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RESUMO

O coentro é usado principalmente como tempero ou erva medicinal,
através de suas folhas e sementes secas. Além disso, o0 seu 6leo essencial é
empregado em perfumaria e cosméticos, devido ao seu aroma citrico. A semente
de coentro é composta por uma fracdo de 6leo essencial (0,3 a 1,2%) e uma
fracdo de Oleo vegetal (19 a 21%). O 6leo da semente de coentro representa
uma importante fonte de acidos graxos insaturados (>80%). Além disso, também
possui compostos bioativos, como os tocois (tocoferdis e tocotriendis) que
garantem sua atividade antioxidante. A qualidade do 6leo extraido depende
principalmente da técnica de extracdo aplicada, variedade de sementes e
condic¢des climaticas do cultivo das plantas. Atualmente, as chamadas técnicas
“verdes” de extracdo, como a extragado por prensagem, extragdo assistida por
ultrassom e a extracdo com fluido supercritico, tem ganhado espaco, devido a
producdo de um Oleo vegetal livre de solventes toxicos e com alto valor
agregado. Dessa forma, o objetivo desse trabalho é avaliar diferentes tipos de
técnicas de extracdo aplicadas ao O6leo de semente de coentro como,
prensagem, ultrassom e com fluido supercritico, através do rendimento das
técnicas e avaliagdo dos teores de compostos bioativos. Oleos das sementes de
coentro foram obtidos por extracdo supercritica com ScCO, em temperatura de
60 °C e pressado de 400 bar, com etanol assistida com ultrassom a 60 °C e por
prensagem a frio. Curvas de extracdo foram obtidas para avaliar o desempenho
da extracdo quanto ao rendimento dos Oleos em funcdo da matéria-prima e
tempo de extracdo. A matéria-prima foi avaliada quanto ao teor de umidade,
lipidios, proteinas e cinzas. Os 6leos obtidos foram avaliados em relacédo ao teor
de &cidos graxos livres, perfil de tocdis, perfil de acidos graxos, composicdo em
acilgliceréis, densidade, viscosidade, capacidade antioxidante e estabilidade
oxidativa. A extracdo por prensagem apresentou rendimento global de 16%,
engquanto as extracdes com supercritico e ultrassom apresentaram rendimentos
globais de 17,51 e 20,01% respectivamente. O 0Oleo extraido por prensagem
obteve altos teores do acido petroselinico e principalmente a melhor estabilidade
oxidativa. Nos trés tipos de extracdes testadas neste trabalho foi detectado o
acido petroselinico como predominante e em quantidades que variaram de 67 a

76%. A presenca de a-tocotrienol e B-y-tocotrienol foi quantificada nos trés oleos.



A presenca de tocois em 0Oleos vegetais auxilia em melhor estabilidade oxidativa
e na capacidade bioativa.

Palavras-chave: Acido petroselinico, extracio assistida por ultrassom, extrag&o
supercritica, tocais.



ABSTRACT

Coriander is mainly used as a spice or medicinal herb through its dried
leaves and seeds. In addition, its essential oil is used in perfumery and cosmetics,
due to its citrus aroma. Coriander seed is composed of an essential oil fraction
(0.3 to 1.2%) and a vegetable oil fraction (19 to 21%). Coriander seed oill
represents an important source of unsaturated fatty acids (>80%). In addition, it
also has bioactive compounds, such as tocols (tocopherols and tocotrienols) that
guarantee its antioxidant activity. The quality of the extracted oil mainly depends
on the applied extraction technique, seed variety and climatic conditions of plant
cultivation. Currently, the so-called “green” extraction techniques, such as
pressing extraction, ultrasound-assisted extraction, and supercritical fluid
extraction, have gained ground due to the production of a vegetable oil free of
toxic solvents and with high added value. Thus, the objective of this work is to
evaluate different types of extraction techniques applied to coriander seed oill,
such as pressing, ultrasound and supercritical fluid, through the performance of
the techniques and evaluation of the contents of bioactive compounds. Coriander
seed oils were obtained by supercritical extraction with ScCO. at a temperature
of 60 °C and pressure of 400 bar, with ethanol assisted with ultrasound at 60 °C
and by cold pressing. Extraction curves were obtained to evaluate the extraction
performance in terms of oil yield as a function of raw material and extraction time.
The raw material was evaluated for moisture content, lipids, proteins, and ash.
The oils obtained were evaluated in relation to free fatty acid content, tocol profile,
fatty acid profile, acylglycerol composition, density, viscosity, antioxidant capacity
and oxidative stability. The extraction by pressing showed a global yield of 16%,
while the extractions with supercritical and ultrasound showed global yields of
17.51 and 20.01% respectively. The oil extracted by pressing obtained high levels
of petroselinic acid and mainly the best oxidative stability. In the three types of
extractions tested in this work, petroselinic acid was detected as predominant
and in amounts ranging from 67 to 76%. The presence of a-tocotrienol and -y-
tocotrienol was quantified in the three oils. The presence of tocols in vegetable

oils helps improve oxidative stability and bioactive capacity.



Keywords: Petroselinic acid, ultrasound-assisted extraction, supercritical

extraction, tocols.
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1. INTRODUCAO

A producé@o mundial de dleos vegetais, gira em torno de 209 milhdes
de toneladas por ano, sendo que deste montante o Brasil produz
aproximadamente 10.080,8 mil toneladas segundo informativo USDA (2020).
Como consequéncia do processo de producdo, temos a geragcdo de grandes
guantidades de residuos e solventes utilizados na extracdo, que em muitos
casos nao sdo aproveitados ou destinados de forma adequada. Além disso,
alguns solventes podem ser toxicos, como é o caso do hexano, comumente
utilizado na industria de 6leos para o processo de extracdo. Este fato pode
contribuir para 0 aumento da poluicdo e consequente prejuizo ao meio ambiente
(LONGO et al., 2020). A crescente preocupagdo com a saude humana e com o
meio ambiente tem gerado uma necessidade de se empregar processos
alternativos de extracdo como a extracdo assistida por ultrassom ou ainda
atraveés da utilizacao de fluidos supercriticos (MHEMDI, et al. 2011).

Como uma forma de sanar ou diminuir relativamente a poluigéo por
solventes organicos e trazer melhoria na qualidade do 6leo extraido, surgiram as
técnicas verdes (LONGO et al., 2020). Estas tém como base principal ndo agredir
0 meio ambiente, ndo trazer danos aos manipuladores e proporcionar a extracao
de 6leos livres de residuos, obtendo-se assim produtos com maior qualidade (DE
JESUS & MACIEL, 2020).

As técnicas verdes mais estudadas hoje séo, a extracdo com etanol
assistida por ultrassom (ESAU), a extracdo com fluido supercritico (EFSC) e a
extracdo com prensa (EP) (LONGO et al.,, 2020; UITTERHAGEN & EVON,
2017). Algumas técnicas se destacam por apresentar um bom custo-beneficio.
A utilizacdo do etanol como solvente traz um bom custo-beneficio, pelo fato do
etanol ser um solvente barato e produzido em grande escala no Brasil (BATISTA
et al., 2016). O uso de CO2 supercritico (ScCO2) como solvente ndo torna a
técnica EFSC barata, por conta do custo da planta de extracdo, porém quando
analisado a longo prazo o investimento feito na extracdo se torna um bom
investimento pois o CO2 é recuperado e pode ser reutilizado. A qualidade e
composicédo do 6leo extraido por esta técnica pode ser melhorado, pois a mesma
permite adequar os parametros, pressao e temperatura, de acordo a substancia
de maior interesse levando em consideracéo a sua solubilidade no CO2, assim
trazendo grandes beneficios a extracdo (DE JESUS & MACIEL, 2020). A EFSC
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quando aplicada a sementes traz também como principal vantagem o
rendimento da extragdo, pois quase 100% de Oleo presente nas sementes é
extraido (TIRITAN et al., 2020).

As sementes de coentro possuem de 16 a 22% de 6leo e trazem uma
rica composicdo de compostos bioativos que garantem a sua funcionalidade.
Esta também contém o acido petroselinico, um isébmero do &cido oleico
classificado como um &cido graxo dmega-12 monoinsaturado e que representa
mais de 73% dos acidos graxos presentes no 6leo vegetal (MHEMDI et al., 2011;
LARIBI et al, 2015; PRACHAYASITTIKUL, 2018).

O Oleo da semente de coentro representa uma importante fonte de
compostos bioativos, onde se destacam os tocoéis (tocoferdis e tocotriendis)
(LARIBI et al., 2015; DIMA et al., 2016), os fitoesterdis e o esqualeno, que podem
ser relacionados com o0 aumento da atividade antioxidante e inibicdo da absorcao
de colesterol. Além disso, este 0leo apresenta em sua composi¢ado compostos
minerais como Ca e Fe que sdo essenciais para regular as fungcdes do corpo
(BUENO et al., 2008; PEREIRA et al., 2011; UITTERHAEGEN et al., 2015). A
gualidade do Oleo extraido depende principalmente da técnica de extracao
aplicada, variedade de sementes e condi¢des climaticas durante o cultivo das
plantas (MHEMDI et al., 2011). Desta forma, este trabalho busca apresentar
alternativas de extracdo do oOleo vegetal de sementes de coentro, avaliando trés
diferentes formas de extracdo, a eficiéncia em termos de rendimento e sua

composicao fitoquimica.
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2. OBJETIVOS

2.10bjetivo geral

O objetivo deste trabalho foi avaliar as técnicas de extracdo do 6leo

das sementes de coentro por prensagem, ultrassom e fluido supercritico através

do rendimento das extracdes e avaliacdo dos teores de compostos bioativos.

2.20Dbjetivos especificos

Obter 6leo das sementes de coentro a partir da extracdo a frio por
prensagem;

Obter 6leo das sementes de coentro a partir da extracdo com CO3
supercritico, com pressao de 400 bar e temperatura de 60 °C;

Obter 6leo das sementes de coentro a partir da extracdo assistida por
ultrassom com etanol como solvente em uma proporcgéao de 10:1 (v/v) e em
temperatura de 60 °C;

Caracterizar as sementes de coentro quanto ao teor umidade, lipidios,
cinzas e proteinas;

Avaliar o rendimento de cada tipo de extracdo em funcéo de massa de 0Oleo
extraido por massa de semente;

Avaliar a cinética das curvas de extracdo para obter o melhor rendimento
em funcado do tempo;

Caracterizacdo do 0Oleo bruto das sementes de coentro quanto ao teor de
acidos graxos livres, perfil de acido graxos, composi¢cdo em acilglicerdis,
tocois; capacidade antioxidante (ORAC e TEAC); indice de estabilidade

oxidativa e propriedades fisicas (densidade e viscosidade).
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1Técnicas verdes de extracao

Com o crescimento da populacdo, a producdo e consumo de Gleos
vegetais cresceu muito nos ultimos anos. Diante disso, iniciou-se a procura por
solventes com alta eficiéncia de extracdo, acessivel e que tornasse o processo
de extracdo mais facil e rapido (TIRITAN et al., 2020; ABIOVE, 2019). Alguns
solventes utilizados ndo sdo completamente removidos do 6leo, restando uma
pequena quantidade no produto, que ao ser consumido pode provocar danos a
saude ao longo do tempo. Com toda esta demanda e a busca por qualidade de
vida, ligada ao consumo de produtos com alta qualidade surgem as técnicas
verdes, onde nédo se utiliza solventes ou utiliza-se solventes “verdes”, que nao
trazem risco ao meio ambiente e nem a saude do consumidor, como o dioxido
de carbono supercritico (ScCO3) (DE JESUS & MACIEL, 2020).

Este crescimento de producédo e consumo de 0leo, juntamente com a
busca por qualidade de vida e saude exige novas técnicas de extracéo,
processos mais rapidos e com menos solvente, focando ndo somente no meio
ambiente mais também em reducé&o de custo de producdo (MELGAR-LALANNE
etal., 2017). Assim para determinar a melhor técnica ou a tecnologia mais limpa,
deve-se observar as caracteristicas da matéria prima utilizada, o tipo de solvente
mais eficiente, levando em conta quantidade e qualidade do mesmo, e a
tecnologia que melhor se aplica trazendo melhor custo-beneficio.

A técnica de extracao utilizada influencia diretamente na qualidade e
durabilidade do o¢leo extraido, como também a variedade da semente e
condi¢Bes climaticas onde as plantas foram cultivadas (PAVILOVIC, 2018; NDE
& FONCHA, 2020).

3.1.1 Extracdo com fluido supercritico (EFSC)

A extracao de 6leos com diéxido de carbono supercritico (ScCO3) se
apresenta como um método alternativo e ecoldgico, trazendo melhor qualidade
e segurancga por nao possuir solvente no produto final (MACHMUDAH et al.,
2008). Desta forma, esse método apresenta vantagens quando comparado a
extracdo com solventes organicos, pois ndo apresenta toxidade e ndo deixa

residuo no produto final. Assim o ScCO: se apresenta como boa opgédo de
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solvente, pois ndo é toxico, ndo apresenta riscos de inflamabilidade (BOUTIN &
BADENS, 2009). Por possuir temperatura critica (Tc) baixa (31,1°C), ter bom
poder de solvatacdo, atualmente é um dos solventes mais utilizados (NDE &
FONCHA, 2020; DE JESUS & MACIEL, 2020; PALOVIC et al., 2018).

Em estudo realizado por Brunner, (2005) verificou-se que existe varios
tipos de extracdo e de equipamentos (Figura 1) para o emprego de extracao
supercritica, a escolha do melhor processo ou equipamento vai depender do
objetivo desejado, da matéria prima e das condi¢cdes de operagdo. Assim
podendo ser de estagio Unico, em varias etapas, contracorrente, dentre outros,
sempre controlando temperatura e pressdo. Alguns equipamentos apresentam
a opcao de fracionamento de extratos em um Unico processo, com Varios pontos

de presséo e temperatura.

Figura 1: Diagrama esquematico do processo de extracao supercritica.
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1. Cilindro de CO, 6. Banho termostatizado
2. Banho de refrigeragao 7. Frasco coletor de amostra
3. Bomba de alta pressao para CO, 8. Medidor de vazao (CO,)
4, Tanque pulmao 9. Totalizagao de volume (CO,)

5. Célula de equilibrio

Fonte: Adaptado de Garmus et al. (2019)

O processo de EFSC aplicado a matéria prima de origem vegetal, na
grande maioria € aplicado em baixas temperaturas, o que contribui para a
manutencao de compostos bioativos nos extratos, pois ndo ocorre degradacao.
Desta forma tem sido um método amplamente utilizado para extracdo de

biocompostos (DIMA et al., 2016; MELGAR-LALANNE et al., 2017).
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Esta técnica tem como vantagem a seletividade na extracdo, onde
pode-se adequar temperatura e pressdo de acordo com as substancias de
interesse a serem extraidas, adequando também o melhor tempo de extracédo
com o intuito de obtencdo de economia de tempo e solvente (DE JESUS &
MACIEL, 2020).

Estudos realizados por Rai et al (2016) comprovaram a eficiéncia
desta técnica quando aplicada a extracdo de 6leo em sementes de melancia,
com rendimento de 99%. No mesmo estudo o autor apresenta que tanto a
temperatura como a pressao influenciaram diretamente no rendimento de
extracdo, desta forma estes parametros devem ser testados para cada tipo de

matéria prima para se obter o melhor rendimento.

3.1.2 Extracdo com solvente assistida por ultrassom (ESAU)

Ultrassom s&o ondas acusticas mecanicas com alta energia. O poder
do ultrassom ndo apenas ajuda a quebrar a forca atrativa entre as moléculas,
como também gera bolhas de cavitacdo. As ondas de ultrassom auxiliam
tornando mais facil, rapido e barato o processo de extracdo, mas S0 0s
solventes utilizados que determinam a eficiéncia da extracdo, pois as ondas
ajudam o solvente a ter maior superficie de contato ou mais caminhos com a
matéria-prima (DESHMUKH et al., 2019).

Existem basicamente dois tipos de ultrassom, que sdo banho de
ultrassom (Figura 2) e sonda de ultrassom, ambos usados para processos em
batelada, mas podem ser adaptados para processos continuos pela adicdo de
bombas. Banhos ultrassom usam transdutores alocados no fundo do reator para
gerar ondas ultrassénicas, com o nimero e arranjo dos transdutores variando de
acordo com tamanho e forma do reator (LEE et al., 2012). A combinacédo da

técnica de ultrassom com solventes potencializa a extracdo de 6leos.
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Figura 2: Banho ultrassénico.

Fonte: Fotos préprio autor.

De acordo com a literatura, a ESAU pode ser melhor em rendimento
e qualidade de 6leo, quando comparada a extracdo somente com solventes
(BRANDALIZE, 2014; SERAYAN & VENKATACHALAM, 2019; BRUNI et al.,
2014).

A cavitacdo provocada pelas ondas ultrassénicas provoca rupturas
nas paredes da matéria prima, o que facilita a entrada e saida do solvente,
aumentando assim o poder de extracdo e consequentemente reduzindo o tempo
de extracdo, quando comparada a extracdo com solvente e sem o ultrassom.
Esse tempo ndo deve ser longo, pois em longos periodos de extracdo a
cavitacao acaba destruindo a matéria prima podendo prejudicar a extracdo (NDE
& FONCHA, 2020).

Trabalho realizado por Silva et al (2017), compara a extracao de Oleo
de jucara com éter e com etanol, onde a extracdo com etanol origina um 6leo
mais estavel quando comparado ao obtido com éter, porém o rendimento foi um
pouco menor. Com a combinacao de técnicas como o ultrassom e por solventes,
consegue-se potencializar a extracado obtendo-se maior rendimento.

Melgar-Lalanne et al (2017) apresenta o etanol como um solvente de
baixa toxicidade e organico, quando aplicado em conjunto com o ultrassom

potencializa a extra¢do, aumentando o rendimento final.

3.1.3 Extragcdo com prensa (EP)
O uso de extragdo por prensagem mecanica (EPM) para 6leo vegetal

vem desde a década de 1940 (CHENG et al., 2019). Na extracdo mecanica com
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prensas continuas, os graos ou frutos entram em parafusos tipo roscas sem fim,
como pode ser visto na Figura 3, que comprimem e movimentam o material para
frente, na sua saida existe um cone que pode ser regulado de forma a aumentar
ou diminuir a abertura para saida do material. No final deste processo séo
obtidos dois materiais, a torta que € a parte sélida resultante da prensagem e o
6leo, que pode conter particulas soélidas resultantes da prensagem (RAMALHO
& SUAREZ, 2013).

Figura 3: Prensa parafuso unico, rosca sem fim.

e

Fonte: Fotos préprio autor.

A prensa com parafuso exerce uma forca de transporte e melhora a
mistura e o esmagamento das sementes durante a prensagem. Além disso, as
prensas de parafuso duplo demonstraram maior eficiéncia em termos de energia.
Recentemente, a prensa com parafuso duplo tem sido cada vez mais aplicada
para o processo de extracdo de 6leo vegetal de varios tipos de sementes
oleaginosas (UITTERHAEGEN et al., 2015). A prensa a frio consegue quebrar
as sementes inteiras e extrair o seu 6leo, sem o0 emprego de calor ou solventes,
permitindo a conservagdo de alguns compostos bioativos sensiveis como

fendlicos, tocoferdis, entre outros (PALOVIC et al., 2018).
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3.2 Coentro

O coentro (Coriandrum sativum L.) € uma planta que pertencente a
familia Apiaceae, nativa da Europa, Asia ocidental e leste do mediterraneo
(UITTERHAEGEN et al., 2015). Diversos paises cultivam o coentro, tanto para
comercializagdo da planta (folha), quanto da semente (fruto)
(PRACHAYASITTIKUL et al., 2018). Nao costuma crescer em temperaturas
muito baixas, com isso o seu cultivo é possivel em temperatura mediana, apesar
de possuir preferéncia por clima quente. No Brasil, sdo conhecidos oito géneros
de familia Apiaceae, com mais de 100 espécies, sendo que entre estas esta o
coentro (CHALES, 2013; NADEEM et al., 2013).

A planta possui forte aroma caracteristico, com folhas verdes
brilhantes, como pode ser visto na Figura 4, imagem (A) e sementes marrom
claro imagem (B) (SINGLETARY, 2016; DIMA et al., 2015). No mercado, as
folhnas geralmente sdo encontradas frescas e consumidas como tempero na
culinaria, principalmente no norte e nordeste no Brasil, enquanto as sementes
séo secas e consumidas inteiras ou trituradas (DIMA et al., 2016; DAFLON et al.,
2014). Toda a planta é aproveitada desde a semente, até a raiz, folhas e caule,
podendo ser utilizadas frescas ou secas e trituradas (NASCIMENTO et al., 2006;
PEREIRA et al., 2005).

Fonte: Fotos préprio autor.

De acordo com Laribi et al (2015), o coentro apresenta algumas

aplicacdes e estudos in vitro feitos, onde a eficacia do extrato da semente de
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coentro aplicado contra algumas doengas como asma e bronquite, despertam
grande interesse na area da saude.

3.2.1 A semente de coentro

A semente, traz aroma levemente citrico e um sabor um pouco
picante, apresentando formato praticamente esférico, e tamanho variando de 3
a 5 mm (SINGLETARY, 2016; DIMA et al.,, 2015). As sementes do coentro
podem ser utilizadas como especiaria, para o preparo de cha e até mesmo para
producdo do 6leo. Dessa forma, o cultivo da planta vem ganhando espaco,
aumentando assim sua producao e comercializacdo (NASCIMENTO et al., 2006;
PEREIRA et al., 2005). A semente de coentro contém 11,37% de agua, 11,49%
de proteina bruta, 19,15% de gordura, 28,43% de fibra bruta (NADEEN et al.,
2013).

As sementes carregam importantes compostos bioativos, tanto para
a protecao do 6leo contra a oxidacao lipidica, quanto para a protecdo da saude
dos consumidores. Esses compostos possuem propriedades biologicas
variadas, com destaque para atividade antioxidante e inibicdo de absorcao de
colesterol. A semente (fruto) também é utilizada como medicamento tradicional
para tratar indigestao, reumatismo e dor nas articulagées (PRACHAYASITTIKUL
et al., 2018). Laribi et al. (2015) cita algumas aplicacdes medicinais testadas e
comprovadas do extrato de semente de coentro, como acgao anti-inflamatorio,
antioxidante, analgésico, melhora a memoria, atua de forma benéfica no sistema
digestivo, respiratdrio e urinario.

A semente de coentro € composta por duas fragdes principais, sendo
uma fracdo de Oleo vegetal (19 a 28%) e outra de 6leo essencial (0,3 a 1,2%)
(SENRAYAN et al., 2019).

3.2.2 Oleo da semente de coentro

Devido a diversidade de aplicacdes, a producdo de oleaginosas vem
aumentando consideravelmente nos ultimos anos, sendo que o EUA lidera o
mercado, seguido pelo Brasil (CHENG et al., 2019). Varios estudos sugerem o
uso dos 0leos vegetais nas industrias de alimentos, farmacéutica e oleoquimica.
Segundo a Associacao Brasileira de 6leos Vegetais (ABIOVE, 2019), o consumo

interno de 6leo aumentara de 7,4 milhdes para 8,7 milhdes de toneladas e a
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producdo tera uma pequena diminuicdo de 2,6%. Desta forma, existe a
necessidade de utilizagdo de novas fontes de oleaginosas para o consumo
humano, para suprir o aumento desta demanda, sendo que o 6leo de coentro se
apresenta como promissor.

O 6leo da semente de coentro apresenta sabor picante, com aroma
doce e frutado (DIMA et al., 2015). Este é formado basicamente por &cidos
graxos monoinsaturados, tendo como acido graxo principal o &cido petroselinico
(66-75%) (MHEMDI et al., 2011). Em 2013 a European Food Safety Authority
(EFSA) emitiu um parecer rotulando o 6leo de coentro como um novo ingrediente
alimentar. Considerado seguro, 0 seu uso como suplemento alimentar para
adultos saudaveis, sendo 600mg/dia o nivel de consumo maximo.

Os principais compostos bioativos presentes no 6leo de coentro sao
os fitoesterdis, os tocOis e o esqualeno, os quais conferem valor nutricional,
industrial e farmacéutico ao 6leo (LARIBI et al., 2015; PRACHAYASITTIKUL et
al., 2018).

3.2.3 Composicado em acidos graxos

O perfil dos acidos graxos varia entre as diferentes espécies de
oleaginosas, influenciando nas propriedades fisico-quimicas dos Oleos e
consequentemente nas suas aplicacdes como cremes vegetais, maioneses,
margarinas etc. (CHENG et al., 2019). Os principais acidos graxos presentes nos
Oleos vegetais comerciais sdo oleico (C18:1), linoleico (C18:2), palmitico (C16:0)
e estearico (C18:0) (DIMA et al., 2015).

De acordo com Mhemdi et al. (2011) o 6leo de coentro € rico em
acidos graxos insaturados, tendo o acido graxo petroselinico (C18:1 n:6) (Figura
5) como acido graxo majoritario, seguidos do acido oleico, acido linoleico e
palmitico (Figura 6). No mesmo estudo é comparado a composi¢cdo em acidos
graxos do 6leo extraido por solvente organico e por fluido supercritico (ScCOy),
ambos apresentam composicdo semelhantes e diferenca no rendimento, onde o
melhor rendimento apresentado foi a técnica de extracéo por supercritico quando

comparado a extracado por solvente organico.
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Figura 5 : Acido Petroselinico.
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Fonte: Adaptado de NIST (2020).

Figura 6 : Acido Oleico (A), Acido Linoleico (B) e Acido palmitico (C).
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Fonte: Adaptado de NIST (2020).

O acido petroselinico possui grande importancia para a industria
oleoquimica, pois a presenca e a posicado da dupla ligacéo € rara e desperta o
interesse da industria para sintetizar derivados Unicos. A partir da clivagem
oxidativa do acido petroselinico obtém-se o acido laurico e o acido adipico, um
surfactante e um percussor do Nylon 66, respectivamente. O acido petroselinico
também tem despertado interesse da industria de cosméticos, a presenca deste
acido graxo garante um alto potencial ao o6leo de coentro, por possuir
propriedades benéficas como antienvelhecimento e anti-inflamatoéria
(UITTERHAEGEN et al., 2016).

Na Tabela 1 pode ser observada a composicdo dos acidos graxos
encontrada por alguns autores no 6leo da semente de coentro, sendo o acido
petroselinico encontrado em maior quantidade de 60 a 77%, seguido do acido

linoleico de 10 a 19%, &cido oleico de 5 a 15% e o acido palmitico de 2 a 5%.
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Tabela 1: Composicdo em acidos graxos no 6leo da semente de coentro (%).
Petroselinico  Oleico Linoleico Palmitico

Referéncias

(C18:1) (C18:1) (C18:2) (C16:0)

ILLES et al. 1999 68 5 14 4
KERN et al. 2020 60-75 8-15 12-19 2-5
MOSER e VAUGHN

2010 68,5 7.6 13 5,3
Uitterhaegen et al. 2015 72,6 6 13,8 2,9
Sriti et al. 2012 75,17 5,30 13,79 4,10
Senraya e 76,22 7.03 10,91 335

Venkatachalam 2018

Os Oleos vegetais sdo caracterizados por sua composicao de acidos
graxos (CHENG et al., 2019). Aproximadamente 98% da composi¢éo dos 6leos
vegetais é formada por acilgliceréis (triacilglicerol, diacilglicerol,
monoacilglicerol), os quais tém ampla utilidade devido a sua disponibilidade, facil
processamento, funcionalidade quimica e custo relativamente baixo. Estes
apresentam ainda uma mistura de compostos minoritarios (2%), que incluem
acidos graxos livres, fosfolipidios, esterois, pigmentos, tracos de metais entre
outros (TRELA et al.,, 2019; GOMNA et al.,, 2019). No Oleo de coentro, a
composicdo de triacilglicerol (TAG) é de 97%, diacilglicerol (DAG) 1% e
monoacilglicerol (MAG) 0,09% (UITTERHAEGEN et al., 2016).

Estudos realizados por Marinquez (2008), relatam que na composicao
de TAG’s do 6leo da semente de coentro, 50% séo tripetroselina (Figura 7) e 9%
a dipetroselina-oleina. As diferentes combinac¢des do acido petroselinico com o
acido oleico apresentam uma dificuldade para serem identificadas por possuirem

0 mesmo tamanho de cadeia e de ligacbes duplas.

Figura 7: Tripetroselina.
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Fonte: Adaptado de NIST (2020).
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3.2.4 Compostos funcionais

Além da presenca do acido petroselinico, o 6leo de coentro contém
diversos componentes bioativos minoritarios. De acordo Uitterhaegen et al.
(2015), os principais componentes bioativos persentes no 6leo sdo tocois
(tocoferdis e tocotriendis), fitoesterois, esqualeno e compostos fendlicos. Os
compostos bioativos desempenham um importante papel na estabilidade e no
curso do processamento do Oleo, além de apresentarem grande importancia
para saude do consumidor.

O valor nutricional dos 6leos vegetais esta diretamente relacionado
com o teor em componentes bioativos, que pode promover beneficios como
aumento da a¢do antioxidante ou vitaminica (tocéis e fitoesterois), reducéo dos
niveis de colesterol sanguineo (fitoesterois, esqualeno), coloragéo
(carotenoides) (BARBOSA, 2016).

3.2.4.1 Tocois

Os tocois sao classificados em dois grupos tocoferois e tocotrienais,
gue sao derivados do 6-hidréxicromanol. De acordo com a posi¢cao de grupos
metila ligados ao anel aromatico, cada composto da origem a 4 moléculas
diferentes denominadas q, B, y e &-tocoferol ou tocotrienol (Figura 8) (SAMPAIO,
2011). Os tocoferois tém sido bastante estudados devido aos beneficios que traz
a saude. Segundo Trela et al. (2019), os tocoferdis tém propriedades
neuroprotetoras e podem inibir a biossintese do colesterol, entre outras funcdes
como anti-inflamatorias, cardioprotetoras e atividade antioxidante.

A atividade antioxidante confere aos compostos bioativos visibilidade
e interesse econdmico, e 0s de origem natural tem maior valorizacao, pois além
de atuar como antioxidantes, podem auxiliar na prevencdo da salude humana.
Por consequéncia, as pesquisas em busca de fontes naturais que contenham
compostos bioativos ricos em atividades oxidantes crescem cada vez mais,
tendo um amplo campo de aplicacdes. (BARBOSA, 2016).

Estudos confirmam a presenca de tocéis na semente e no 6leo de
coentro. A quantidade em tocéis presente no 6leo depende da técnica de
extracdo aplicada, das condicbes de cultivo e do cultivar (WEI et al., 2019;
UITTERHAEGEN et al., 2016; SRITI et al., 2009). Siriti et al. (2009) determinou

o teor total de tocdis presente no 6leo de coentro em 327,47ug/g de semente.



Figura 8: Estrutura quimica de tocoferdis (a) e tocotriendis (b).
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ISOMEROS R1 R2 Rs

Alfa (a-) CHs CHs CHs
Beta (B-) CHs H CHs
Gama (y-) H CHs CHs
Delta (5-) H H CHs

Fonte: Adaptado de Sampaio (2011).
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4. MATERIAL E METODOS.

4.1 Matéria-prima e reagentes

As amostras de semente de coentro (Coriandrum sativum L.) foram obtidas
no mercado municipal de Campinas-SP, de origem Argentina-NCN: 0909.21.00, lote:
BR19-010, data de fabricag&o: 08/2019 e validade: 08/2021. Os reagentes utilizados
nas extracdes foram diéxido de carbono 99,5% m/m (White Martins Gases Industriais,
Brasil), etanol 99,5% m/m (Synth, Brasil).

4.2 Preparo da matéria prima

Para melhorar o processo de extracdo as sementes foram trituradas, com
intuito de diminuir o tamanho das particulas, aumentar a superficie de contato e assim
facilitar a entrada do solvente na retirada do 6leo na ESAU e EFSC. Ja na EP as
sementes foram utilizadas inteiras. Na trituragéo foi utilizado moinho de facas (Marconi
MA 340) e um Gridomix (Retsch GM 200). Posteriormente, as sementes trituradas
foram classificadas quanto ao tamanho de particulas em peneiras vibratérias da série

Tyler (Bertel, SP, Brasil) e apds a padronizacao utilizadas na extracdo ESAU e EFSC.

4.3 Caracterizacao da matéria-prima
A matéria-prima foi caracterizada quanto ao teor de umidade, teor de
lipidios, teor de cinzas, teor de proteina e o diametro médio das particulas foi

determinado. As metodologias das analises sédo descritas a seguir.

4.3.1 Teor de umidade

O teor de umidade (U%) foi quantificado seguindo o método Ca 23-55
(AOCS, 1998). Utilizou-se cerca de 100 mg de amostra (Balanca analitica, Precisa XT
220A) que foram submetidas a um equipamento Karl-Fisher (Metrohm 701 KF Titrino)
equipado com forno (832 KF Thermoprep). A amostra foi pré-tratada a 60 °C durante
7 min, e vazdo de nitrogénio foi de 50 mL.min? e a pressdo de 1,01 bar, com

temperatura de 0 °C.

4.3.2 Teor de lipidios
O teor de lipidios totais foi determinado por extracdo em aparelho de

Soxhlet. Para andlise foram utilizadas 5 g de sementes trituradas, por um tempo de 6
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h, usando hexano como solvente. O teor de lipidios foi calculado através diferenca de

peso, conforme Equacéo 1.
[ = Mex100 (1)

Onde:

L = Teor de lipidios (%)
Me = Massa do extrato (g)
Ma = Massada amostra (g)

4.3.3 Teor de cinzas

O teor de cinzas foi determinado por calcinacdo a 550 °C de acordo com o
Método AOCS Ba 5a-49 (2009). Para analise, cerca de 5 g de amostra foram
transferidos para cadinho previamente tarado, calcinado em chapa de aquecimento e
mantido em mufla a 550 °C por 4 h. Aplds este periodo, as amostras foram
acondicionadas em dessecador até resfriar, pela diferenca de massa determinou-se o
teor de cinzas, conforme Equacao 2.

Mc— My

TC = 222100 (2)

a

Onde:

TC = Teor de cinzas (%)

M¢ = Massa de cinzas (Q)

Mcv = Massa do cadinho vazio (Q)

Ma = Massa da amostra (g)

4.3.4 Teor de proteina

Para determinar o teor de proteina, foi utilizado o método Kjeldahl de
acordo com AOAC 984.13 (2005). Este método estéa dividido em trés etapas: digestao,
destilacao e titulacdo. Uma amostra de aproximadamente 0,2 g foi transferida para um
tubo Kjeldahl, foram adicionados 15 mL de &cido sulfurico concentrado e um kjeltab

foi adicionado a solucdo que continha 5 g de K2S04, 0,15 g de CuSO4 - 5H20 e 0,15
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g de TiO2. Os tubos de Kjeldahl foram colocados em digestor de bloco, tipo Gerhardt
Kjeldatherm, a 420 °C por 1 hora.

A destilag&o foi executada em um destilador Gerhardt Vapodest 30s. Antes
da destilacao a vapor, 30 mL de NaOH a 40% foram adicionados a solucéo. A solucao
do indicador receptor continha 2% de acido borico, 0,75% de indicador Mish e NaOH
para capturar a amonia condensada.

A solucao resultante foi titulada usando uma solucao de acido cloridrico 0,1
n por meio de um dispositivo Titroline easy. O teor de proteina foi calculado a partir do
teor de nitrogénio por meio de um fator de conversao, equacoes 3 e 4. O fator de 6,25

foi aplicado para as sementes de coentro.

VHCl X nHCl x fHCl X 0,014
m

N (%) = x 100 3)

Teor de proteina (%) =N X FC 4)

Onde:

VHci= volume gasto na titulagdo (mL)
nHci= normalidade da solugéo de HCI
fHci= fator de corregéo da solugéo de HCI
m= massa de amostra (Q)

FC= fator de converséao utilizado 6,25

4.3.5 Diametro médio de particulas

O diametro médio das particulas foi calculado através do método descrito
por Wilcox; Deyoe; Pfost (1970). A amostra foi disposta em um jogo de peneiras da
série Tyler variando de 75 a 710 micrometro (um) de abertura e peneiradas por 20
minutos com auxilio de um agitador eletromagnético (Bertel, Brasil). As fracdes retidas
em cada peneira foram pesadas em balanca semi-analitica (Marte Balancas e
Instrumentos de Precisdo LTDA, AS5500C, Brasil) e o diametro médio geométrico foi
calculado através das Equacbes 5 e 6. Sendo que d,,;, € 0 diametro médio (um)
geomeétrico, d; é o diametro médio (um) e d; e d;,, representam o diametro (um) da

abertura da peneirai e i+ 1, e w; € a massa do material (g) retido na peneira i.
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[, (wilogd,
dmg = log 1[ 1(’-1_1Wl- ) (5)
_ 1/2
di =) (d;-diy) (6)

4.4 Extracdo do Oleo de coentro

As extracbes ESAU e EFSC do dleo da semente de coentro foram
realizadas no Laboratério de Extracdo, Termodindmica Aplicada e Equilibrio
(EXTRAE) e a EP foi realizada no laboratério de Automagéo e Controle de Processos
de Alimentos (LACPA), ambos localizados no Departamento de Engenharia de
Alimentos — DEA, da Universidade Estadual de Campinas (UNICAMP), Campinas-SP.

4.4.1 Extragdo com Prensa (EP)

Para a extracdo na prensa utilizou-se 50 kg de sementes de coentro, que
foram prensadas em uma prensa hidraulica marca SCOTT TECH (Figura 9). O
processo consiste no esmagamento das sementes onde a massa € comprimida por
um eixo helicoidal que gira causando a drenagem do Oleo para fora da prensa. Apos
a EP o oleo foi filtrado em um filtro-prensa de placas (Figura 10) quantificado por peso
para dosar rendimento e armazenado em refrigerador com temperatura de 10 °C. O
experimento nao foi realizado em triplicata devido ao grande volume de matéria-prima

exigido como minimo (50 kg).
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Figura 9: Prensa hidraulica usada para extracdo do 6leo de coentro.

4.4.2 Extracdo com solvente assistida por ultrassom (ESAU)

A extracao assistida por ultrassom foi realizada em um banho ultrassénico
(UNIQUE UltraSonic Cleaner). As sementes trituradas e padronizadas foram
colocadas em Erlenmeyer contendo etanol (99,5% de pureza) na proporgéo de 1:10
(m/v). O Erlenmeyer foi colocado dentro do banho ultrassénico com 40 khz de
frequéncia, 154 W de poténcia, 60 °C de temperatura por 30 min. A extracéo foi
realizada em 6 horas e foram obtidos 18 pontos em intervalos de 10 min na primeira

hora, 15 min na segunda hora, 20 min na terceira hora, 30 min na quarta hora e 60
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min na quinta e sexta hora, com o objetivo de construir uma curva cinética para avaliar
o tempo necessério do processo em termos de rendimento.

Apés a extracdo, o extrato foi filtrado em funil e papel filtro para separacéo
da parte solida e liquida. O liquido resultante da filtracao foi submetido a evaporacéo
em um rotaevaporador (Marconi, MA-1220, Brasil) para retirada do solvente e

obtencédo do 6leo bruto. O experimento foi realizado em triplicata.

Figura 11: Amostras dispostas no Banho ultrassoénico.

(A) (B)

4.4.3 Extracdo com Fluido Supercritico (EFSC)
A extragdo em leito fixo foi realizada com CO> supercritico. As condigdes
operacionais de temperatura e presséao fixadas em 60 °C e 400 bar. A unidade de

extracdo é apresentada de forma ilustrativa na Figura 13.
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Figura 13: Esquema do processo de extracao.
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1. Cilindro de CO> 9. Adsorvente para volateis

2. Banho de refrigeracao 10. Medidor de vazéo

3. Bomba de alta presséo para CO> 11. Totalizador de volume

4. Tanque pulméo 12. Bomba peristéltica

5. Manbdmetro do tipo Bourdon 13. Banho termostatizado

6. Mandmetro do tipo Bourdon 14. Frasco de etanol ou agua
7. Extrator 15. Bomba para etanol ou agua
8. Frasco coletor do extrato

A unidade consiste basicamente de um cilindro de CO> (1), um banho de
refrigeracao (Cole-Parmer, Polystat 12101-31, EUA) (2), uma bomba de alta pressao
(Eldex Laboratories, PN 1018 AA-100-S, EUA) (3), um tanque pulm&o (aco inox AlSI
316 de 50 mL, Suprilab, Brasil) (4), dois manémetros do tipo Bourdon (Record, Brasil),
sendo um localizado no tanque pulmao (5) e o outro na entrada do extrator (6), um
extrator (aco inox AISI 316 de 50 mL, Suprilab, Brasil) (7), frasco coletor (8), uma
armadilha porapack Q (para capturar a fracao volatil) (9), um medidor de vazéao (Cole-
Parmer, 32908-69, EUA) (10), um totalizador de volume (Lao-G1, Brasil) (11), uma
bomba peristaltica Cole-Parmer, Masterflex (77200-62, EUA) (12), um banho
termostatizado (Sulab, Brasil) (13), um frasco para etanol (14) e uma bomba (Eldex
Laboratories, PN 1018 AA-100-S, EUA) (15) usada para etanol e/ou agua.
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O extrator (7) foi empacotado manualmente com aproximadamente 60 g de
sementes em po previamente preparada. O banho termostatizado foi ajustado a 60 °C
e a pressdo ajustada com bombeamento de ScCO; até atingir 400 bar. Quando as
condi¢cOes estabelecidas foram alcancadas, contou-se 30 min para estabilizacdo do
sistema e entdo deu-se inicio ao processo de extracdo. Para realizacdo da extracao
utilizou-seCO; supercritico com uma vazéo de 1,5 Lmin! através do leito e o extrato
foi coletado no coletor (9). O CO:> foi conduzido a um medidor (11) para controlar a
vazédo de COy, temperatura e pressao e por fim no totalizador de volume (12) para
quantificar o volume de didxido de carbono consumido. A extracao foi realizada em 6
horas e foram obtidos 18 pontos em intervalos de 10 min na primeira hora, 15 min na
segunda hora, 20 min na terceira hora, 30 min na quarta hora e 60 min na quinta e
sexta hora, com 0 objetivo de construir uma curva cinética para avaliar o tempo

necessario do processo em termos de rendimento.

4.4.4 Determinacgéo do rendimento de extragao
4.4.4.1 Rendimento global

Como parametro comparativo entre os diferentes métodos de extracao
empregou-se o rendimento global de extracdo, que expressa a relacéo entre a massa
de Oleo obtido e a massa da matriz vegetal empregada no processo de extracdo. O
rendimento foi baseado na unidade de massa de matéria-prima empregada em cada
tipo de extracdo (Equacéo 7). Os experimentos foram conduzidos em triplicata, sendo

gue o rendimento global é resultado da média aritmética dos valores experimentais.

R= (M—O>x 100 (7)

mp

Onde:
R= rendimento de extracao (%).
Mo = massa de 6leo extraido (g).

Mmp= massa da matéria prima (g).

4.4.4.2 Rendimento relativo
O rendimento relativo foi calculado com base no teor de lipidios presente

na matéria-prima (Equacao 8).
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= (%) @

Onde:

Rr=rendimento relativo da extracdo (%).
Oe= Porcentagem de Gleo extraido (%).
TL= Teor de lipidios totais (%).

4.5 Caracterizacédo do 6leo bruto de coentro
Os 6leos brutos obtidos através das trés técnicas de extracdo foram
caracterizados quanto ao teor de acidos graxos livres (AGL), perfil de &cidos graxos,

composicdo em acilglicerois e teor de tocois (tocoferdis e tocotriendis).

4.5.1 Acidos graxos livres (AGL)

Esta analise foi realizada por titulagdo com hidréoxido de sédio, de acordo
com a metodologia oficial Ca 5a-40 (AOCS, 1998). Aproximadamente 5 g de amostra
foi dissolvida em 75 mL de alcool (v/v). Em seguida a amostra foi titulada com
hidroxido de sodio até a viragem do indicador. A fracdo massica de acidez na amostra
foi calculada levando-se em conta a massa da amostra, o volume de hidroxido de

sodio e o peso molecular do acido petroselinico.

4.5.2 Perfil de acidos graxos

A determinacéo do perfil de acidos graxos foi realizada através do método
oficial Ce 1-62 (AOCS, 2009). O método descrito por Hartman e Lago (1973) foi
tomado como base para a conversao de acidos graxos em ésteres metilicos de acidos
graxos (FAME). Para a composicéo de acidos graxos, foi utilizado um cromatografo a
gas Clarus 600 (Perkin Elmer, EUA) equipado com uma coluna capilar DB-WAX com
30 m de comprimento, 0,25 mm de didametro interno e uma espessura do filme 0,25
pum (Agilent Technologies, EUA) e um detector de ionizacdo de chama (FID). Uma
rampa de 50°C a 250°C a 10°C/min foi delineada para a coluna. A temperatura do
detector e injetor foram de 250°C e a injecdo foi feita com volume de 1 pL. A
identificacdo dos picos foi realizada por comparacdo dos tempos de retencédo de
padrdes de ésteres metilicos de acidos graxos (FAME mix C8 — C24; Sigma-Aldrich,
EUA).
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4.5.3 Composicado em acilglicerdis (TAG, MAG e DAG)

As andlises de acilglicerois (MAG, DAG e TAG) foram realizadas através
de Cromatografia de Exclusdo Molecular, de acordo com o método oficial Cd 11c-93
(AOCS, 1998). As amostras foram dissolvidas em tetrahidrofurano (THF) e diluidas
em 1 mL.min? de THF em um Cromatégrafo (Perkin Elmer 250) equipado com
detector de indice de refrac@o e coluna de exclusdo molecular (Jordi Gel DVB 300 x
7,8 mm, 500 A e 100 A).

4.5.4 Tocois (tocoferdis e tocotriendis)

A determinacao do teor de tocoferdis e tocotriendis foi realizada conforme
metodologia descrita por Ansolin et al. (2017). O 6leo foi diluido em isopropanol em
uma concentracéo de aproximadamente 8000 pg/mL. As amostras foram filtradas em
filtros PTFE hidrofobico e depois seguiram para analise. Foi utilizado para analise de
cromatografia liguida um espectrometro de massas (LC-MS) e um sistema
Cromatografico Waters composto de um cromatografo liquido de ultra performance
(UPLC), modelo Acquity, acoplado com espectrometro de massa. A separacao dos
compostos foi realizada em uma coluna UPLC BEH C18 (1.7 um, 2.1 x 100 mm)
operando a 30 °C. O volume de injecdo foi de 5 pL. Todas as amostras foram

analisadas em triplicata.

4.5.5 Densidade e viscosidade

As densidades e as viscosidades foram medidas de 20 a 70°C, variando a
cada 5 °C. Um micro viscosimetro automatico (AMVn, AntonPaar, Austria) e um
medidor de densidade (DMA 4500 M, Anton Paar, Austria) foram utilizados para medir
viscosidade e densidade, respectivamente. As medidas de viscosidade foram
baseadas no tempo de fluxo de uma bola imersa na amostra, dentro de um capilar de
vidro (angulo de inclinacdo de 70 °). Cada registro foi replicado quatro vezes. A
calibracdo do aparelho foi realizada com 6leo mineral padronizado (de acordo com o

procedimento do equipamento).

4.5.6 Capacidade antioxidante
4.5.6.1 Ensaio de capacidade antioxidante equivalente de Trolox lipofilico (TEAC)
A atividade de eliminacdo de radicais livres ABTS de fracdes fendlicas de

sementes de coentro foi estimada usando o método descrito por Leite-Legatti et al.
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(2012) e modificado por Rodrigues et al. (2019). A atividade antioxidante do 6leo de
semente de coentro foi determinada da seguinte forma: a solugédo de ABTS™ foi diluida
com etanol para obter uma absorbancia de 0,700 + 0,02 a 734 nm. O éleo diluido em
etanol (200 uL) foi adicionado a 1000 uL de solugcdo ABTS™ e a absorbancia foi
registrada em 734 nm apo6s 6 min de incubacdo em temperatura ambiente (x 25 °C).

A curva padréo foi preparada como no ensaio TEAC lipofilico.

4.5.6.2 Ensaio de capacidade de absorcéo de radical de oxigénio lipofilico (ORAC)

O ensaio lipofilico-ORAC (L-ORAC) foi utilizado para avaliar a atividade
antioxidante do 6leo de semente de coentro. Foi adicionado em cada poco da
microplaca: 20 uL de B-ciclodextrina metilada aleatoriamente (RMCD) solucdo a 7%
(acetona: agua, 1:1v/v), Trolox ou 6leo de semente de coentro previamente diluido,
120 uL de fluoresceina (0,378 pg/mL, pH 7,4) e 120 pL de AAPH (108
mg/mL). Solugdes de calibragdo Trolox (50 a 600 pymol/L) foram feitas para obter uma
curva padréo. O trolox e a diluicdo da amostra foram preparados com solucéo de
RMCD 7%, enquanto as solucdes de fluoresceina e AAPH foram preparadas como no
ensaio hidrofilico-ORAC.

4.5.7 indice de estabilidade

O indice de Estabilidade de Oleo (OSI) foi determinado a 110 °C, taxa
defluxo de ar a 20L/h usando um sistema de analise OSI (893
Professional Biodiesel Rancimat, Metrohm, Suica). O tempo de inducdo foi
determinado pelo ponto de inflexdo OSI em um maximo da segunda derivada

da condutividade curva.

4.5.8 Analise estatistica

Os resultados foram expressos como a média padréo de trés repetices e
avaliados pela analise de variancia (ANOVA), as diferencas entre as médias foi
analisada pelo teste de Tukey com significancia de 5%. Para a realizacdo da andlise

estatistica foi utilizado um software Sisvar 5.6.
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Preparo da matéria prima

A Figura 14 apresenta as sementes utilizadas na caracterizacdo da
matéria-prima e nos diferentes tipos de extracdes (EP, ESAU e EFSC). As sementes
inteiras (A) foram utilizadas na extracdo EP. Para as extragcbes ESAU e EFSC foi
realizada a reducdo do tamanho das particulas da matéria-prima em dois estagios,
sendo que no primeiro estagio as sementes foram trituradas em moinho de facas (B)
e no segundo estagio foi utilizado um Grindomix por um periodo de 30 min, com
rotacdo de 10.000 rpm obtendo-se as sementes trituradas em particulas menores (C),
Em seguida as sementes foram submetidas a classificacdo em peneiras para a
obtencdo do didmetro médio. As sementes trituradas e padronizadas foram
empacotadas em sacos plasticos e armazenadas em ambiente refrigerado.
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Fonte: Fotos préprio autor.

5.2 Caracterizacdo da matéria-prima

Na Tabela 2 sdo apresentados os resultados da caracterizacdo das
sementes de coentro trituradas quanto ao teor de umidade, teor de lipidios, teor de
cinzas, teor de proteina e diametro médio das particulas. Os dados obtidos nas
analises da caracterizacdo que deram origem a esta tabela podem ser consultados no
Apéndice A.

O teor de umidade quantificado na semente de coentro foi de 7,11%,
resultado préximo do encontrado por Shahwar et al. (2012) que obteve em seu estudo
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6,2% de umidade. O teor de lipidios na semente de coentro foi de 18,41%. Este
resultado se encontra dentro do esperado, pois de acordo com a literatura o teor de
lipidio na semente de coentro varia de 16 a 22% (Laribi et al, 2015; Sriti et al, 2010).

A quantificac@o do teor de proteina resultou em 7,06%. O resultado obtido
difere do relatado em outros trabalhos, que apresentaram valores entre 14,07 e
15,75% (SRITI et al., 2012; UITTERHAEGEN et al., 2015). E importante salientar que
a origem das sementes pode ser determinante para a sua composi¢do e para este
trabalho foram utilizadas sementes originarias da Argentina. Variacdes de composi¢cao
guimica de matéria-prima de origem vegetal sdo comuns, pois esta diretamente ligada
a regido do cultivo, condi¢des de solos, climéticas, entre outros fatores (Laribi et al,
2015). O teor de cinzas quantificado nas sementes de coentro foi de 4,21%. Shahwar
et al. (2012) encontrou valores maiores para cinzas (8,59%).

Para melhor eficiéncia de extracdo, o diametro médio das particulas da
semente de coentro utilizadas neste trabalho foi de 590 um. Como parametro para a
determinacdo do tamanho de particula considerou-se o estudo realizado por Mhendi
et al. (2011), que avaliou diversos tamanhos de particulas (entre 300 e 900 um)
concluindo que tamanhos medianos melhora o rendimento da extracdo, sendo que
tamanhos muito pequenos podem formar a compactacdo do leito, provocando o
entupimento, assim como tamanho muito grande pode promover maior retencao de

6leos.

Tabela 2: Caracterizacdo da semente de coentro.

Propriedades Semente de coentro
Teor de umidade (U) 711 + 0,09
Teor de lipidios (%) 1841 + 0,13
Teor de proteina (%) 706 <+ 0,03
Teor de cinzas (%) 421 = 0,09
Diametro médio das particulas (um) 590 + 0,90

1.1 Rendimento e cinética das extracdes
Na Figura 15 pode ser observado o processo de extracdo por prensagem.
A extracdo EP apresentou rendimento médio de 16% apoOs processo de filtragcéo,

considerando a massa de 6leo obtido pela massa de matéria-prima utilizada. E
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importante salientar que a semente utilizada apresentou teor de 18,41% de lipidios,

sendo que a EP obteve rendimento relativo a 86,91% do 6leo presente na semente.

Fonte: Fotos préprio autor.

Estudos realizados por Uitterhaegen et al. (2015) e Sriti et al. (2012) relatam
teores de rendimento variando entre 21 a 28%, que pode estar relacionado com a
origem, cultivo e espécie da semente. Cabe esclarecer que a extracdo em prensa fria
nao é promissora para a obtencdo de curvas de cinética de extracdo, em funcao do
processo proprio de extracdo, que é realizado com grande volume de matéria-prima,
em batelada Unica e por processo de prensagem, onde ocorre 0 esmagamento das
sementes em parafusos helicoidais com giro sem fim. O 6leo da semente de coentro
obtido pelas diferentes técnicas aplicadas pode ser observados na Figura 16, sendo:
6leo da ESAU (A), 6leo da EP (B) e 6leo da EFSC (C).



Figura 16: Oleos da semente de coentro.
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Fonte: Fotos préprio autor.
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A curva da extracdo ESAU em funcdo do tempo, esta representada na
Figura 17. O rendimento global médio da extracdo foi de 23,38% correspondendo a

126,99% da capacidade de recuperacdo do Oleo na extracdo. Este valor foi maior do

gue a porcentagem de lipidios totais quantificada na semente, o que pode indicar a

presenca de outros compostos ou de matérias organicas. Nos primeiros 60 min as

extracdes EASU apresentaram rendimento de 20% correspondendo a 108,64% de

capacidade de recuperacédo de 6leo.

Figura 17: Cinética e rendimento de extracdo ESAU.
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A eficiéncia da extracdo ESAU é justificada por Rosa et al. (2019) onde os
autores relatam que a proporcdo de semente/solvente interferiu diretamente no
rendimento. Temperaturas entre 40 e 60 °C pode contribuir para uma boa atuagéo do
etanol como solvente, pois facilita a solubilidade do 6leo no solvente (COELHO, 2015).

Stevanato e Silva (2018) associaram o rendimento ao tempo de extracao,
guanto maior o tempo maior o rendimento, devido ao fendbmeno de cavitagdo. Neste
fenbmeno, as ondas ultrassdnicas promovem rupturas na matéria-prima, aumentando
o0 poder de extracdo do solvente e o arraste de outros componentes. Com longos
periodos, essas rupturas acabam destruindo a matéria-prima o que resulta na reducao
das particulas e dessa forma permitindo a passagem de material organico pela
filtracdo. Na Figura 3 pode ser observado a diferenca de cor quando comparado as
extracdes EP e EFSC, esta diferenca pode ser justificada pelo tempo do processo,
extracdes com ultrassom por longos periodos resultam em diminuicdo da matéria-
prima e aumenta a presenca de matéria organica no extrato (MENEZES, 2016).

A curva de extracdo EFSC em funcéo do tempo obtida através da utilizacao
de CO. supercritico esta representada na Figura 18. O rendimento global da extracio
EFSC foi de 17,51 + 0,47% e correspondeu a 95,11% do rendimento relativo a
recuperacao de 6leo das sementes.

Figura 18: Cinética e rendimento de extracdo EFSC
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Na primeira hora de extracdo foi alcangcado um rendimento de 17%
correspondendo a 92,34% do rendimento relativo a recuperacgao (Figura 5). O tempo
de corte para a extracdo pode ser de 60 min, garantindo eficiéncia de extragdo em
termos de economia de tempo, solvente e energia. Os dados que deram origem as
curvas cinéticas ESAU e EFSC podem ser consultados no Apéndice B.

1.2 Rendimento global

A Tabela 3 apresenta o rendimento global das extragdes. A extragao EP
apresentou menor rendimento, comparada as extracdes ESAU e SFSC. Nde e
Foncha. (2020) relataram que apesar da EP ser eficiente, normalmente apresentam
baixo rendimento, pois uma pequena porcentagem do 6leo é perdida na torta.

A extracdo ESAU apresentou um rendimento global de 20,01 £ 0,53%, teor
maior que o quantificado na matéria prima (18%). Como essa extracao foi realizada
com etanol, pode ter ocorrido o arraste de outras substancias que apresentam
afinidade pela polaridade do etanol como agucares, compostos fenolicos e até mesmo
material organico considerado finos, pois o rendimento da extracéo foi calculado a
partir do peso de extrato final apos evaporacédo e sem a purificacéo do 6leo (LONGO
et al., 2017). Alrashidi et al. (2020) estudaram diversos tipos de extracdo do 6leo de
semente de Nigella sativa L e a extracdo com etanol apresentou o maior rendimento.

A extracdo EFSC tem como principal vantagem um extrato livre de
solvente. Esta técnica obteve um rendimento global de 17,51%, o que resulta em uma
eficiéncia de 97%, quando comparado ao rendimento da extracdo com teor de lipidios

da matéria-prima.

Tabela 3: Rendimento Global.

Extracao Rendimento global (%)
EP 16,00°¢ + 0,00
ESAU 21,592+1,01
EFSC 17,79 + 0,49

Médias seguidas de letras diferentes, na mesma coluna sdo consideradas estatisticamente diferentes

pelo teste de Tukey (p<0,05).



5.5 Caracterizacao do 6leo bruto

5.5.1 Perfil de acidos graxos e acidos graxos livres (AGL)
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Na Tabela 4 é apresentado o perfil de acidos graxos presente no 6leo das

sementes de coentro obtido através de diferentes tipos de extracdo. De acordo com

os resultados, os acidos graxos majoritarios encontrados neste experimento foram: o

petroselinico com variacao de 76 a 67%, linoleico de 10 a 12%, e palmitico de 2 a 3%.

Resultados similares foram obtidos por Uitterhaegen et al. (2015)

Tabela 4. Composicdo de acidos graxos e AGL para o 6leo da semente de coentro

obtido através dos diferentes tipos de extragcoes.

Composi¢ao em acidos

Tipo de extracéo

graxos (%) EP ESAU EFSC
Butirico (C4:0) 0,11+ 0,01 0,17°+ 0,01 0,242+ 0,01
Capraico (C6:0) NI 0,40°+0,01 0,652+ 0,04
Céprico (C10:0) 0,63+ 0,01 1,44+ 0,01 2,642+ 0,07
Palmitico (C16:0) 3,292+ 0,01 2,90+ 0,02 2,40°+ 0,07
Palmitoléico (C16:1n-7) 0,472+ 0,00 0,462+ 0,01 0,37¢+ 0,01
Estearico (C18:0) 0,53+ 0,00 0,652+ 0,01 0,53+ 0,01
Oleico (C18:1n-9) 0,20°+ 0,02 0,642+ 0,00 0,622+ 0,00
Petroselinico (C18:1n-12) 76,652+ 0,04 67,23+ 0,32 67,58+ 0,22
linoleico (C18:2n-6) 12,07°+ 0,04 12,532+ 0,03 10,33°+ 0,05
a-Linolénico (C18:3n-3) 0,112+ 0,00 0,122+ 0,00 0,11+ 0,00
Araquidico (C20:0) 0,222+ 0,01 0,212+ 0,01 0,20°°+ 0,01
N&o identificado 5,72+ 0,04 13,25 + 035 14,342+ 0,17
SFA 4,78°+ 0,03 5,77°+ 0,05 6,652+ 0,14
MUFA 77,322+ 0,06 38,58+ 0,23 38,32+ 0,05
PUFA 12,182+ 0,04 12,662+ 0,35 10,43+ 0,05
AGL* 0,68°+ 0,04 1,852+ 0,06 1,36°+ 0,10

*expressa em acido oleico

Médias seguidas de letras diferentes, na mesma linha séo consideradas estatisticamente diferentes

pelo teste de Tukey (p<0,05).
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Sriti et al. (2009) também quantificaram o acido petroselinico como principal
acido graxo no 6leo da semente de coentro e na folha. O mesmo autor destaca o
grande valor que este acido graxo tem para a industria (farmacéutica, quimica e
oleoquimica), devido a sua funcionalidade em gerar o &cido laurico e o adipico.

A acidez do 6leo expressa em &cido oleico teve variacdo para os diferentes
tipos de extracéo testadas e estdo apresentadas na Tabela 4. Em ordem crescente a
EP apresentou menor valor (0,68%), EFSC (1,36%) e a ESAU (1,85%).

5.5.2 Composicédo em acilgliceroéis

Os acilgliceréis sao representados pelos triacilglicerdis, diacilgliceréis e
monoacilglicerois e estdo representados na Tabela 5. Conforme esperado, o
acilglicerol presente em maior concentracao no 6leo de coentro séao os triacilglicerois

(TAG), com teor variando entre 86 e 97%.

Tabela 5: Composicdo em acilglicerol para o 0leo de coentro obtido das diferentes
extracoes (%).

Acilglicerois Extracbes
(%) EP ESAU EFSC
TAG 97,692 + 0,34 86,07¢ £ 0,21 89,30 + 0,07
DAG 2,21° + 0,33 8,842 + 0,19 8,42 + 00
MAG 0,10°+ 0,10 5,092+ 0,02 2,28+ 0,07

Médias seguidas de letras diferentes, na mesma linha sdo consideradas estatisticamente diferentes
pelo teste de Tukey (p<0,05).

Os diacilglicerdis (DAG) e monoacilgliceréis (MAG), que sdo produtos de
degradacdo dos TAGSs, apresentaram teores variando entre 2 e 8% e 0.1 e 5%,
respectivamente. A alta quantidade de TAG indica e refor¢ca a 6tima qualidade deste
6leo. Comparando os métodos de extracdo ESAU e EFSC, pode-se verificar que tanto
o teor de MAG quanto o teor de DAG apresentaram um aumento significativo quando
comparado com o EP, sendo possivelmente resultado do efeito das variaveis
temperatura e pressao, 0s quais podem contribuir com o processo de hidrolise dos
TAGs.
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5.5.3 Tocdis

Os tocois quantificados nos Oleos extraidos estao apresentados na Tabela
6. Foram quantificados a-tocotrienol nas proporgdes de 45,74 (EP), 24,29 (ESAU) e
20,33 (EFSC) mg/kg. B-y-tocotrienol 224,94 (EP), 144,57 (ESAU) e 142,69 (EFSC)
mg/kg. B-y-tocoferol, a-tocoferol e &-tocotrienol foram detectados, porém néo foi
possivel a quantificagao. &-tocoferol ndo foi detectado em nenhuma das amostras.
Uitterhaegen et al. (2016) analisou o 6leo das sementes de coentro de origem francesa
e nao detectou d&-tocoferol, mas conseguiu quantificar y-tocoferol 10,1 mg/kg, o-
tocoferol 12,4 mg/kg e d-tocotrienol 25,7 mg/kg. JA Moser & Vaughn (2010) nédo
quantificaram teores de B-tocoferol. O a-tocotrienol e B-y-tocotrienol, compostos que
se apresentaram em maior quantidade nos O6leos obtidos, estdo relacionados a
capacidade antioxidante do Oleo das sementes de coentro por apresentarem duas

duplas ligagdes na sua estrutura.

Tabela 6: Teor de tocéis para o 0leo de coentro obtido das diferentes extracoes
(mg/kg).

Tipo de extracéo

Tocois
(mg/kg de amostra) Ep ESAU EFSC

B-y-tocoferol Tr Tr Tr
a-tocoferol Tr Tr Tr
O-tocoferol Nd Nd Nd
a-tocotrienol 45,742 + 0,33 24,29 + 0,21 20,33¢+ 0,52
B-y-tocotrienol 224,942 + 1,60 144 57°+0,91 142,69°+ 3,99
O-tocotrienol Tr Tr Tr

Médias seguidas de letras diferentes, na mesma linha sdo consideradas estatisticamente diferentes
pelo teste de Tukey (p<0,05).
Tr=tracos. O componente foi detectado, mas néo foi quantificado.

Nd= nao detectado

5.5.4 Densidade e viscosidade
Pode ser observado na Figura 19, que a viscosidade diminui com o
aumento da temperatura. No 6leo extraido por EP ha uma diferenca acentuada da

viscosidade comparado aos outros Oleos estudados, nota-se que essa diferenca
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diminui com o0 aumento da temperatura. Este comportamento pode ser justificado pelo
teor elevado de TAG (97,83%) no EP, pois quanto maior o teor de TAG maior € a
viscosidade, devido ao maior tamanho das cadeias e também pelo seu baixo teor de
PUFA (13,13%). Nos 6leos a viscosidade é inversamente proporcional a temperatura,
pois a medida que a temperatura aumenta a viscosidade diminui (BROCK et al.,
2008).

Os resultados das andlises de densidade podem ser observados na Figura
20. Assim como na viscosidade a densidade também sofre influéncia da temperatura,
a medida que aumenta a temperatura a densidade diminui. Para o 6leo das sementes
de coentro a densidade na extracdo EP apresentou variacdo de 0,91 a 0,88 g/cm?3
entre temperaturas de 20 a 70 °C, na ESAU e EFSC de 0,90 a 0,86 g/cm® para as
mesmas faixas de temperaturas.

Observa-se que tanto na viscosidade quanto na densidade o 6leo da
extracdo ESAU apresentou-se valores menores, quando comparado as extracbes EP
e EFSC. Esta diferenca é justificada pelo seu maior teor de PUFA (12,66%), pois 0s
PUFA possuem menor ponto de fusdo e consequentemente baixa viscosidade e
densidade (CERIANI,R. et al., 2008; MUNRO, D.; THOMAS, D.W., 2004).

Figura 19: Viscosidade do oOleo da semente de coentro extraido por diferentes
técnicas.
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Figura 20: Densidade do 6leo da semente de coentro extraido com EP, ESAU e EFSC.
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5.5.5 Capacidade antioxidante

Os valores de TEAC e ORAC para os 6leos das sementes de coentro estéo
apresentados na Tabela 7. Para o ensaio ORAC o 6leo com maior capacidade
antioxidante foi o 6leo extraido com EP com 185 umol TE.g%, seguido da ESAU com
133,62 pmol TE.g! e EFSC com 48,06 umol TE.g'. para o ensaio TEAC os 6leos
apresentaram menor capacidade, porém, mantiveram a ordem de capacidade
antioxidante EP > ESAU > EFSC do ensaio ORAC.

Tabela 7: ORAC e TEAC nos 0Oleos da semente de coentro obtidos por EP, ESAU e
EFSC.

Extracdo  ORAC (umol TE.g') TEAC (umol TE.g?)

EP 185,00% + 8,32 0,0942 + 0,002
ESAU 133,62° + 47,41 0,040 + 0,001
EFSC 48,06° + 9,80 0,024° + 0,002

Médias seguidas de letras diferentes, na mesma coluna sdo consideradas estatisticamente diferentes
pelo teste de Tukey (p<0,05).
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5.5.6 indice de estabilidade oxidativa (OSI)

Os valores de estabilidade oxidativa a 110 °C do 6leo das sementes de
coentro extraido por diferentes técnicas estao apresentados na Tabela 8 e o indice de
estabilidade esta expresso em tempo de inducao.

Tabela 8: Tempo de inducéo do 6leo da semente de coentro em diferentes extracdes.

Oleo Tempo de inducgéo (h)
EP 29,702+ 0,18

ESAU 8,27° + 0,07

EFSC 2,72°+£0,24

Médias seguidas de letras diferentes, na mesma coluna séo consideradas estatisticamente diferentes
pelo teste de Tukey (p<0,05).

Nde e Focha (2020) verificaram que trabalhos que estudaram extragcdo com
solventes obtiveram maior rendimento, porém oOleos extraidos por prensagem a frio
apresentaram maior estabilidade. Isso ocorre, pelo processo nao ter o emprego de
temperatura. O mesmo comportamento foi observado para 0s experimentos
realizados neste trabalho. A EP apresentou tempo maior de inducé&o com 29,7 h, maior

estabilidade oxidativa comparando com ESAU com 8,27 h e EFSC com 2,72 h.
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6. CONCLUSAO

A caracterizacdo da matéria-prima mostrou que a semente de coentro de
origem argentina pode ser considerada uma boa fonte de lipidios, por possuir um teor
médio de 18,41%. Esta encontra-se dentro dos teores ja quantificados em sementes
de origens diferentes que variam de 16 a 22%.

Com as diferentes técnicas de extracdo de Oleos aplicadas neste trabalho,
foi possivel verificar que o rendimento variou significativamente de acordo a técnica
aplicada. Os rendimentos globais obtidos foram na seguinte ordem: ESAU > EFSC >
EP. Este resultado demostra que a combinacao de solvente “verde” com ultrassom e
temperatura melhora a eficiéncia da extracao de uma forma geral, aumentando assim
o rendimento. Se avaliarmos o rendimento em termos de extracdo de 6leo, a técnica
EFSC foi a que apresentou o maior rendimento, resultando em um 0leo puro. A partir
das trés técnicas estudadas foi possivel verificar, que pressdo, temperatura e
propor¢cdo amostra/solvente sdo parametros que influenciam no rendimento final da
extracdo. E os mesmos devem ser testados para chegar no processo ideal de cada
mateéria prima.

As curvas de cinéticas de extracdo mostraram que o tempo de corte de
extracao necessario para obtencéo de maior eficiéncia nas técnicas ESAU e EFSC foi
de 1 h, considerando rendimento, quantidade de solvente, tempo e economia de
energia.

As analises de composicao dos extratos obtidos com as diferentes formas
de extracdo, permitiram a visualizacdo da diferenca quantitativa dos compostos
presentes nos extratos. O solvente utilizado influéncia de forma direta, pois deve
apresentar afinidade com os compostos de interesse presentes na matéria-prima,
neste sentido o CO, possui eficiéncia na extracdo de lipidios e o etanol também
guando aliado com a técnica de ultrassom. O binbmio tempo e temperatura
contribuem para que o solvente consiga atuar de forma eficiente.

Na analise do perfil de acidos graxos, foi confirmada a presenca do acido
petroselinico, que € o acido majoritario presente no 6leo das sementes de coentro e
garante a bioatividade deste 6leo. Junto a ele, a presenca dos tocois garantem a
funcao de antioxidante ao mesmo. Os diferentes extratos apresentaram teor do acido
petroselinico na seguinte ordem: EP > EFSC > ESAU.

Para o teor em acilgliceréis, os TAGs foram encontrados em maior

guantidade, sendo que a extragcdo EP apresentou o maior teor de TAG, e a ESAU
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apresentou maior teor de DAG e MAG. A EFSC apresentou teor de DAG
significativamente igual ao quantificado na ESAU.

Ao analisar a viscosidade e a densidade nos 6leos extraido com diferentes
técnicas, verificou-se que a viscosidade se apresentou na mesma ordem que a
densidade sendo: EP > EFSC > ESAU e ambas tiveram 0 mesmo comportamento,
guanto maior a temperatura menor a densidade e viscosidade.

A partir da comparacdo dos Oleos foi possivel verificar diferencas na
composicéo entre os diferentes tipos de extracdes. A extracdo com EP se mostrou
melhor quanto a capacidade antioxidante nos ensaios de ORAC e TEAC realizados,
gue pode ser explicada pelo alto teor de tocois quantificado no mesmo. O 6leo extraido
na EP teve maior quantidade de B-y-tocotrienol e a-tocotrienol. Assim como também
apresentou o melhor OSI (29,70 h).

Como conclusdo geral, a extracdo com prensa apresenta menores
rendimentos, porém traz melhor estabilidade para o Oleo. E que as técnicas de
extracdo com fluido supercritico e a combinacdo de solvente com banhos

ultrassoénicos trazem melhor rendimento de extragao.
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1. RECOMENDAQOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Realizar estudos trabalhando os parametros de extra¢do de cada técnica,
como tempo, temperatura e proporc¢ao de solvente ou fluxo e a partir do extrato avaliar
a melhor condigao.

Realizar analises complementares nos extratos, a fim de conhecer
melhor a composicdo, como teor de fitosterdis, quantificacdo de esqualeno,
insaponificaveis e compostos minerais.

Estudar a solubilidade dos compostos presentes no 6leo em CO:
supercritico através de programas de modelagem e assim avaliar os melhores
parametros para extragdo. Otimizar o processo visando economia de recursos como
matéria-prima, energia e solventes.

Avaliar sementes de coentro de diferentes origens, inclusive a semente de
coentro brasileira, através da extracéo do Oleo e avaliacdo da composicao quimica da

semente e do oleo.
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APENDICE

APENDICE A - CARACTERIZACAO DA MATERIA-PRIMA

Tabela A - 1 Teor de umidade determinado pelo método Karl Fischer.
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Repeticao Amostra (g) Umidade (%)
1 0,0978 7,2041
2 0,0958 7,1129
3 0,0939 7,0317
Média 0,0958 7,1162
Tabela A - 2 Teor de lipidios.
Repeticdo  Amostra (g) Baldo (g) Baldo + Amostra (g) Lipidios (%)
1 5,02 141,82 142,74 18,33
2 5,01 125,67 126,60 18,56
3 5,01 130,51 131,43 18,36
Média 5,0133 132,67 133,59 18,42
Tabela A - 3 Teor de Proteina.
Repeticao Amostra (g) HCI gasto (mL) % N Proteina (%)
1 0,2096 1,63 1,13 7,09
2 0,2011 1,55 1,12 7,02
3 0,2048 1,59 1,13 7,08
Média 0,21 1,59 1,13 7,06

Tabela A - 4 Teor de cinzas.

Repeticao Cadinho (g) Amostra (g) Amostraseca(g)  Cinzas (%)
1 34,5520 5,0001 34,76 4,12
2 34,0773 5,0028 34,29 4,21
4 36,9660 5,0003 37,18 4,30
Média 35,1984 5,0011 35,4090 4,21
Tabela A - 5 Dados para calcular diametro médio das particulas.
ABNT  im) 9% Gium)  Wi(g) logdi  Wix (logd) % MR
(n°) (pm)
8 2360
14 1400 2360 1817,691 21,35 3,260 69,591 2,726
18 1000 1400 1183,216 66,89 3,073 205,557 8,541
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Figura A 1 - Andlise granulométrica das sementes de coentro.
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APENDICE B — DADOS EXPERIMENTAIS OBTIDOS DAS EXTRACOES
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Tabela B 1 - Dados da extracdo ESAU com etanol, 60 °C e amostra/solvente 1:10.

Extracéo 1.
;I'rﬁlrz;o 0 Am(c;tra Baléo (g) Balao ((:é)e xtrato Extrato (g) Rendimento (%)

0 4,9992 130,5200 130,89 0,3700 7,4012
10 5,0026 125,70 126,34 0,64 12,79
20 5,0067 179,30 180,00 0,70 13,98
30 5,0097 141,83 142,68 0,85 16,97
40 5,0050 141,81 142,74 0,93 18,58
50 5,0005 125,71 126,69 0,98 19,60
60 5,0042 130,60 131,63 1,03 20,58
75 5,0010 146,77 147,81 1,04 20,80
90 5,0027 146,75 147,77 1,02 20,39
105 5,0010 130,49 131,51 1,02 20,40
120 5,0015 146,69 147,72 1,03 20,59
140 5,0007 179,37 180,40 1,03 20,60
160 5,0028 130,52 131,56 1,04 20,79
180 5,0025 146,77 147,82 1,05 20,99
210 5,0040 179,37 180,44 1,07 21,38
240 5,0016 125,94 127,01 1,07 21,39
300 5,0052 130,54 131,62 1,08 21,58
360 5,0024 141,76 142,90 1,14 22,79

Tabela B 2 - Dados da extracdo ESAU com etanol, 60 °C e amostra/solvente 1:10.

Extracdo 2.
;rnim)p 0 Am((;tra Baldo (g) Baldo c(:é)e xtrato Extrato (g) Rendimento (%)
0 5,0059 130,53 130,84 0,3100 6,1927
10 5,0006 125,71 126,44 0,73 14,60
20 5,0024 179,31 180,09 0,78 15,59
30 5,0015 141,84 142,78 0,94 18,79
40 5,0015 141,82 142,84 1,02 20,39
50 5,0000 125,73 126,79 1,06 21,20
60 5,0006 130,65 131,73 1,08 21,60
75 5,0026 146,78 147,87 1,09 21,79
90 5,0057 146,76 147,86 1,10 21,97
105 5,0024 130,47 131,57 1,10 21,99
120 5,0015 146,68 147,80 1,12 22,39
140 5,0001 179,38 180,50 1,12 22,40
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180
210
240
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360
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5,0018
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130,53
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1,13
1,16
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22,58
23,17
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23,20
23,39
23,59
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Tabela B 3 - Dados da extracdo ESAU com etanol, 60 °C e amostra/solvente 1:10.

Extracao 3.
;I'rﬁlrz;o ° Am(c;tra Baléo (g) Baldo ?é)e xtrato Extrato (g) Rendimento (%)

0 5,0024 130,5200 130,89 0,3700 7,3964
10 5,0007 125,70 126,40 0,70 14,00
20 5,0036 179,30 180,09 0,79 15,79
30 5,0040 141,83 142,78 0,95 18,98
40 5,0005 141,81 142,84 1,03 20,60
50 5,0032 125,71 126,79 1,08 21,59
60 5,0013 130,60 131,73 1,13 22,59
75 5,0044 146,77 147,91 1,14 22,78
90 5,0046 146,75 147,87 1,12 22,38
105 5,0027 130,49 131,61 1,12 22,39
120 5,0055 146,69 147,82 1,13 22,58
140 5,0011 179,37 180,50 1,13 22,60
160 5,0012 130,52 131,66 1,14 22,79
180 5,0003 146,77 147,92 1,15 23,00
210 5,0035 179,37 180,53 1,16 23,18
240 5,0041 125,94 127,11 1,17 23,38
300 5,0093 130,54 131,72 1,18 23,56
360 5,0057 141,76 142,95 1,19 23,77

Tabela B 4 - Dados da extracdo EFSC com ScCO2, 60 °C e 400 bar. Extracao 1.

Tempo (min) Amostra Extrato (g) Rendimento Rendimento
(9) (%) acumulado (%)

0 5,0318 0,0000 0,0000 0,0000
10 5,0318 0,6013 11,9500 11,9500
20 5,0318 0,2144 4,2609 16,2109
30 5,0318 0,0466 0,9261 17,1370
40 5,0318 0,0087 0,1729 17,3099
50 5,0318 0,0060 0,1192 17,4292
60 5,0318 0,0055 0,1093 17,5385
75 5,0318 0,0042 0,0835 17,6219
90 5,0318 0,0037 0,0735 17,6955
105 5,0318 0,0031 0,0616 17,7571



120 5,0318 0,0026 0,0517 17,8087

140 5,0318 0,0025 0,0497 17,8584
160 5,0318 0,0024 0,0477 17,9061
180 5,0318 0,0022 0,0437 17,9498
210 5,0318 0,0015 0,0298 17,9796
240 5,0318 0,0012 0,0238 18,0035
300 5,0318 0,0010 0,0199 18,0234
360 5,0318 0,0009 0,0179 18,0413

Tabela B 5 - Dados da extracdo EFSC com ScCO2, 60 °C e 400 bar. Extracdo 2.

Tempo (min) Amostra Extrato (g) Rendimento Rendimento
(9) (%) acumulado (%)
0 5,0015 0,0000 0,0000 0,0000
10 5,0015 0,6352 12,7002 12,7002
20 5,0015 0,1502 3,0031 15,7033
30 5,0015 0,0820 1,6395 17,3428
40 5,0015 0,0232 0,4639 17,8067
50 5,0015 0,0209 0,4179 18,2245
60 5,0015 0,0070 0,1400 18,3645
75 5,0015 0,0053 0,1060 18,4705
90 5,0015 0,0131 0,2619 18,7324
105 5,0015 0,0097 0,1939 18,9263
120 5,0015 0,0108 0,2159 19,1423
140 5,0015 0,0110 0,2199 19,3622
160 5,0015 0,0024 0,0480 19,4102
180 5,0015 0,0019 0,0380 19,4482
210 5,0015 0,0034 0,0680 19,5161
240 5,0015 0,0016 0,0320 19,5481
300 5,0015 0,0055 0,1100 19,6581
360 5,0015 0,0045 0,0900 19,7481

Tabela B 6 - Dados da extracdo EFSC com ScCO2, 60 °C e 400 bar. Extracdo 3.

. Amostra Rendimento Rendimento
Tempo (min) ) Extrato (g) (%) acumulado (%)
0 5,0270 0,0000 0,0000 0,0000
10 5,0270 0,6363 12,6576 12,6576
20 5,0270 0,1825 3,6304 16,2880
30 5,0270 0,0428 0,8514 17,1394
40 5,0270 0,0108 0,2148 17,3543
50 5,0270 0,0040 0,0796 17,4339
60 5,0270 0,0019 0,0378 17,4717

75 5,0270 0,0063 0,1253 17,5970
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90 5,0270 0,0053 0,1054 17,7024
105 5,0270 0,0013 0,0259 17,7283
120 5,0270 0,0035 0,0696 17,7979
140 5,0270 0,0080 0,1591 17,9570
160 5,0270 0,0063 0,1253 18,0824
180 5,0270 0,0005 0,0099 18,0923
210 5,0270 0,0026 0,0517 18,1440
240 5,0270 0,0056 0,1114 18,2554
300 5,0270 0,0138 0,2745 18,5299
360 5,0270 0,0035 0,0696 18,5996
Tabela B 7 — Dados rendimento global.
_ Extracéo (%)
Repeticdo

EP ESAU EFSC

1 16,00 20,58 17,54

2 - 21,60 18,36

3 - 22,59 17,47

Média 16,00 21,59 17,79




APENDICE C - DADOS EXPERIMENTAIS OBTIDOS DAS ANALISES

Tabela C 1 - Dados analises de AGL.

Extracio NE Amostra NaOH gasto % AGL em acido

(9) (mL) oléico

1 5,012 11 0,70

2 5,008 1,0 0,64

EP

3 5,011 11 0,70

Média 5,010 1,067 0,68

1 5,012 2 1,27

2 5,007 2,3 1,46

ESAU

3 5,012 2,1 1,34

Média 5,0101 2,1333 1,36

1 5,002 3 1,91

2 5,000 2,8 1,78

EFSC
3 5,002 2,9 1,85
Média 5,001 2,900 1,85
Tabela C 2 - Dados do perfil em acilgliceréis (TAG, DAG e MAG).

Extracao Repeticao TAG DAG MAG
1 97,45 2,45 0,11
2 97,93 1,98 0,09
EP 3 97,69 2,20 0,10
Média 97,69 2,21 0,10
1 86,22 8,42 5,07
2 85,92 8,50 5,10
ESAU 3 86,07 9,60 5,10
Média 86,07 8,84 5,09
1 89,25 8,36 2,33
2 89,35 8,80 2,23
EFSC 3 89,30 8,10 2,28
Média 89,30 8,42 2,28




Tabela C 3 - Dados analises de tocoferol e tocotrienol.

70

Desvio
0 T ppm (ug/mL) Volume Massa de s Padrao
Composto Area média média (mL) amostra (q) mg/kg de amostra média mg/kg de
amostra
B-y-tocoferol 10469,205 -0,02 10 Detectado, ndo quantificado
a-tocoferol 8898,284 -0,02 10 Detectado, ndo quantificado
© d-tocoferol 227,299 -0,11 10 N&o detectado
$  a-tocotrienol  213765,438 0,31 10 0,0677 45,74 0,33
A B-y- 705710,313 1,53 10 224,94 1,60
tocotrienol
d-tocotrienol 50970,598 -0,10 10 Detectado, ndo quantificado
B-y-tocoferol 4452,104 -0,03 10 Detectado, ndo quantificado
c a-tocoferol 7430,492 -0,02 10 Detectado, ndo quantificado
2 o-tocoferol 406,920 -0,11 10 N&o detectado
¢  a-tocotrienol  134882,719 0,16 10 0,0650 24,30 0,22
5 B'\." 452557,188 0,94 10 144,57 0,91
tocotrienol
O-tocotrienol 31120,236 -0,13 10 Detectado, ndo quantificado
B-y-tocoferol 5609,331 -0,03 10 Detectado, ndo quantificado
S a-tocoferol 7643,218 -0,02 10 Detectado, ndo quantificado
= d-tocoferol -0,11 10 N&o detectado
g a-tocotrienol  120841,586 0,13 10 0,0656 20,33 0,52
S B_Y- 439214,625 0,91 10 142,69 3,99
%) tocotrienol
O-tocotrienol 34044,953 -0,13 10 Detectado, ndo quantificado




Figura C 1 - Curva padréo de B/ y -tocoferol obtida no HPLC.
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Figura C 2 - Curva padrao de a-tocoferol obtida no HPLC.
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Figura C 3 - Curva padr&o de d-tocoferol obtida no HPLC.
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Figura C 4 - Curva padréo de a-tocotrienol obtida no HPLC.
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Figura C 5 - Curva padréo de B-y-tocotrienol obtida no HPLC.
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Figura C 6 - Curva padréo de d-tocotrienol obtida no HPLC.
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Tabela C 4 - Dados Densidade (g/cm3).
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Tem?o%r;;ltura - 2Repet|ga% 2 Média Desvio

20 0,91385 0,91387 0,91388 0,91388 0,91387 0,00001

25 0,91051 0,91051 0,91051 0,91051 0,91051 0,00000

30 0,90712 0,90712 0,90712 0,90712 0,90712 0,00000

35 0,90373 0,90373 0,90373 0,90373 0,90373 0,00000

40 0,90035 0,90035 0,90035 0,90034 0,90035 0,00000

& 45 0,89699 0,89697 0,89697 0,89697 0,89698 0,00001
50 0,89362 0,89362 0,89361 0,89361 0,89362 0,00001

55 0,89026 0,89025 0,89025 0,89025 0,89025 0,00001

60 0,88690 0,88690 0,88690 0,88690 0,88690 0,00000

65 0,88355 0,88355 0,88355 0,88355 0,88355 0,00000

70 0,88021 0,88019 0,88020 0,88019 0,88020 0,00001

20 0,89810 0,89813 0,89812 0,89813 0,89812 0,00001

25 0,89458 0,89458 0,89457 0,89458 0,89458 0,00001

30 0,89101 0,89099 0,89099 0,89099 0,89100 0,00001

35 0,88744 0,88743 0,88743 0,88742 0,88743 0,00001

-) 40 0,88386 0,88385 0,88385 0,88385 0,88385 0,00000
f}:, 45 0,88028 0,88028 0,88028 0,88028 0,88028 0,00000
L 50 0,87670 0,87667 0,87668 0,87667 0,87668 0,00001
55 0,87310 0,87309 0,87309 0,87308 0,87309 0,00001

60 0,86949 0,86949 0,86949 0,86948 0,86949 0,00000

65 0,86589 0,86588 0,86588 0,86588 0,86588 0,00001

70 0,86226 0,86226 0,86226 0,86226 0,86226 0,00000

20 0,90003 0,90005 0,90005 0,90005 0,90005 0,00001

25 0,89661 0,89660 0,89659 0,89659 0,89660 0,00001

30 0,89316 0,89316 0,89316 0,89315 0,89316 0,00000

35 0,88972 0,88972 0,88972 0,88971 0,88972 0,00000

@) 40 0,88628 0,88627 0,88626 0,88626 0,88627 0,00001
e 45 0,88284 0,88284 0,88284 0,88284 0,88284 0,00000
L 50 0,87942 0,87942 0,87942 0,87942 0,87942 0,00000
55 0,87600 0,87600 0,87600 0,87600 0,87600 0,00000

60 0,87258 0,87258 0,87258 0,87258 0,87258 0,00000

65 0,86917 0,86917 0,86916 0,86916 0,86917 0,00001

70 0,86575 0,86575 0,86575 0,86574 0,86575 0,00001

Tabela C 5 - Dados de viscosidade (mPa.s).




Temperatura

Repeticdo
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°C) 1 5 3 2 Média Desvio
20 62,5605 62,7096 62,6306 62,7841 62,6712 0,097
25 49,8164 49,9164 49,7892 49,9339 49,8640 0,072
30 40,2770 40,3727 40,3648 40,3736 40,3470 0,047
35 33,0075 33,0927 32,9733 33,0277 33,0253 0,050
40 27,2452 27,2882 27,2953 27,2671 27,2740 0,023
o 45 22,8324 22,8869 22,8702 22,8825 22,8680 0,025
50 19,3957 19,4089 19,3869 19,4124 19,4010 0,012
55 16,6225 16,6497 16,6181 16,6471 16,6344 0,016
60 14,3587 14,3869 14,3535 14,3931 14,3731 0,020
65 12,5138 12,5322 12,5076 12,5340 12,5219 0,013
70 10,9674 11,0009 10,9692 11,0000 10,9844 0,019
20 25,5431 25,5458 25,5273 25,5449 25,5403 0,00872
25 20,9404 20,9844 20,9475 20,9738 20,9615 0,02095
30 17,4441 17,4537 17,4449 17,4687 17,4529 0,01143
35 14,6921 14,7071 14,6930 14,7053 14,6994 0,00792
- 40 12,4498 12,4683 12,4516 12,4665 12,4591 0,00970
f}:, 45 10,6430 10,6589 10,6386 10,6598 10,6501 0,01087
L 50 9,1509 9,1685 19,1517 19,1694 9,1601 0,01020
55 7,9296 7,9385 7,9393  7,9367 7,9360 0,00442
60 6,9225 6,9251 6,9242 6,9278 6,9249 0,00221
65 6,0794 6,0873 6,0794 6,0856 6,0829 0,00413
70 53697 5,3758 5,3679 5,3758 5,3723 0,00411
20 35,1621 35,1516 35,1024 35,1278 35,1360 0,02659
25 28,5955 28,6008 28,5551 28,6017 28,5883 0,02229
30 23,6025 23,6227 23,5928 23,6095 23,6069 0,01258
35 19,7166 19,7368 19,7227 19,7579 19,7335 0,01833
O 40 16,6895 16,7071 16,6983 16,7229 16,7045 0,01424
(,_1_) 45 14,2414 14,2581 14,2467 14,2590 14,2513 0,00865
w 50 12,2376 12,2420 12,2288 12,2447 12,2383 0,00696
55 10,5968 10,6030 10,5845 10,5942 10,5946 0,00769
60 9,2367 19,2437 19,2243  9,2428 9,2369 0,00894
65 8,0975 8,1099 8,1046 88,1107 8,1057 0,00609
70 7,1497 77,1762 77,1488 77,1727 7,1619 0,01462




Tabela C 6 - Dados dos ensaios de atividade antioxidante ORAC e TEAC.

;:teggdéeo Repeticdo ORAC pmol TE/g TE'?‘I_% /gmol

1 177,933 0,093

o 2 182,899 0,096
3 194,169 0,092

Média 185,000 0,094

1 160,258 0,040

2 2 161,723 0,040
@ 3 78,868 0,041
Média 133,616 0,040

1 46,487 0,022

3 2 58,550 0,024
L 3 39,137 0,026
Média 48,058 0,024
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APENDICE D — DADOS DA ANALISE ESTATISTICA.

Tabela D 1: Dados do teste de Tukey da analise do rendimento.

Tipo de extragéo Rendimento (%) a b c
ESAU 20,01 wkokk
EFSC 17,51 ol
EP 16,00 Hkokk
Tabela D 2: Dados do teste de Tukey da andlise de TAG.
Tipo de extracéo TAG (%) a b c
EP 97,83 Hkokk
EFSC 96,25 wkokk
ESAU 95,50 Fxk
Tabela D 3: Dados do teste de Tukey da analise de DAG.
Tipo de extracéo DAG (%) a b c
EFSC 1,88 xk
ESAU 1,05 Fxk
EP 1,03 Fxk
Tabela D 4: Dados do teste de Tukey da analise de MAG.
Tipo de extracéo MAG (%) a b c
EFSC 0,57 xk
ESAU 0,09 ekl
EP 0,09 ekl
Tabela D 5: Dados do teste de Tukey da analise de a-tocotrienol.
Tipo de extracéo a-tocotrienol a b c
(mg/kg de amostra)
EP 45,74 ekl
ESAU 24,29 Fhxk

EFSC 20,33

*kkk




Tabela D 6: Dados do teste de Tukey da andlise de B-y-tocotrienol.
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B-y-tocotrienol

Tipo de extragéo (malkg de amostra) a b ¢
EP 224,94 ol
ESAU 144 57 R
EFSC 142,69 ol
Tabela D 7: Dados do teste Tukey da andlise de ORAC.
Tipo de extracéo ORAC (umol TE/qg) a b c
EP 185,00 Hkokk
ESAU 133,62 ke
EFSC 48,06 wkkk
Tabela D 8: Dados do teste Tukey da analise de TEAC.
Tipo de extracéo TEAC (umol TE/g) a b c
EP 0,094 wkx
ESAU 0,040 Fxk
EFSC 0,024 ekl
Tabela D 9: Dados do teste Tukey da analise de estabilidade oxidativa.
Tipo de extracéo OSl (h) a b c
EP 29,70 xk
ESAU 8,27 Fxk

EFSC 2,72

*kkk




