejuizos ao desenvolvimento e a qualidade dos frutos
(Amarante; Megguer, 2008). Em frutos n&o climatéricos, o processo de
amadurecimento é regulado principalmente pela atividade enzimatica continua
(Alferez; Carvalho; Boakye, 2021). O equilibrio hormonal também exerce papel
central, especialmente os niveis de acido abscisico (ABA), auxinas e giberelinas
(Fuentes; Figueroa; Valdenegro, 2019). Além disso, reagbes metabdlicas residuais
contribuem para a progressdao do amadurecimento. Diferentemente dos frutos
climatéricos, esse processo nao € desencadeado pelo etileno (Perotti; Posé; Martin-
Pizarro, 2023; Saito et al., 2025).

Durante o desenvolvimento e a maturagao, condicbes ambientais adversas,
como temperaturas elevadas, déficit hidrico ou radiagdo excessiva, afetam
diretamente o metabolismo primario e secundario dos frutos. O estresse térmico
prolongado reduz a taxa fotossintética e o transporte de fotoassimilados, limitando o
acumulo de agucares, acidos organicos e compostos bioativos, além de comprometer
o tamanho e a massa dos frutos. A disponibilidade limitada de precursores metabdlicos
também interfere no equilibrio hormonal, na sintese de pigmentos e de compostos
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volateis, bem como na atividade antioxidante, resultando em frutos com coloracéo
irregular, textura comprometida e menor qualidade sensorial (Li et al., 2023; Tang et
al., 2023).

Apesar das variagbes climaticas observadas durante o periodo de
desenvolvimento, os frutos de butia coletados na regido de Canoinhas apresentaram
caracteristicas fisico-quimicas dentro das faixas médias reportadas pela literatura,

conforme descrito na Tabela 4.

Tabela 4 — Caracterizagao fisica e quimica de frutos de butia por palmeira.

Parametros Palmeira 1 Palmeira 2 Palmeira 3
(n=10) (n=10) (n=10)
Massa do fruto (g) 8,19¢+ 0,50 8,950 + 0,20 9,362 + 0,38
Altura (mm) 21,282 + 0,27 21,922 + 0,69 22,282+ 0,18
Largura (mm) 23,82° £ 0,24 24,632+ 0,17 24,992 + 0,66
Massa da polpa (g) 5,70°+ 0,23 6,192 + 0,08 6,432+ 0,28
Massa do carogo (g) 2,502+ 0,38 2,762+ 0,13 2,932+ 0,11
Rendimento de polpa (%) 69,622 + 3,17 69,182+ 0,73 68,682 + 0,49
SST (°Brix) 11,502 £ 0,87 11,752 £ 0,66 11,332 £ 0,14
ATT (g/100 g) 1,012 £ 0,01 1,012 £ 0,01 1,012 £ 0,01
Ph 3,742 + 0,01 3,742 £ 0,01 3,742 £ 0,01

Nota: Resultados expressos em média + desvio padrdo (base seca). N = 10: niumero de frutos avaliados
por palmeira. SST: sélidos sollveis totais. ATT: acidez total titulavel. Letras diferentes na mesma linha
indicam diferenca significativa entre os experimentos (p < 0,05).

Os frutos apresentaram massa média variando entre 8,19 e 9,36 g, altura
entre 21,28 e 22,28 mm e largura entre 23,82 e 24,99 mm, demonstrando um conjunto
de caracteristicas morfolégicas uniforme entre as amostras coletadas. Essa
homogeneidade sugere boa estabilidade fenotipica das plantas avaliadas,
possivelmente favorecida por condigcbes ambientais relativamente estaveis no periodo
de desenvolvimento (Hoffmann et al., 2014; Wagner et al., 2022b). A massa média de
polpa variou de 5,70 a 6,43 g, representando a maior fragdo da massa do fruto
(aproximadamente 69%), enquanto a massa do carogo oscilou entre 2,50 e 2,93 g,
ndao apresentando diferenga significativa entre as palmeiras. Esses resultados
reforgcam o potencial tecnoldgico do butia para elaboragcédo de produtos processados,
nos quais a quantidade de polpa disponivel constitui um fator determinante (Rivas;
Barbieri, 2018; Hoffmann et al., 2017).
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Os valores de solidos soluveis totais (11,3—11,8 °Brix) e acidez total titulavel
(1,01 g/100 g), aliados ao pH estavel (3,74), indicam equilibrio entre agucares e acidos
organicos, caracteristica amplamente associada ao perfil sensorial de butias em
estadio de maturacéo plena (Sganzerla, 2010; Hoffmann et al., 2014; Wagner et al.,
2022b).

Ferrdo et al. (2023) e Antunes et al. (2024) também relataram resultados
semelhantes em diferentes espécies de Butia spp. coletadas em municipios do Sul do
Brasil. Ferrdo et al. (2023) observaram valores de umidade entre 83,2 e 87,5%, cinzas
de 0,78 a 1,12%, lipideos variando de 0,35 a 1,02% e carboidratos totais entre 10,4 e
14,9% em polpas de B. catarinensis e B. odorata. Antunes et al. (2024) reportaram
teores de umidade entre 84,6 e 88,1%, cinzas de 0,80 a 1,05%, lipideos de 0,40 a
0,96% e carboidratos variando de 9,8 a 15,3% em frutos de B. capitata e B. eriospatha
provenientes de diferentes localidades.

A maior variabilidade observada nesses estudos € atribuida as condig¢des
climaticas durante o periodo de desenvolvimento dos frutos, como diferencas de
temperatura, disponibilidade hidrica, radiagdo solar e ocorréncia de estresses
ambientais. Essas variagbes influenciam o metabolismo primario e secundario,
alterando o acumulo de agua, agucares, lipideos e minerais na polpa. Modificagdes
nas condi¢cdes de desenvolvimento também afetam a atividade enzimatica e o balancgo
hormonal, resultando em composi¢gdes centesimais mais heterogéneas entre
localidades e safras (Li et al., 2023).

Os dados presentes na literatura indicam diferengas significativas entre
butiazeiros cultivados ou naturais em uma mesma regiao, principalmente em relagao
a massa, ao tamanho e ao didmetro dos frutos. Essas divergéncias sé&o
frequentemente associadas a intensa variagao das condi¢des locais, como clima, solo,
altitude e incidéncia de luz solar, que afetam direta ou indiretamente o crescimento, a
morfologia, a composigdo quimica e a qualidade dos frutos (Ferrao et al., 2023;
Antunes et al., 2024; Rocha et al., 2022).

Essa sensibilidade a fatores abidticos locais reforca a importancia de
considerar o microambiente na caracterizacdo de frutos de butia. No caso de Butia
eriospatha, foi observada expressiva variabilidade morfolégica entre populagbes
localizadas em diferentes fitofisionomias, como campos de altitude e florestas de

araucaria, mesmo em distdncias geograficas relativamente pequenas. Essa
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variabilidade pode refletir adaptagdes locais e plasticidade fenotipica da espécie frente
as condigbes edafoclimaticas especificas (Candido-Ribeiro et al., 2019).

Adicionalmente, modificacdes recentes no uso e ocupacédo do solo, como o
avango da agropecuaria e o desmatamento, tém afetado o habitat natural de B.
eriospatha (Nazareno; Reis, 2013). Esses processos impactam a estrutura
populacional e a regeneragao natural da espécie (Candido-Ribeiro et al., 2019).
Alteracbes ambientais dessa magnitude podem ainda influenciar as caracteristicas
morfofisicas dos frutos (Wagner et al., 2022b; Azambuija et al., 2024).

Apesar disso, os resultados obtidos no presente estudo apresentaram relativa
uniformidade entre as amostras analisadas. Isso sugere que a espécie demonstra
notavel capacidade de adaptacdo as condicdoes ambientais locais, mantendo a
estabilidade de compostos-chave, como agucares e acidos organicos, mesmo sob
possiveis situagdes de estresse térmico e hidrico. Esse comportamento reforga a
resiliéncia fisiolégica do butiazeiro e a adequacdo da espécie as condigdes
edafoclimaticas da regido de Canoinhas.

Além disso, essa adaptabilidade assume especial relevancia para a
conservagao da espécie, visto que Butia eriospatha e outros representantes do género
Butia encontram-se em risco de extingdo (Brasil, 2022). A manutengdo de sua
funcionalidade metabdlica e bioquimica frente a condi¢des de estresse ambiental
pode contribuir para a redugédo do risco de declinio populacional (Nazareno; Reis,
2013). Essa caracteristica apoia estratégias de preservacéo definidas em politicas e
programas de conservacgao (Brasil, 1994; BGCI, 2006). Ela também oferece subsidios
para acdes voltadas a garantia da persisténcia dessas palmeiras a longo prazo (Brasil,
2017; Amorim et al., 2021; Brasil, 2023; Eslabdo et al., 2022).

As caracteristicas de cor dos frutos também refletem o seu estado de
maturacao e a composicao fisico-quimica, especialmente no que se refere ao teor de
carotenoides, agucares e acidos organicos. Os parametros colorimétricos dos frutos e
polpas de Butia eriospatha sao apresentados na Tabela 5.

Observou-se variagao significativa nos valores de L* e b* entre as palmeiras
avaliadas para os frutos inteiros, indicando diferengas perceptiveis na luminosidade e
na intensidade dos tons amarelados. Para as amostras de polpa (constituidas por
polpa e casca), nao foram observadas diferencgas significativas nesses parametros.
Os frutos da palmeira 1 apresentaram maior valor de L* (52,07), correspondendo a

coloragdo mais clara e levemente alaranjada. Ja as palmeiras 2 e 3 apresentaram
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menor luminosidade (44,27 e 43,76, respectivamente) e tonalidades de amarelo mais

intensas, associadas a maiores valores de b* e Croma (C*).

Tabela 5 — Parametros colorimétricos dos frutos e polpas de butia por palmeira.

FRUTOS INTEIROS

Parametros Palmeira 1 Palmeira 2 Palmeira 3
(n=10) (n=10) (n=10)
L* 52,072 £ 1,20 44.27° + 0,61 43,76°+ 0,93
a* 12,412 £ 1,91 11,252 + 1,54 9,932 + 4,06
b* 24,57° + 1,98 33,462 £ 2,41 31,592 + 4,87
Croma 28,050 £ 2,97 39,962 + 3,18 34,782 £ 4,91
Hue 62,172 £ 4,06 68,742 + 2,90 72,36% £ 5,53

Cor predominante

Amarelo-alaranjado

Amarelo-intenso

Amarelo-alaranjado

POLPAS
Parametros Palmeira 1 Palmeira 2 Palmeira 3
(n=10) (n=10) (n=10)
L* 41,262 + 5,97 50,832 + 5,81 41,072+ 2,76
a* 15,982 + 1,05 14,712 + 2,97 15,772 £ 0,99
b* 46,182+ 6,90 44,912 + 3,24 43,192 + 4,39
Croma (C¥) 49,282+ 6,15 47,302 + 3,51 46,30° + 4,42
Hue (h*) 70,372 1+ 4,01 71,892 £+ 3,16 67,822 + 6,33
Cor predominante Amarelo Amarelo Amarelo-alaranjado

Nota: Resultados expressos em média + desvio padrdo (base seca). n = 10: numero de frutos avaliados
por palmeira. Polpas = polpa e casca de butid. L*: luminosidade (0 = preto, 100 = branco); a*:
coordenada do eixo verde (-) — vermelho (+); b*: coordenada do eixo azul (-) — amarelo (+); Croma
(C*): saturacédo ou intensidade da cor; Hue (h*): angulo de matiz, indicando tonalidade predominante
(0° = vermelho, 90° = amarelo, 180° = verde, 270° = azul). Letras diferentes na mesma linha indicam
diferenca significativa entre os experimentos (p < 0,05).

Essas variagcbes podem estar relacionadas a exposi¢cao solar dos cachos e as
condigcbes microambientais durante o desenvolvimento dos frutos, tais como
intensidade de radiacdo incidente, temperatura, umidade relativa, disponibilidade
hidrica e caracteristicas do solo, incluindo fertilidade e disponibilidade de nutrientes.
Tais fatores influenciam diretamente o equilibrio entre a degradacéo de clorofilas e o
acumulo de carotenoides, principalmente [B-caroteno e xantofilas, compostos
responsaveis pelas tonalidades amarelo-alaranjadas observadas (Hoffmann et al.,
2017; Zaccari Veiga; Del Puerto; Cabrera, 2021; Rodriguez-Amaya; Esquivel;
Meléndez-Martinez, 2023). O aumento dos valores de Croma nas amostras mais

amareladas também sugere maior saturagao e uniformidade de cor, o que pode estar
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associado a frutos em estadio mais avangado de maturagao fisioldgica (Amarante;
Megguer, 2008).

Nas polpas, os valores meédios de a* e b* apresentaram menor variagao entre
as amostras, mantendo-se predominantemente na faixa do amarelo, com valores de
Hue préximos a 70°, o que indica homogeneidade cromatica entre as amostras. Essa
estabilidade na coloragdo da polpa € uma caracteristica desejavel para o
processamento, pois reflete maior consisténcia pigmentaria. Além disso, pode estar
relacionada a presenca de carotenoides termoestaveis, como [B-caroteno e luteina,
previamente identificados em polpas de Butia eriospatha (Beskow et al., 2015; Wagner
et al., 2022b).

De modo geral, os resultados obtidos sugerem que, mesmo diante de
variagdes climaticas durante o periodo de desenvolvimento, os frutos analisados
mantiveram coloragao tipica de butias maduros. Observou-se predominancia de tons
amarelo-alaranjados, reforcando a estabilidade dos carotenoides e a resiliéncia
fisiologica da espécie. Esse comportamento evidencia a capacidade do butiazeiro de
preservar atributos de qualidade visual sob diferentes condi¢gdes ambientais (Cidon et
al., 2023).

Essa estabilidade de cor também constitui um indicador relevante de
qualidade tecnoldgica dos frutos, uma vez que esta associada a uniformidade de
maturacdo e a integridade estrutural dos tecidos (Cangussu; Fronza; Cavalcanti,
2020). A uniformidade visual observada nas polpas pode sugerir menor variagado no
teor de umidade e maior coeséo celular, influenciando no comportamento do fruto nas
etapas de despolpagem, secagem e moagem. Assim, a avaliagcdo do rendimento e
das perdas de massa ao longo dessas etapas (Tabela 6) complementa a
caracterizagao fisico-quimica e colorimétrica, oferecendo uma visdo mais abrangente
do potencial de aproveitamento industrial dos frutos de B. eriospatha.

Os dados indicam variagdo expressiva nos rendimentos das etapas de
processamento entre as palmeiras avaliadas, refletindo diferengas morfolégicas
individuais e a heterogeneidade natural dos frutos de Butia eriospatha. O rendimento
médio de polpa in natura foi de 60,8%, com valores variando de 43,4% a 74,1%. Essa
amplitude esta associada principalmente a propor¢ao entre carogo e mesocarpo,
caracteristica altamente variavel entre individuos da espécie (Sganzerla, 2010;
Hoffmann et al., 2014; Ferrdo et al., 2023). Estudos prévios com populacdes de B.

eriospatha relatam rendimentos de polpa entre 50% e 70%, confirmando que os
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resultados obtidos se encontram dentro da faixa observada para frutos maduros
coletados em diferentes regides do Sul do Brasil (Candido-Ribeiro et al., 2019;
Sganzerla, 2010).

Tabela 6 — Rendimento e perda de massa ( Yield) dos frutos de Butia eriospatha por palmeira e nas
etapas de processamento.

POLPA DESIDRATADA

Etapa de processamento/ Palmeira 1 Palmeira 2 Palmeira 3 Média
Componente (n=2) (n=2) (n=2) total
Fruto in natura (massa total) (g) 4135 6510 7796 6147
Carogo (massa bruto) (g) 1448 3685 2021 2385
Polpa in natura (g) 2687 2825 5775 3762
Rendimento de polpa in natura (%) 65,0 43,4 74,1 60,8
Polpa seca (g) 269 271 458 333
Rendimento de polpa seca (%) 10,0 9,6 7,9 9,2
Farinha moida grossa (g) 205 206 382 317
Farinha moida fina (60 mesh) (g) 60 65 70 65
Rendimento de farinha fina (%) 2,2 23 1,2 2,0
POLPA CONGELADA
Etapa de processamento/ Palmeira 1 Palmeira 2 Palmeira 3 Média
Componente (n=2) (n=2) (n=2) total
Fruto in natura (massa total) (g) 7935 4040 5250 5742
Caroco (massa bruto) (g) 2940 1925 2450 2438
Polpa in natura (Q) 4995 2115 2800 3303
Rendimento de polpa in natura (%) 62,9 52,4 53,3 56,2

Nota: n = 2: nUmero de cachos coletados por palmeira. Polpa = polpa e casca de butia. Os valores de
massa (g) séo apresentados como massa total processada. Os rendimentos (%) sao calculados em

relagcdo ao fruto in natura (para polpa in natura) ou em relagéo a polpa in natura (para polpa seca e
farinha fina).

As diferengas ambientais ao redor de cada palmeira também podem ter
influenciado os rendimentos obtidos. No caso da palmeira 1, o menor rendimento de
polpa pode estar ligado a presenga de samambaias ou outras plantas invasoras na
base da planta, que competem por luz, agua e nutrientes. Essa competi¢cao reduz a
disponibilidade de recursos essenciais para o desenvolvimento do mesocarpo e
prejudica o acumulo de agucares e a expansao celular dos frutos (Deng et al., 2023).
A vegetagdo densa ao redor da palmeira também diminui a luminosidade disponivel,

reduzindo a taxa fotossintética e a alocagao de carboidratos para os frutos. Esse efeito
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€ bem documentado tanto para espécies de sub-bosque quanto para palmaceas
submetidas ao sombreamento (Wang et al., 2024). Assim, o microambiente da
palmeira 1 pode ter limitado seu vigor fisiolégico e contribuido para o baixo rendimento
observado, reforcando a importancia dos fatores ambientais locais na variabilidade
fenotipica de Butia eriospatha.

As diferencas nos valores de rendimento de polpa podem também estar
relacionadas ao grau de maturacdo no momento da colheita, ao teor de umidade e a
espessura do mesocarpo. Frutos mais maduros, com maior acumulo de agucares e
maior teor de umidade, tendem a apresentar maior facilidade de separagao da polpa,
elevando o rendimento aparente. Por outro lado, a presenca de fibras mais resistentes
e a adesdo da polpa ao endocarpo reduzem a eficiéncia de despolpagem,
especialmente em frutos de menor didmetro (Ventura, 2021).

O rendimento médio da polpa seca foi de 9,2%, correspondendo a uma
expressiva reducdo da massa em relagao a polpa in natura, o que reflete a elevada
umidade inicial (aproximadamente 85-90%) caracteristica da polpa de butia. Esse
valor € compativel com o comportamento esperado para frutos carnosos com alto teor
de agua e baixo teor de sélidos soluveis, nos quais a secagem resulta em significativa
perda de massa. De modo semelhante, Macedo et al. (2020) e Girelli, Sant’Anna e
Klein (2023) também observaram baixos rendimentos apds a desidratacao de polpas
de Butia spp., evidenciando a influéncia direta da umidade inicial, das condi¢des de
secagem e da espessura das fatias sobre o rendimento final do produto desidratado.

Durante as etapas de moagem e peneiramento, verificou-se que a polpa
desidratada apresentou comportamento altamente adesivo, resultando em acumulo
de material nas paredes da peneira e nas laminas do liquidificador. Essa caracteristica
dificultou o fracionamento e reduziu o rendimento final da farinha de granulometria fina
(média de 2,0%). O efeito pode estar associado ao elevado teor de agucares soluveis
presentes na polpa de butia, os quais conferem maior plasticidade e pegajosidade ao
material, especialmente em condi¢des de menor teor de umidade (Hoffmann et al.,
2017; Magalhaes et al., 2017).

Estudos prévios com polpas de butia demonstram que temperaturas mais
elevadas de secagem reduzem o tempo de processamento e melhoram a qualidade
final do produto (Macedo et al., 2020). Além disso, pesquisas sobre pos alimenticios
relatam que produtos ricos em agucares soluveis e com atividade de agua ainda

relativamente elevada tendem a apresentar comportamentos de adesividade e
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formacgao de aglomerados (stickiness) durante moagem ou peneiramento (Muzaffar;
Nayik; Kumar, 2015; Ueda et al., 2023).

Considerando o conjunto amostral, os resultados observados evidenciam boa
recuperacao de polpa e estabilidade de rendimento entre as amostras, demonstrando
que os frutos analisados apresentam potencial tecnoldgico satisfatério para
processamento tanto na forma congelada quanto desidratada. As perdas associadas
as etapas subsequentes, especialmente na secagem e moagem, refletem
caracteristicas intrinsecas da matriz vegetal e podem ser otimizadas por ajustes de
temperatura, granulometria e condi¢des de peneiramento, visando ao aumento do
aproveitamento industrial do Butia eriospatha.

A avaliacdo do rendimento nas diferentes etapas de processamento fornece
subsidios importantes para a compreensdo do comportamento tecnolégico dos frutos
de B. eriospatha. No entanto, além do desempenho fisico, a caracterizagdo centesimal
da fragdo polpa-casca permite avaliar o potencial nutricional e funcional do fruto,
revelando sua composicdo em macronutrientes e componentes estruturais que
também influenciam nas etapas de secagem, moagem e armazenamento. A
composic¢ao centesimal foi determinada em uma amostra composta, preparada a partir
da mistura da polpa e da casca provenientes das trés palmeiras coletadas, uma vez
que essa fracao foi utilizada como matriz Unica nas analises subsequentes. Assim, os
teores de umidade, cinzas, lipideos, proteinas, fibras alimentares e carboidratos totais

estao apresentados na Tabela 7.

Tabela 7 — Composigao centesimal de polpa e casca de Butia eriospatha em base Umida.

Parametros Resultados
(%)
Umidade 85,91 £ 0,61
Cinzas 0,90 + 0,01
Lipideos 0,39+0,14
Proteina bruta 0,91 £ 0,01
Fibra alimentar 2,15+0,16
Carboidratos totais’ 9,75+ 0,01

Nota: Resultados expressos em média + desvio padrdo. 'Calculado por diferenca.

A fragao polpa-casca de B. eriospatha apresentou elevado teor de umidade
(85,91% = 0,61), valor tipico de frutos carnosos tropicais e consistente com o

observado para outras espécies do género Butia, como B. odorata e B. capitata
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(Sganzerla, 2010; Hoffmann et al., 2014; Macedo et al., 2020). O alto conteudo hidrico
confere textura suculenta e influencia diretamente na estabilidade e no tempo de
conservagao, exigindo processamento imediato ou a adog¢ao de técnicas adequadas
de preservacéo, como congelamento ou desidratagao (Antunes et al., 2024).

O conteudo de cinzas (0,90% + 0,01) reflete a presenca moderada de
minerais, valor compativel com o reportado para polpas de B. odorata (0,84—-1,03%) e
B. capitata (0,80-1,10%) (Hoffmann et al., 2014; Beskow et al., 2015). Essa fracao
mineral pode incluir elementos como potassio, calcio e magnésio, que participam de
processos metabodlicos essenciais e podem influenciar aspectos sensoriais e
nutricionais do fruto (Morais et al., 2022).

O teor de lipideos (0,39% * 0,14) apresentou valor reduzido, caracteristica
comum as fragdes polposas de butia, nas quais os compostos graxos concentram-se
majoritariamente no endocarpo (améndoa). Resultados semelhantes foram relatados
por Beskow et al. (2015) e Wagner et al. (2022b), que encontraram valores entre 0,3
e 0,5%. Apesar da baixa proporgdo, essa fragcdo pode conter acidos graxos de
relevancia nutricional, como oleico e linoleico, cuja presenga, ainda que discreta, pode
contribuir para propriedades sensoriais ou para a estabilidade oxidativa de produtos
processados (Ferrao et al., 2023).

O percentual de proteina bruta (0,91% £ 0,01) manteve-se dentro da faixa
descrita para B. eriospatha e B. odorata (0,8—1,2%) (Sganzerla, 2010; Antunes et al.,
2024). Embora em pequena quantidade, compostos nitrogenados e aminoacidos
livres presentes na polpa podem participar de reagdes de escurecimento e contribuir
para o desenvolvimento de compostos aromaticos durante o processamento térmico.

O valor de fibra alimentar (2,15% + 0,16) indica que a polpa é fonte moderada
de fibras soluveis e insoluveis, associadas a presenca de pectinas e hemiceluloses no
mesocarpo. Resultados proximos foram relatados por Beskow et al. (2015) e Ferrao
et al. (2023), que destacam o potencial funcional dessas fibras na elaboragédo de
produtos com apelo nutricional e tecnolégico.

O teor de carboidratos totais (9,75% * 0,01), calculado por diferenga,
representa a principal fracdo solida da polpa. Essa composicdo confirma a natureza
agucarada do butia maduro, no qual predominam sacarose, glicose e frutose
(Hoffmann et al., 2017; Magalhaes et al., 2017). A elevada proporgéo de agucares é

responsavel pelo sabor caracteristico e contribui para o comportamento adesivo
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observado nas etapas de moagem e peneiramento, tipico de polpas ricas em solidos
soluveis.

De forma geral, a composi¢cao centesimal obtida evidencia o perfil tipico de
frutos do género Butia: alta umidade, predominancia de carboidratos e baixos teores
de lipideos e proteinas. Esses resultados reforcam o potencial tecnoldgico e
nutricional da espécie, tanto para o consumo in natura quanto para o desenvolvimento
de produtos processados. Além disso, a presenca de fibras e carboidratos soluveis
tem relevancia funcional, pois pode favorecer a retencao e estabilidade de compostos
bioativos, como carotenoides e polifendis, durante o processamento e

armazenamento.

5.2 TESTES PRELIMINARES E SELEGAO DO NADES

A capacidade extrativa das trés formulagcées de NADES testadas esta descrita

na Tabela 8.

Tabela 8 — Concentragéo de flavonoides totais em extratos de butia obtidos com diferentes NADES.

Composiciao Flavonoides totais
NADES (mol/mol) (mg QE/g)
1 ChCI-Gly 1:2 8,852 £ 0,09
2 ChCI-TA 2:1 3,88°+ 0,25
3 ChCI-LA 1:3 4,33¢+ 0,11

Nota: Resultados expressos em média + desvio padrdo (base seca). ChCI-Gly: cloreto de colina e
glicerol; ChCI-TA: cloreto de colina e &cido tartarico; ChCI-LA: cloreto de colina e acido latico; QE:
equivalentes de quercetina. Letras diferentes na mesma coluna indicam diferencga significativa entre os
experimentos (p < 0,05).

O solvente a base de cloreto de colina e glicerol extraiu duas vezes mais
flavonoides (8,85 mg QE/g) quando comparado aos solventes em base acida, que
apresentaram valores de 3,88 mg QE/g para ChCI-TA e 4,33 mg QE/g para ChCI-LA.
Esse desempenho pode ser associado as propriedades fisico-quimicas ideais e as
intensas interagbes moleculares do sistema ChCI-Gly. A combinagéo entre o glicerol,
um HBD poli-hidroxilado, e o cloreto de colina, um HBA derivado de quaternario de
amonio, origina uma matriz eutética altamente interativa e de carater menos polar em
relacdo aos solventes formulados com acidos organicos. Essa mistura permite a
formacao de multiplas ligagbes de hidrogénio com grupos hidroxila e carboxila

presentes nos flavonoides, além de interagdes adicionais por forgas dipolo-dipolo e de
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van der Waals. Tais interagcbes contribuem para o aumento da solubilidade e da
estabilidade desses compostos, promovendo sua eficiente liberagdo durante o
processo extrativo (Sahu et al., 2025).

Por ser considerado um HBD e HBA eficiente e termicamente estavel, o
cloreto de colina é capaz de reduzir a temperatura de fusdo da mistura eutética e
promover interagdes moleculares especificas, aumentando a afinidade solvente-
soluto. Além disso, a viscosidade e a polaridade intermediarias do sistema ChCI-Gly
proporcionam uma transferéncia de massa mais eficiente na extracdo assistida por
ultrassom (UAE), principalmente sob condigdes otimizadas (Gémez-Urios et al., 2023;
Li et al., 2025).

Essas caracteristicas podem ser potencializadas em matrizes com pH
naturalmente acido, devido a semelhanga de polaridade, tornando o ChCI-Gly um
solvente verde promissor para a extragao de flavonoides e outros compostos bioativos
em frutas acidas (Vargas-Serna; Ochoa-Martinez; Vélez-Pasos, 2022; Gémez-Urios
et al., 2023; Dominguez-Rodriguez et al., 2025a; Li et al., 2025).

5.3 CARACTERIZACAO BIOATIVA DOS EXTRATOS

O planejamento Box—Behnken foi conduzido com o objetivo de avaliar os
efeitos da relagao soluto:solvente, temperatura e percentual de agua no NADES sobre
a extracdo de compostos bioativos da polpa de Butia eriospatha. Essa etapa
exploratéria buscou identificar as condicdes mais promissoras do sistema,
direcionando o planejamento fatorial subsequente. Nessa fase, foram quantificados
apenas os teores de flavonoides totais (FT) e carotenoides totais (CT), que se
mostraram as respostas mais sensiveis para diferenciar o desempenho dos solventes.
A determinagdo de compostos fendlicos totais (CFT) ndo foi incluida devido a
interferéncia inicial do reagente de Folin-Ciocalteu com alguns NADES, o que exigiu
ajustes metodoldgicos prévios. Os valores de FT e CT obtidos encontram-se na Tabela
9 e serviram de base para a definigdo das condigbes do planejamento fatorial 32.

Foram verificadas diferencgas significativas (p < 0,05) entre os tratamentos
para todos os compostos avaliados, com ampla variagdo nos valores obtidos. As
concentracdes de flavonoides totais variaram entre 5,97 e 8,33 mg QE/g e os

carotenoides totais entre 45,95 e 146,93 mg B-caroteno/100 g.
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Tabela 9 — Concentragdo de compostos bioativos em extratos de Butia eriospatha obtidos no
planejamento Box-Behnken.

Ensaio FT cT
(mg QE/g) (mg B-caroteno/100 g)

1 7,343bcde + 0,67 74,699 + 0,58
2 6,69¢d¢ + 0,51 79,66"+ 1,53
3 6,84bcdet + 0,17 56,24k + 1,11
4 8,232+ 0,53 95,009 + 2,26
5 7,813 + 0,21 56,82 + 0,97
6 6,47%"+ 0,43 45,95'+ 1,89
7 6,35+ 0,10 82,84¢ £ 1,50
8 7,83% + 0,16 59,35/ + 0,67
9 7,443bd + 0,29 146,932 + 3,72
10 6,89bcdel + 0,24 70,51M £ 1,29
11 7,06 + 0,41 62,46 + 3,40
12 5,97+ 0,23 76,219+ 3,42
13 8,342+ 0,39 110,31 £ 0,69
14 6,594 + 0,31 111,08° + 2,30
15 7,532¢ + 0,07 111,89° + 0,69

Etanol 50% 4,419+ 0,35 97,68° £ 0,46

Nota: Resultados expressos em média + desvio padrdo (base seca). FT: flavonoides totais; CT:
carotenoides totais; QE: equivalentes de quercetina. Letras diferentes na mesma coluna indicam
diferenca significativa entre os experimentos (p < 0,05).

A analise dos efeitos principais indicou que a razao soluto:solvente de 1:30
(m/m) proporcionou os melhores resultados para a maioria dos compostos,
especialmente para os carotenoides. Essa tendéncia sugere que o aumento da
proporgao de solvente favorece a difusdo dos compostos bioativos e reduz o gradiente
de concentracdo entre a matriz vegetal e o solvente, aumentando a eficiéncia da
extracdo. Resultados semelhantes foram observados em outros estudos com matrizes
ricas em pigmentos e compostos fendlicos (Altemimi et al., 2017; Rashid et al., 2023).

Também foi observado que o percentual de agua no NADES (25% m/m)
apresentou o melhor desempenho geral, indicando equilibrio entre viscosidade e
polaridade do sistema. O teor de agua influencia diretamente na forga das ligagdes de
hidrogénio entre os constituintes do solvente e, consequentemente, sua capacidade
de solvatacao. Pequenas quantidades de agua favorecem a mobilidade molecular e a

difusdo dos compostos, ao passo que o excesso reduz a integridade da rede de



59

ligacdes de hidrogénio (Dai et al., 2013; Lanjekar; Rathod, 2021). No entanto, quando
a fracdo de agua ultrapassa aproximadamente 50% (m/m), a estrutura eutética é
prejudicada, resultando em menor eficiéncia de extracdo (Fanali et al., 2021).

A temperatura destacou-se como a variavel mais relevante, apresentando
efeitos significativos isoladamente e em interagdo com as demais variaveis.
Condicdes intermediarias favoreceram a solubilizagdo e a liberagdo dos compostos
bioativos, sem comprometer sua estabilidade térmica. Esse comportamento é
consistente com os resultados obtidos em estudos utilizando polpas de Butia spp. e
outras matrizes vegetais, nas quais a temperatura exerceu influéncia decisiva na
difusdo e na estabilidade de compostos fendlicos e carotenoides (Hoffmann et al.,
2017; Magalhaes et al., 2017; Silva et al., 2023).

Os resultados obtidos no planejamento Box-Behnken reforgaram o potencial
do NADES como solvente alternativo, especialmente considerando seu carater
biodegradavel e sua seletividade ajustavel por variagdo da composicao. Considerando
os efeitos significativos observados para a temperatura e suas interagbes com as
demais variaveis, essa condigao foi selecionada como principal fator de investigagao
na etapa seguinte.

Dessa forma, o planejamento fatorial 32 foi delineado para explorar, de forma
mais detalhada, a influéncia da temperatura e do tempo de extracdo sobre o
desempenho do ChCI-Gly, mantendo como varidveis constantes a razéo
soluto:solvente (1:30 m/m) e o percentual de agua (25% m/m). Essa abordagem
permitiu direcionar a otimizagao do processo e avaliar com maior precisao o potencial
extrativo do sistema proposto.

Os resultados da extragao assistida por ultrassom utilizando NADES (ChCI—
Gly) sob diferentes condi¢cdes de temperatura e tempo estdo apresentados na Tabela
10.
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Tabela 10 — Concentragdo de compostos bioativos e atividade antioxidante em extratos de Butia eriospatha obtidos com NADES e etanol.

Ensaio FT CFT DPPH ABTS FRAP CT AA
(mg QE/g) (mg GAE/g) (mg TE/g) (mg TE/g) (mg TE/g) (mg B-caroteno/100 g) (mg AA/100 g)
1 6,810+ 0,24 128,42¢ + 3,05 108,522 + 1,46 127,94° + 0,96 1005,15%° + 10,11 45,279+ 0,98 5,472 + 0,86
2 8,162 £ 0,42 131,05¢ £ 2,47 108,532 + 1,14 124,76° + 3,31 993,840 + 7,75 85,640 + 3,56 5,472 + 0,86
3 8,272 + 0,56 129,77¢ + 4,38 112,202 + 1,97 127,76° £ 6,90 1004,622b + 4,55 93,482+ 4,74 4,972 + 0,86
4 6,932 + 0,34 155,09° + 2,31 113,262 + 1,24 126,59 + 3,34 1011,812 £ 9,51 35,245 + 2,82 4,972 + 0,86
5 6,882 + 0,44 166,452 + 5,47 112,642 + 1,96 132,422 + 3,55 998,752 + 12,95 33,357+ 1,22 4,443 + 0,06
6 8,322+ 0,44 124,234 + 3,03 111,292 + 1,18 141,472 £ 0,99 1013,482 + 4,33 50,99° + 4,19 4,972 + 0,86
7 5,20¢ + 0,64 122,974 + 4,20 114,592 + 2,89 138,522 + 1,11 997,17° £ 10,54 32,48+ 0,58 4,302 + 0,30
8 6,862 + 0,39 123,04 + 3,24 112,892 + 4,40 128,68° + 2,11 1001,62° + 3,65 35,489 + 3,09 4,972 + 0,86
9 7,602 £ 0,33 129,14¢ + 3,46 111,322 £ 3,60 131,462 + 4,84 988,66° + 9,09 39,21¢ £ 2,02 4,312 + 0,28
Etanol 50%  4,65° + 0,51 113,700 + 2,99 103,54¢ + 0,84 137,132 £ 2,43 742,53 + 13,26 32,987+ 0,46 4,15 + 0,28

Nota: Resultados expressos em média + desvio padrdo (base seca). FT: flavonoides totais; CFT: compostos fendlicos totais; DPPH: método de captura do
radical 2,2-difenil-1-picrilhidrazil; ABTS: método de captura do radical 2,2’-azino-bis-(3-etilbenzotiazolina-6-acido sulfénico); FRAP: método por redugéo de
ferro; CT: carotenoides totais; AA: acido ascorbico; QE: equivalentes de quercetina; GAE: equivalentes de acido galico; TE: equivalentes de Trolox. Letras
diferentes na mesma coluna indicam diferenca significativa entre os experimentos (p < 0,05).
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Os resultados obtidos demonstram a elevada eficiéncia do sistema de
extragao baseado em solvente eutético profundo natural (NADES ChCI-Gly) assistido
por ultrassom (UAE) na recuperagcdo de compostos bioativos da polpa de Butia
eriospatha. O desempenho do NADES superou ou se manteve equivalente ao do
etanol 50% (v/v) em todos os parametros avaliados, confirmando o potencial técnico
e ambiental dessa abordagem. Essa superioridade esta associada a agao sinérgica
entre o ambiente eutético, de carater altamente interativo, e os efeitos fisicos da
cavitacao ultrassénica, que atuam de maneira complementar na ruptura das estruturas
celulares, na reducao das resisténcias difusivas e na estabilizacdo quimica dos
compostos extraidos (Basiljkov et al., 2017; Zhou et al., 2018; Jamshaid; Ahmed,
2022; Tebbi et al., 2023; He et al., 2024).

Os compostos fendlicos totais (CFT) apresentaram valores entre 122,97 e
166,45 mg GAE/g, enquanto os flavonoides totais (FT) variaram de 5,20 a 8,32 mg
QE/g, ambos significativamente superiores aos valores do extrato etandlico (113,70
mg GAE/g e 4,65 mg QE/g, respectivamente). Esse incremento pode ser atribuido a
forte capacidade de ligagao por pontes de hidrogénio do NADES, composto por cloreto
de colina (HBA) e glicerol (HBD). A rede supramolecular formada entre esses
componentes permite interagdes simultaneas com grupos hidroxila e carboxila dos
fendlicos, promovendo solvatacao eficiente e estabilizagdo intermolecular (Dai et al.,
2013; Abbott et al., 2011; Craveiro et al., 2016). Além disso, a viscosidade moderada
e a polaridade ajustavel do NADES favorecem a difusdo dos metabdlitos, reduzindo
perdas por oxidacao ou polimerizagao, fendbmenos frequentes em solventes organicos
volateis (Fuentes et al., 2019; Misan et al., 2020).

A aplicacdo de ultrassom amplificou esse efeito por meio da cavitacido
acustica, que gera microjatos e choques hidrodindmicos capazes de romper paredes
e membranas celulares. A combinagdo dessas forgcas mecéanicas com o ambiente
eutético resulta em maior disponibilidade de compostos intracelulares, acelerando a
extracdo mesmo em tempos reduzidos e temperaturas moderadas (Ferreira et al.,
2020; Tebbi et al., 2023; He et al., 2024). Essa intensificagdo do transporte de massa
€ observada em diversos sistemas NADES/UAE, que permitem rendimentos elevados
sem degradacao térmica, especialmente em matrizes ricas em polifendis e pigmentos
naturais (Zhou et al., 2018; Lanjekar; Rathod, 2021; Jamshaid; Ahmed, 2022).

As diferengas visuais entre os extratos obtidos nas diferentes condi¢des do

planejamento fatorial podem ser observadas na Figura 11, que ilustra a coloragao
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caracteristica dos extratos obtidos com NADES e com etanol 50% (v/v), evidenciando

variagdes associadas a composi¢ao do solvente e a temperatura de extragao.

Figura 11 - Aspecto visual dos extratos de Butia eriospatha.

Extrato 1 Extrato 2 Extrato 3 Extrato 4 Extrato 5

Extrato 6 Extrato 7 Extrato 8 Extrato 9 Extrato 10

Fonte: A autora.

Os carotenoides totais (CT) apresentaram amplitude expressiva, entre 32,48
e 93,48 mg B-caroteno/100 g, com teores até trés vezes superiores aos obtidos com
etanol (32,98 mg B-caroteno/100 g). Essa diferenga evidencia a afinidade do NADES
pela fragdo lipofilica da matriz, resultado da sua polaridade intermediaria e da
presenca de glicerol, que atua como agente estabilizante. O glicerol contribui para
reduzir a isomerizagdo e a oxidagao dos carotenoides, formando microambientes
protetores e menos suscetiveis a oxigenagao (Rodriguez-Amaya et al., 2023; Antunes
et al., 2024). A cavitagao ultrassonica potencializa a liberagdo desses pigmentos ao
romper os complexos lipidico-proteicos do mesocarpo, permitindo maior recuperagao
e estabilidade dos pigmentos durante o processo (Silva et al., 2023; Tebbi et al., 2023).

O &cido ascérbico (AA) variou de 4,30 a 5,46 mg/100 g, apresentando leve
incremento em relagdo ao solvente etandlico (4,14 mg/100 g). Apesar de ser um

composto altamente instavel, os resultados sugerem que o NADES atua como meio
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protetor contra oxidagao, reduzindo a difusdo de oxigénio e estabilizando a molécula
por interagdes intermoleculares. Solventes eutéticos contendo glicerol e cloreto de
colina ja foram associados a maior retengdo de compostos termolabeis, justamente
por formarem microestruturas densas e de baixa volatilidade (Abbott et al., 2011;
Huang et al., 2018; Freitas; Cavaco-Paulo; Silva, 2024).

Os parametros de atividade antioxidante (DPPH, ABTS e FRAP) corroboram
o desempenho superior do NADES. Os valores variaram de 108,5 a 114,6 mg TE/g
para DPPH, 124,7 a 141,5 mg TE/g para ABTS e 988,6 a 1013,5 mg TE/g para FRAP,
enquanto o extrato etandlico apresentou 103,5, 137,1 e 7425 mg TE/qg,
respectivamente. Esses resultados evidenciam que o sistema NADES/UAE
proporcionou maior capacidade redutora e de sequestro de radicais livres, indicando
extracdo mais eficiente de compostos bioativos e maior estabilidade quimica durante
o processo. A eficiéncia observada nos ensaios FRAP mostra que o sistema favorece
a extracdo de compostos com alto potencial redutor, enquanto os resultados de DPPH
e ABTS demonstram ampla capacidade de neutralizagao de radicais tanto lipofilicos
quanto hidrofilicos, reforcando a versatilidade do solvente. Essas evidéncias
corroboram estudos recentes que relatam desempenho superior de solventes
eutéticos na recuperagao de compostos antioxidantes por ultrassom, principalmente
devido a sua maior estabilidade térmica, polaridade ajustavel e interagao seletiva com
grupos funcionais ativos (Lanjekar; Rathod, 2021; Silva et al., 2023; Girelli et al., 2023).

Além das diferengas absolutas entre os solventes, a relacédo entre o teor de
compostos bioativos e a atividade antioxidante foi avaliada por meio da analise de
correlagdo de Pearson, considerando separadamente os ensaios realizados com
NADES (ensaios 1 a 9) e o extrato etandlico. Para os extratos obtidos com NADES,
as correlagdes entre compostos fendlicos totais (CFT) e os ensaios antioxidantes
mostraram associacgdes fracas e estatisticamente nao significativas, com coeficientes
de correlagao de r = 0,11 para DPPH (p = 0,78), r = -0,23 para ABTS (p = 0,55) er =
0,19 para FRAP (p = 0,63). De forma semelhante, os flavonoides totais (FT)
apresentaram correlagdo moderada e negativa com o ensaio DPPH (r = -0,54; p =
0,14), além de correlagbes fracas com ABTS (r = -0,22; p = 0,57) e FRAP (r=0,15; p
= 0,70), sem significancia estatistica (p > 0,05).

Esses resultados indicam que, nos sistemas baseados em NADES, a
atividade antioxidante ndo esta associada exclusivamente ao teor total de fendlicos

ou flavonoides, mas sim ao efeito combinado e sinérgico de diferentes classes de
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compostos bioativos, incluindo carotenoides e acido ascorbico, bem como as
interagcdes promovidas pelo ambiente eutético. Tal comportamento é caracteristico de
matrizes vegetais complexas e de sistemas extrativos altamente interativos, nos quais
multiplos metabdlitos contribuem simultaneamente para o potencial antioxidante,
conforme discutido para extratos vegetais e sistemas eutéticos profundos (Dai et al.,
2013; Denardin et al., 2015; Misan et al., 2020; Morais et al., 2022).

Em contraste, o extrato obtido com etanol 50% apresentou menores valores
absolutos de compostos fendlicos e de atividade antioxidante, além de desempenho
inferior em todos os parametros avaliados, reforcando a menor eficiéncia do solvente
convencional tanto na extragdo quanto na estabilizagdo dos compostos bioativos.
Assim, embora as correlagdes lineares ndo tenham sido significativas, os resultados
absolutos e o desempenho funcional global evidenciam a superioridade do sistema
NADES ChCI-Gly/UAE.

A auséncia de correlagdes lineares fortes, aliada a elevada atividade
antioxidante observada, justifica a escolha de flavonoides totais, compostos fendlicos
totais e ensaios antioxidantes como respostas-chave no processo de otimizagao
apresentado na secgado seguinte, uma vez que essas variaveis refletem de forma
integrada o desempenho extrativo, a estabilidade quimica e a funcionalidade dos
extratos obtidos.

Essa sinergia observada entre o NADES e o ultrassom esta associada a
reducdo das barreiras difusivas e a preservacao estrutural dos compostos extraidos.
Enquanto o ultrassom rompe fisicamente as células e dispersa os metabdlitos, o
NADES atua quimicamente estabilizando as moléculas liberadas e prevenindo sua
degradagao. Essa combinacgao de efeitos fisicos e quimicos explica o desempenho
superior aos solventes convencionais e demonstra que a intensificagcdo de processos
por cavitagao, quando associada a solventes verdes, pode substituir com eficiéncia os
extratores organicos tradicionais (Basiljkov et al., 2017; Zhou et al., 2018; He et al.,
2024).

Os resultados também destacam a relagao entre os parametros de extracao
e o perfil quimico dos extratos. Condig¢des intermediarias de temperatura (50-60 °C)
mostraram-se ideais para maximizar os teores de compostos fendlicos e carotenoides,
enquanto tempos de extragao prolongados nao apresentaram ganhos significativos,
sugerindo equilibrio dindmico entre extragdo e degradagado. Essa tendéncia reforga

que o controle térmico é determinante para preservar compostos antioxidantes e evitar
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reacOes de isomerizagdo e oxidacao, sobretudo em sistemas ricos em pigmentos
(Chen; Zhao; Yu, 2015; Peron; Fraga; Antelo, 2017; Silva et al., 2023; Das; Nayak;
Kesavan, 2022).

De forma integrada, o sistema NADES ChCI-Gly/UAE demonstrou
capacidade extrativa ampliada e estabilidade quimica superior a do etanol 50% (v/v),
confirmando sua viabilidade tecnoldogica e ambiental para o aproveitamento de
compostos bioativos de B. eriospatha. O uso de um solvente biodegradavel e atdxico
aliado a uma técnica de intensificacao limpa reforga o carater sustentavel do processo,
além de abrir perspectivas para aplicacao em formulagdes alimenticias, farmacéuticas
e cosméticas baseadas em recursos nativos. A integracao entre eficiéncia extrativa,
preservacdo bioquimica e baixo impacto ambiental consolida o sistema
NADES/ultrassom como alternativa promissora para a valorizagcao de espécies do

género Butia e outras frutas subutilizadas dos biomas nacionais.

5.4 OTIMIZACAO DO PROCESSO DE EXTRACAO

Com base nos resultados obtidos no planejamento fatorial 32, realizou-se a
otimizagao das condigdes de extragao visando maximizar o rendimento de compostos
bioativos e a atividade antioxidante dos extratos de Butia eriospatha. A analise
estatistica permitiu o ajuste dos modelos quadraticos e a constru¢do das superficies
de resposta para flavonoides totais (FT), compostos fendlicos totais (CFT), ABTS e
carotenoides totais (CT). Os coeficientes de regressdo lineares e quadraticos
significativos, bem como os valores de R? ajustado, encontram-se na Tabela 11.

A partir dos modelos ajustados, aplicou-se a fungéo de desejabilidade tanto
individualmente quanto de forma simultdnea, visando maximizar as quatro respostas
avaliadas. Essa abordagem permitiu identificar as condigcbes de melhor desempenho
geral e compreender os efeitos especificos das variaveis de processo sobre cada
grupo de compostos.

A otimizagéao foi conduzida mantendo constantes a razio soluto:solvente (1:30
m/m) e o percentual de agua no NADES (25% m/m), previamente definidos como
ideais na etapa anterior. As variaveis independentes avaliadas foram a temperatura e

o tempo de extragao, dentro dos limites experimentais estabelecidos no planejamento.
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Tabela 11 - Coeficientes de regressao significativos dos modelos ajustados para as variaveis

dependentes.
Variavel Coef. de Erro -95% de +95% de
Fatores = = t-valor p-valor . .
dependente regressdo  padrdo confianga confianga
Constante 6,882 0,252 27,305 <0,001 6,353 7,412
X; (L) -0,648 0,178  -3,641 0,002 -1,023 -0,275
FT (mg
QE/g) Xz (L) 0,693 0,178 3,890 0,001 0,319 1,068
X2 (Q) 0,742 0,309 2,404 0,027 0,094 1,391
R? ajustado 0,818
p lack-of-fit 0,412
192,02
Constante 134,461 0,700 4 <0,001 132,990 135,933
X1 (L) -2,349 0,858 -2,739 0,014 -4,151 -0,547
CFT (mg X1 (Q) 10,596 0,743 14,267 <0,001 9,036 12,156
GAE/g) X, (L) 3,882 0,858 -4355 <0001 -5691  -2,073
X2 (Q) 4,289 0,743 5,775  <0,001 2,729 5,850
R? ajustado 0,943
p lack-of-fit 0,306
Constante 132,418 2,049 64,628 <0,001 128,113 136,722
ABTS (mg X1 (Q) -5,694 2,509 -2,269 0,036 -10,967 -0,422
TE/9) Xz (L) 7,440 1,449 5,135  <0,001 4,396 10,484
R? ajustado 0,667
p lack-of-fit 0,119
Constante 50,124 0,563 89,014 <0,001 48,941 51,307
X, (L) 19,531 0,690 '2%32 <0,001 -20,980  -18,082
CT (mg B- 12,88
caroteno/ X1 (Q) -7,956 0,597 9’ <0,001 -8,954 -6,435
100 g)
Xz (L) 11,747 0,690 17,088 <0,001 10,336 13,234
R2? ajustado 0,988
p lack-of-fit 0,167

Notas: FT: flavonoides totais; CFT: compostos fendlicos totais; ABTS: método de captura do radical 2,2’-
azino-bis-(3-etilbenzotiazolina-6-acido sulfénico); CT: carotenoides totais. X; = temperatura (°C); X, =
tempo de extragdo (min); L = efeito linear; Q = efeito quadrético; QE: equivalentes de quercetina; GAE:
equivalentes de acido galico; TE: equivalentes de Trolox. Apenas coeficientes com p < 0,05 foram

incluidos.

As condicoes otimas de extragcdo foram determinadas pela funcdo de

desejabilidade, considerando as respostas individuais e a desejabilidade global (FT,

CFT, ABTS e CT simultaneamente). A desejabilidade global maxima foi alcangada a

41 °C e 60 min, condi¢cdes que também favoreceram o desempenho individual para
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FT. Para ABTS, a condigdo 6tima ocorreu a 48 °C e 60 min; para CFT, 49 °C e 37,5
min; e para CT, 30 °C e 52,5 min. Esse comportamento indica que CFT e ABTS
respondem melhor a temperaturas intermediarias, enquanto os carotenoides
apresentam maior sensibilidade térmica, refletindo o comportamento distinto da fragao
lipofilica em relagdo aos compostos polares.

A proximidade entre as condigbes o6timas de CFT e ABTS sugere forte
associacao entre o teor de fendlicos totais e o potencial antioxidante hidrofilico do
extrato, relacdo amplamente descrita para matrizes vegetais (Pereira et al., 2009;
Denardin et al., 2015; Morais et al., 2022). Por outro lado, a divergéncia observada
para CT indica que os mecanismos de transferéncia de massa e a estabilidade térmica
dos carotenoides seguem dindmica distinta, reforcando a necessidade de
compromissos quando multiplas respostas s&o otimizadas simultaneamente
(Rodriguez-Concepcion et al., 2018; Martins; Ferreira, 2017; Rodriguez-Amaya,;
Esquivel; Meléndez-Martinez, 2023).

Os valores preditos, experimentais e os intervalos de confianga obtidos para
cada resposta, bem como para a desejabilidade global, s&do apresentados nas Tabelas
12 e 13, permitindo avaliar a precisdo do modelo e a eficiéncia das condigdes

otimizadas.

Tabela 12 — Comparagao entre valores preditos e experimentais de compostos bioativos e atividade
antioxidante em extratos otimizados de Butia eriospatha, considerando as respostas individuais.

Variavel Valores IC IC Experimental
dependente preditos -95% +95% individual
FT (mg QE/g) 8,39 7,93 8,86 8,26 + 0,12
CFT (mg GAE/qg) 167,56 163,82 171,29 166,05 £ 0,79
ABTS (mg TE/qg) 141,54 137,25 145,83 139,92 + 2,06
CT (mg B-caroteno/100 g) 93,63 90,62 96,64 124,27 + 2,53

Nota: Resultados experimentais individuais expressos em média + desvio padrdo (base seca). FT:
flavonoides totais; CFT: compostos fendlicos totais; ABTS: método de captura do radical 2,2’-azino-bis-
(3-etilbenzotiazolina-6-acido sulfénico); CT: carotenoides totais; IC: intervalo de confianca; QE:
equivalentes de quercetina; GAE: equivalentes de acido galico; TE: equivalentes de Trolox.

As superficies de resposta obtidas para cada variavel dependente estao
apresentadas na Figura 12, permitindo visualizar a influéncia simultanea da
temperatura e do tempo de extragdo sobre os teores de compostos bioativos e a

atividade antioxidante dos extratos.
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Tabela 13 — Comparacao entre valores preditos e experimentais de compostos bioativos e atividade
antioxidante em extratos otimizados de Butia eriospatha, considerando a resposta global.

Variavel Valores IC IC Experimental
dependente preditos -95% +95% Global
FT (mg QE/g) 8,39 7,93 8,86 8,14 £ 0,07
CFT (mg GAE/g) 125,34 121,47 129,22 129,01 + 1,60
ABTS (mg TE/g) 138,44 134,67 142,23 135,02 + 1,58
CT (mg B-caroteno/100 g) 65,62 62,50 68,73 63,83 + 1,45

Nota: Resultados experimentais gerais expressos em média * desvio padrdo (base seca). FT:
flavonoides totais; CFT: compostos fendlicos totais; ABTS: método de captura do radical 2,2’-azino-bis-

(3-etilbenzotiazolina-6-acido sulfénico); CT: carotenoides totais; IC: intervalo de confiangca; QE:
equivalentes de quercetina; GAE: equivalentes de acido galico; TE: equivalentes de Trolox.

Figura 12 - Superficies de resposta e graficos de contorno no ponto 6timo de extragdo de compostos
bioativos de Butia eriospatha.
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Considerando o conjunto dos resultados, observou-se boa concordancia entre
os valores preditos e experimentais, confirmando a adequacdo dos modelos
quadraticos e a confiabilidade da metodologia de desejabilidade empregada. As
condigdes otimizadas resultaram em valores maximos preditos de 8,39 mg QE/g para
flavonoides totais (FT), 167,55 mg GAE/g para compostos fendlicos totais (CFT),
141,54 mg TE/g para ABTS e 93,63 mg B-caroteno/100 g para carotenoides totais
(CT). Os valores experimentais individuais apresentaram variagéo inferior a 5% em
relagdo aos preditos para FT e ABTS, demonstrando elevada precisdo do modelo e
reforcando a reprodutibilidade do sistema NADES/UAE.

Para os compostos fendlicos totais, a estreita aproximagao entre o valor
experimental (166,05 mg GAE/g) e o predito (167,56 mg GAE/g) confirma que o
modelo descreveu adequadamente o comportamento da extragdo, permitindo
identificar as condicbes que promovem maxima liberacdo desses metabdlitos. Esse
resultado é particularmente relevante considerando que os fendlicos constituem a
principal fragcdo antioxidante hidrofilica do butid e sua recuperacdo € fortemente
influenciada pela polaridade do solvente e pelas condi¢cbes de cavitagao ultrassdnica
(Denardin et al., 2015; Carvalho; Conte-Junior, 2021; Morais et al., 2022).

Os valores experimentais para os carotenoides apresentaram um
comportamento distinto, ultrapassando o limite superior do intervalo de confianca do
modelo (124,27 mg B-caroteno/100 g). Esse resultado sugere a presenca de efeitos
sinérgicos nao capturados completamente pela modelagem estatistica, possivelmente
associados a maior solubilizagao lipofilica no NADES e a proteg¢ao oxidativa conferida
por sua rede de ligagdes de hidrogénio. A literatura aponta que solventes eutéticos,
especialmente aqueles contendo glicerol, podem melhorar a estabilidade e a extragéo
de pigmentos apolares ao formar microambientes protetores contra degradagao
térmica e oxidativa (Rodriguez-Amaya et al., 2023; Antunes et al., 2024).

A analise conjunta das desejabilidades individuais e global demonstra que as
condicdes otimizadas foram adequadas para maximizar simultaneamente compostos
de naturezas quimicas distintas, com bom equilibrio entre as fracdes hidrofilica
(fendlicos e flavonoides) e lipofilica (carotenoides). A boa correspondéncia entre os
valores preditos e experimentais evidencia a robustez do modelo e reforgca a
aplicabilidade do sistema NADES/ultrassom como tecnologia eficiente, previsivel e

ambientalmente segura para a obtengao de extratos bioativos de Butia eriospatha.
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5.5 ESTABILIDADE DOS EXTRATOS OTIMIZADOS

A avaliacdo da estabilidade dos extratos € essencial para determinar sua
viabilidade de aplicacdo e seu comportamento sob diferentes condicbes de
processamento e armazenamento. Mesmo quando um sistema extrativo apresenta
alta eficiéncia na recuperagao de compostos bioativos, a manutencao da integridade
quimica dessas moléculas € determinante para preservar sua atividade funcional e o
valor tecnolégico do produto final.

Nesse contexto, foram conduzidos ensaios de estabilidade térmica e
fotoquimica com o extrato otimizado para compostos fendlicos totais (CFT) de Butia
eriospatha, obtido com NADES ChCI-Gly assistido por ultrassom, a fim de avaliar a
resisténcia dos compostos frente a exposicdo ao calor e a luz. Essas condigbes
simulam situagbes comuns em processos industriais, como secagem, concentragao e
armazenamento sob iluminagao. Os resultados permitem compreender ndo apenas o
comportamento de degradagcdo dos compostos antioxidantes, mas também a
eficiéncia do solvente eutético como meio estabilizante dos metabdlitos extraidos.

A avaliagao da estabilidade térmica dos extratos teve como objetivo verificar
a resisténcia dos compostos fendlicos frente a degradacao induzida pelo calor. Além
disso, buscou-se compreender o comportamento cinético da perda desses compostos
em diferentes condi¢cdes de temperatura e tempo de exposicdo. A determinacao
desses parametros é fundamental para prever o desempenho dos extratos em etapas
tecnologicas subsequentes, como concentragdo, secagem ou incorporagao em
matrizes alimenticias, além de estimar sua vida util em condi¢gbes de armazenamento.
O NADES (ChCI-Gly), por sua composi¢cao e pela capacidade de formar redes
extensas de ligagdes de hidrogénio, é reconhecido por conferir maior estabilidade a
compostos termossensiveis, reduzindo a volatilizacdo de solventes e a difusdao de
oxigénio (Dai et al., 2013; Craveiro et al., 2016; Misan et al., 2020).

Conforme apresentado na Tabela 14, o teor de CFT do extrato otimizado de
Butia eriospatha manteve-se praticamente constante apds o aquecimento nas
temperaturas avaliadas (60, 70 e 80 °C) por até 120 min. As variagbes observadas
foram inferiores a 2% em relagado ao valor inicial (CFT, = 166,05 mg GAE/g), sem
diferenga estatistica significativa (p > 0,05) entre os tempos e temperaturas testados.
O parametro CFT/CFT, permaneceu muito proximo da unidade em todas as

condigdes, indicando auséncia de degradacéo relevante e sugerindo alta estabilidade
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térmica do extrato. Esse comportamento contrasta com o comumente observado em
sistemas aquosos ou etandlicos, nos quais as perdas de compostos fendlicos
aumentam exponencialmente acima de 60 °C (Mercali et al., 2013; Peron; Fraga;
Antelo, 2017).

Tabela 14 — Teor de compostos fendlicos totais (CFT) do extrato obtido nas condigdes 6timas de
extracdo, apds aquecimento em diferentes temperaturas e tempos de exposicao.

Tempsrsre Tomee I e
60 0 166,052 + 0,79 1,00
60 15 165,412 + 1,37 0,996
60 30 162,132 + 5,97 0,976
60 60 165,322 + 1,04 0,996
60 120 166,232 + 1,80 1,001
70 0 166,052 + 0,79 1,000
70 15 167,792 + 0,88 1,010
70 30 166,782 + 0,55 1,004
70 60 167,152 £ 0,96 1,007
70 120 166,052 + 1,92 1,000
80 0 166,052 + 0,79 1,000
80 15 166,692 + 1,38 1,004
80 30 167,062 + 1,45 1,006
80 60 164,322+ 2,34 0,989
80 120 163,682 + 1,92 0,986

Nota: Resultados expressos em média + desvio padrédo (base seca). CFT: compostos fendlicos totais;
GAE: equivalentes de acido galico. O teor de compostos fendlicos no tempo zero (t,) corresponde ao
valor médio obtido nas condigdes 6timas de extragao, utilizado como referéncia inicial para o calculo
de CFT/CFT,. Letras diferentes na mesma coluna indicam diferenga significativa entre os experimentos
(p < 0,05).

A analise cinética indicou que a degradacao dos compostos fendlicos seguiu
um modelo de primeira ordem aparente, com valores de k entre 10™ e 10 min™" e
tempos de meia-vida (t%2) superiores a 5000 min (Tabela 15), refletindo degradagao
minima e comportamento praticamente estavel ao longo do tempo de ensaio. Embora
0 aumento da temperatura tenha promovido discreta elevagado nos valores de k, o
padrao observado indica que o sistema NADES proporcionou protecéo efetiva contra
reacObes de oxidacdo térmica, possivelmente devido a sua elevada densidade
intermolecular e a reducao da disponibilidade de oxigénio dissolvido. Esses resultados
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sao compativeis com estudos prévios que relatam menor susceptibilidade térmica de
extratos obtidos com solventes eutéticos, em comparagdo com solventes organicos

convencionais (Misan et al., 2020; Girelli et al., 2023).

Tabela 15 — Parametros cinéticos e termodinamicos da degradacéo térmica dos compostos fendlicos
totais entre 60 e 80 °C.

Temperatura T k t2 Ea AH AG AS
(°C) (K) (h™) (h) (kJ/imol)  (kd/mol)  (kd/mol) (J/mol-K)
60 333.15 0.0078 88.92 19.67 16.9 118.03 -303.53
70 343.15 0.0048 143.96 19.67 16.82 123.03 -309.51
80 353.15 0.0118 58.67 19.67 16.74 124.06 -303.91

Nota: T: temperatura absoluta; k: constante de velocidade de degradacgao; t'2: tempo de meia-vida; Ea:
energia de ativagao; AH: variagao de entalpia; AG: energia livre de Gibbs (dependente da temperatura);
AS: variagao de entropia.

Os valores obtidos para os parametros termodindmicos reforcam o
comportamento estavel observado no teor de CFT ao longo do aquecimento. A energia
de ativacao relativamente baixa (Ea = 19,7 kd-mol™) indica que a degradagao dos
compostos fendlicos totais requer pouca energia para ocorrer; no entanto, na pratica,
essa reacao € limitada pela baixa constante de velocidade (k), o que resultou em
tempos de meia-vida elevados. Os valores de entalpia (AH) foram préximos a Ea,
evidenciando um processo endotérmico suave, compativel com reag¢des de rearranjo
molecular de baixa intensidade energética. Ja a energia livre de Gibbs (AG), com
valores elevados (118—124 kJ-mol™), indica que as reacdes de degradacédo sdo nao
espontaneas sob as condicbes avaliadas, reafirmando a resisténcia térmica do
sistema (Ahmed et al., 2019; Chandra et al., 2018).

A entropia negativa (AS < 0) sugere a formagao de um estado de transi¢cao
mais organizado que os reagentes, comportamento tipico de sistemas nos quais a
matriz extrativa restringe a mobilidade das moléculas. Esse padrdo é coerente com a
estrutura altamente organizada dos NADES, especialmente aqueles formados por
cloreto de colina e glicerol, nos quais extensas redes de ligagdes de hidrogénio
reduzem a difusdo de espécies reativas e limitam o acesso ao oxigénio dissolvido. Tal
caracteristica contribui diretamente para a estabilizacdo de compostos fendlicos
termossensiveis, conforme amplamente discutido na literatura (Dai et al., 2013;
Craveiro et al., 2016; Misan et al., 2020).

Esses resultados corroboram a protegéo conferida pelo NADES ChCI-Gly e

confirmam a resisténcia térmica do extrato. De modo geral, os dados demonstram que
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o extrato otimizado de B. eriospatha apresenta elevada estabilidade até 80 °C, sem
perdas significativas durante 120 min de aquecimento. Esse comportamento reforga
o potencial tecnoldgico do NADES (ChCI-Gly) como solvente de extragdo e meio de
preservacao, conferindo maior resisténcia ao calor e viabilizando processos térmicos
subsequentes, como concentragao e secagem. A manutencao do teor de CFT sob
aquecimento evidencia que o sistema eutético atua nao apenas como agente extrator,
mas também como matriz protetora de compostos bioativos, minimizando reagdes de
degradagao e ampliando a aplicabilidade industrial dos extratos.

Além disso, a estabilidade observada até 80 °C indica que o extrato pode ser
empregado em produtos submetidos a tratamentos térmicos moderados, como
pasteurizagdes lenta e rapida. Processos como a pasteurizacdo HTST (High
Temperature, Short Time), normalmente conduzida entre 71 e 75 °C por 15-30 s, ou
a pasteurizacao lenta a 63-65 °C por 30 min, sdo amplamente aplicados na industria
de alimentos e bebidas para inativacdo microbiana. Nessas condi¢cdes, perdas
significativas de compostos fendlicos totais e redugédo da atividade antioxidante s&o
frequentemente relatadas quando solventes aquosos ou etandlicos sao utilizados
(Mercali et al., 2013; Peron; Fraga; Antelo, 2017; Hoffmann et al., 2017; Girelli et al.,
2023). Assim, a resisténcia térmica do extrato obtido com NADES sugere que sua
incorporagao em matrizes processadas termicamente, como sucos, néctares, bebidas
funcionais e produtos lacteos, pode ser realizada sem comprometimento da
composicao bioativa. Isso amplia o escopo de aplicacdes industriais e reforca a
relevancia do NADES como meio protetor durante tratamentos térmicos.

A estabilidade fotoquimica dos extratos foi avaliada para verificar a
susceptibilidade dos compostos fendlicos a degradacédo por exposi¢cado a luz. Esse
parametro é particularmente importante para produtos destinados a aplicagdes
alimenticias e cosméticas, nas quais a exposicdo luminosa pode desencadear
reagdes oxidativas, afetando coloragao e bioatividade. O NADES (ChCI-Gly), por sua
natureza nao volatil e pela capacidade de formar microambientes densos e
hidrogenados, tende a limitar a penetragcdo de oxigénio e a dissipacado de energia
luminosa, atuando como um sistema de protecao fisica e quimica (Abbott et al., 2011;
Craveiro et al., 2016).

Conforme apresentado na Tabela 16, o teor de compostos fendlicos totais
permaneceu estavel apds exposicao continua a luz por até 96 horas a 24 °C. Os

valores oscilaram entre 163,40 e 164,59 mg GAE/g, com variagdes inferiores a 1% em
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relagéo a concentragao inicial (CFT, = 163,86 mg GAE/g), sem diferenca estatistica
significativa (p > 0,05). O paréametro CFT/CFT, manteve-se préximo de 1 em todos os
intervalos de tempo, indicando auséncia de degradagéao fotossensivel e destacando a

resisténcia dos compostos fendlicos a radiagao luminosa sob as condi¢cbes avaliadas.

Tabela 16 — Teor de compostos fendlicos totais (CFT) do extrato obtido nas condigdes 6timas de
extracdo, apds exposicao a luz, em diferentes tempos de armazenamento.

(T::r‘:; (mgCC-I-: ATE i) CFTICFT,
0 163,862 £ 1,56 1,00
3 163,500 £ 1,45 0,998
19 163,402 + 1,14 0,997
24 164,592 £ 0,55 1,004
48 164,59 £ 0,72 1,004
72 164,412 + 0,88 1,003
96 163,952 £ 1,58 1,001

Nota: Resultados expressos em média + desvio padrao (base seca). Extratos expostos a temperatura
constante de 24 °C. CFT: compostos fendlicos totais; GAE: equivalentes de acido galico. Letras
diferentes na mesma coluna indicam diferencga significativa entre os experimentos (p < 0,05).

Esse comportamento pode ser atribuido a presenca de cloreto de colina e
glicerol na composicao do NADES, que favorecem a formagao de uma rede molecular
estavel e de baixa transparéncia optica, capaz de absorver parte da radiagao incidente
e limitar reagbes foto-oxidativas. Além disso, a matriz viscosa do solvente reduz a
mobilidade dos radicais formados por excitagdo luminosa, dificultando a propagagao
de reacdes de oxidacao secundaria (Misan et al., 2020; Girelli et al., 2023). Estudos
com extratos vegetais estabilizados em NADES também relatam comportamento
semelhante, com preservagao do conteudo fendlico apds exposigéo prolongada a luz
(Huang et al., 2018; Dominguez-Rodriguez et al., 2025b).

De forma integrada, os resultados evidenciam que o extrato otimizado de B.
eriospatha, obtido com NADES ChCI-Gly assistido por ultrassom, apresenta elevada
resisténcia tanto ao aquecimento quanto a exposicado luminosa. A manutencao do teor
de compostos fendlicos sob ambos os estresses confirma a capacidade do solvente
eutético de atuar como meio extrativo e estabilizante dos compostos bioativos.

Embora o teor total de fendis tenha permanecido estavel, é importante
considerar que os fendis individuais podem responder de forma diferente ao calor e a

luz. Diferentes classes, como acidos fendlicos, flavanonas, flavondis e antocianinas,
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exibem sensibilidades distintas a esses estresses e podem sofrer isomerizagdes,
oxidagdes seletivas ou conversdes entre formas glicosiladas e agliconas durante o
processamento térmico (Mercali et al., 2013; Peron; Fraga; Antelo, 2017). Assim,
mesmo sem alteragdes no CFT, modificacbes qualitativas no perfil fendlico podem
ocorrer, pois transformacgdes intraclasse nem sempre afetam a soma total dos
compostos (Hoffmann et al., 2017).

Apesar disso, a estabilidade observada indica que, se tais mudancgas
ocorreram, elas foram provavelmente discretas ou compensatdérias, o que € coerente
com o efeito protetor dos NADES descrito para diversos compostos fendlicos e
pigmentos naturais (Dai et al., 2014; Craveiro et al., 2016). Estudos apontam que
esses solventes podem restringir a mobilidade molecular e reduzir a difusdo de
espécies reativas, contribuindo para a manutencéo estrutural dos compostos (Misan
et al., 2020).Esses achados reforcam a viabilidade tecnolégica do sistema para o
desenvolvimento de ingredientes funcionais e produtos de valor agregado, capazes
de preservar propriedades antioxidantes durante o processamento e o0
armazenamento. Assim, consolidam-se as perspectivas de aplicacdo sustentavel dos
solventes eutéticos na valorizagdo de recursos nativos e em estratégias futuras

voltadas a otimizagao e ao uso industrial de extratos naturais.
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6 CONCLUSAO

A aplicagao de solventes eutéticos profundos naturais (NADES) na extragao
de compostos bioativos de Butia eriospatha demonstrou elevado potencial tecnolégico
e ambiental, consolidando-se como alternativa sustentavel aos solventes organicos
convencionais. As caracterizagdes fisico-quimica confirmaram a qualidade dos frutos,
evidenciando elevada umidade, predominancia de carboidratos, baixo teor de lipideos
e proteinas e presenca relevante de fibras, caracteristicas que reforcam sua
adequagao como matéria-prima para a extragdo de compostos bioativos.

O sistema NADES ChCIl-Gly assistido por ultrassom (UAE) apresentou
desempenho superior na recuperagao de compostos fendlicos, flavonoides,
carotenoides e acido ascorbico, além de maior atividade antioxidante, evidenciando a
acao sinérgica entre o meio eutético e a cavitagao ultrassdnica, com ganhos em
difusdo, solubilizagao e estabilidade quimica dos compostos extraidos.

A otimizagao do processo permitiu identificar condigdes ideais de temperatura
e tempo de extragdo, com boa concordancia entre os valores experimentais e preditos
pelos modelos quadraticos, confirmando a seletividade e a eficiéncia do sistema
NADES/UAE frente as variaveis operacionais estudadas.

Os ensaios de estabilidade térmica e fotoquimica demonstraram que o teor
total de compostos fendlicos dos extratos permaneceu estavel apds exposicao ao
calor e a luz, sem reducgdes significativas nas condigdes avaliadas. Esses resultados
indicam que o extrato apresenta boa resisténcia aos estresses aplicados e sugerem
que o NADES ChCI-Gly pode contribuir para essa estabilidade. Embora nao tenha
sido possivel avaliar a preservagao individual dos metabdlitos ou a manutencao da
atividade antioxidante, os dados obtidos apontam para o potencial do sistema como
meio favoravel a estabilidade quimica, ampliando suas possibilidades de aplicagao
tecnoldgica.

Em sintese, o sistema NADES ChCI-Gly/UAE mostrou-se uma estratégia
eficiente, segura e ambientalmente responsavel para a valorizagédo de frutos nativos
como o butia. Sua combinacido de alta eficiéncia extrativa, estabilidade quimica e
sustentabilidade operacional reforca o potencial de aplicacdo em formulagdes
alimenticias, farmacéuticas e cosmeéticas, contribuindo para o desenvolvimento de

tecnologias verdes e para a conservagao de recursos vegetais regionais.
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