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RESUMO

O Hibiscus sabdariffa € uma espécie vegetal da familia Malvaceae e pertence a classe das
Dicotiledéneas. Popularmente conhecido como rosela é considerada uma planta com
propriedades terapéuticas, e consumida em diversas partes do mundo. A parte mais
utilizada é o célice, pelo elevado teor de antocianinas, porém é altamente perecivel,
devido ao elevado contetudo de umidade, o que compromete sua estabilidade, bem como,
sua acdo benéfica. A secagem por atomizacao ou spray drying € um processo utilizado
em alimentos sensiveis ao calor, porque produz particulas com baixa atividade de agua
em curtos periodos de tempo, favorecendo a retencdo de algumas propriedades do
produto, como 0s constituintes nutricionais, bioativos e aromas. Assim, 0 objetivo deste
estudo foi estudar métodos de extracdo de antocianinas do Hibiscus sabdariffa visando a
maior extracdo; obter extrato de Hibiscus sabdariffa em pd pelo processo de atomizagao
e avaliar suas caracteristicas fisicas e funcionais. Foram estabelecidos parametros
operacionais para a obtencdo do extrato de rosela empregando métodos, de maceragdo
por 24h, turbolizacdo simples, turbolizacdo com filtracdo fracionada e turbolizacdo com
aplicacdo de ultrassom. Neste ultimo foi realizada uma cinética com diferentes tempos de
extracdo para estabelecer o tempo 6timo de processo. Em todos os métodos se utilizou
agua destilada e agua acidificada (2 % acido citrico) como solvente. Para a desidratacédo
do extrato de rosela por atomizacdo foram empregados os agentes carreadores goma
arébica, quitosana e maltodextrina na propor¢do de 1:9 (carreador: extrato de H.
sabdariffa) obtendo-se sete suspensdes. As varidveis do processo de obtencdo de extrato
em po foram definidas por delineamento experimental simplex centroide. As suspensdes
foram atomizadas empregando diferentes didametros de bico aspersor (0,7mm, 1,0mm e
1,2mm). O rendimento do processo e as propriedades do p6 de umidade, atividade da
agua, higroscopicidade, solubilidade, antocinainas, atividade antioxidante e cor foram
determinados. A turbolizacdo com aplicacdo do ultrassom por 20 min., com &gua
acidificada como solvente favoreceu a maior extracdo de antocianinas. Na atomizacédo, a
mistura de goma arabica e quitosana com bico aspersor de 1,0 mm de didmetro forneceu
um produto em p6é com maior teor de antocianinas, maior atividade antioxidante e
rendimento. Independente da formulacdo, todos os extratos em pd apresentaram baixa
atividade de &gua, alta solubilidade e predominancia da cor bordd. Conclui-se que a
turbolizagdo com aplicacdo do ultrassom por 20min com &gua acidificada foi a forma que
forneceu extratos com maiores teores de antocianinas e atividade antioxidante, e que no
processo de atomizacdo, 0s agentes carreadores e o diametro do bico aspersor
influenciaram no rendimento e nas propriedades quimicas e antioxidantes do extrato de
H. sabdariffa fornecendo microparticulas com alto teor de antocianinas.

PALAVRAS CHAVE: Rosela, Spray drying, Antocianinas, Pigmento natural,
Ultrasson.

ABSTRACT



Hibiscus sabdariffa is a plant species of the family Malvaceae and belongs to the class of
dicotyledons. Popularly known as rosela is a plant with therapeutic properties, and
consumed in several parts of the world. The most used part is the chalice, by the content
of anthocyanins, which is more highly perishable, which provides greater stability as well
as its beneficial capacity. Spray drying is a process used in heat sensitive foods, since it
has produced particles with low intensity over time, favoring the retention of some
properties of the product, such as nutritional constituents, bioactive and aromas. Thus, the
study aims at the extraction methods of anthocyanins of Hibiscus sabdariffa aiming at a
greater extraction; obtain extract of Hibiscus sabdariffa powder by the atomization
process and its physical and physical functions. They were designed for the use of
methods of thread extraction, maceration for 24 hours, simple turbolization, turbolization
with fractional filtration and turbolization with ultrasonic application. At this moment a
kinetic was performed with different extraction times for the optimal process time
arrangement. In all methods, distilled water and acidified water (2% citric acid) are used
as the solvent. To the dehydration of the roselle extract by atomization the carriers of gum
arabic, chitosan and maltodextrin in the ratio of 1: 9 (driver: extract of H. sabdariffa) were
used, obtaining seven suspensions. The variables of the extraction process together were
defined by a simplex centroid experimental design. As suspensions were used employing
different diameters of nozzle sprinkler (0.7mm, 1.0mm and 1.2mm). The yield of the
process and the properties of the moisture powder, water activity, hygroscopicity,
solubility, anthocyanins, antioxidant activity and color were determined. Turbolization
with ultrasonic application for 20 min., with acidified water as solvent favored the highest
extraction of anthocyanins. At atomization, the mixture of gum arabic and chitosan with
a spray nozzle of 1.0 mm in diameter provided a powder product with higher anthocyanin
content, higher antioxidant activity and yield. Regardless of the formulation, all powder
extracts presented low water activity, high solubility and predominance of burgundy
color. It was concluded that the turbolization with ultrasonic application for 20min with
acidified water was the form that provided extracts with higher levels of anthocyanins
and antioxidant activity, and that in the atomization process, the carrier agents and the
diameter of the sprinkler nozzle influenced the yield and on the chemical and antioxidant
properties of the H. sabdariffa extract supplying microparticles with high anthocyanin
content.

Keywords: Rosela, Spray drying, Anthocyanins, Natural pigment, Ultrasonic.
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REVISAO DE LITERATURA

Hibiscus sabdariffa

O Hibiscus sabdariffa € uma espécie vegetal da familia Malvaceae e pertence a
classe das Dicotiledoneas, popularmente conhecido como rosela, hibisco, vinagreira,
azedinha, groselha, groselheira, quiabo-réseo e flor de Jamaica (LORENZI; MATOS,
2002). E uma planta herbéacea, de caule arroxeado, folhas alternas verde-arroxeadas,
flores amarelas que duram um dia, e produz frutos vermelhos do tipo capsula (SAYAGO
et al., 2007), seu cultivo é anual. A espécie é nativa da india, do Suddo e da Malasia
(MACIEL et al., 2012), e cultivado em é&reas tropicais e subtropicais de ambos os
hemisférios (CISSE et al., 2009).

A rosela é considerada uma planta com propriedades terapéuticas, utilizada em
diversas partes do mundo (SANTOS et al., 2013). Na Asia é reconhecida como alimento
funcional devido a presenca de substancias bioativas (LIU et al., 2005), como a vitamina
C, antocianinas, acidos fendlicos, flavonoides, dentre outros (ALI et al.,, 2005;
PRENESTI et al., 2007). Além disso, estudos demonstram os beneficios que o consumo
da rosela pode proporcionar a satide humana, como o efeito anti-mutagénico e antitumoral
(OLVERA-GARCIA et al., 2008; FORMAGIO, et al., 2015), efeito hepatoprotetor e
antibacteriano (LIU et al., 2006; MACIEL et al., 2012), antioxidante (RAMAKRISHNA
et al., 2008), anticolesterolémico (LIN et al., 2007), e anti-hipertensivo (HERRERA-
ARELLANO et al., 2007), e o cha do célice é consumido pela populacdo devido a acao
diurética, laxante, auxilio no controle da hipertensdo e no combate ao estresse oxidativo
(SOBOTA, PINHO; OLIVEIRA, 2016). A acao terapéutica da rosela pode ser atribuida,
em parte, as antocianinas (BRITO et al., 2007).

Compostos Bioativos

Os compostos bioativos sdo substancias ativas, responsaveis por agdes bioldgicas
(LIU, 2006). Estes compostos estdo presentes em frutas, legumes, graos e outros alimentos
vegetais, sdo exemplos destes compostos as antocianinas, carotenoides, fenais,
flavonoides, taninos, vitamina C e tocoferdis (SILVA; JORGE, 2011; FAGUNDES et al.,

2015). Estes compostos possuem varios mecanismos de agao, e dentre seus beneficios, o
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mais buscado atualmente é a acdo antioxidante, que além de prevenir o surgimento de
varias doengas degenerativas, retarda o envelhecimento (FREITAS et al., 2014).

As antocianinas sdo da familia dos flavonoides e responsaveis por grande parte
das cores em flores, folhas, frutas, caules e raizes de plantas (MARKAKIS, 1982). Esses
pigmentos conferem tonalidades de cor que variam entre vermelho, laranja e roxo
(BROUILLARD,1983). Além disso, apresentam alta atividade antioxidante (BRITO et
al., 2007). Os principais tipos de antocianinas sdo a cianidina, a delfinidina, a malvidina,
a pelargonidina, a petunidina, a peonidina (MARCO, POPPI & SCARMINIO, 2008), e
suas nomenclaturas sdo dadas a partir do tipo de vegetal em que se encontram
(HARBONE, 1994).

Antocianinas

As antocianinas sao solUveis em agua e estaveis em condicGes acidas (BOBBIO;
BOBBIO, 1992), ndo apresentam nenhum efeito adverso a salde, podendo ser
empregadas em produtos alimenticios, fArmacos e cosméticos, porém a utilizacdo desse
pigmento € limitada, pois sua estabilidade é afetada pela luz, temperatura, pH, oxigénio,
enzimas enddgenas ou adicionadas, e ions metalicos (FRANCIS, 1989; SHAHIDI;
NACZK, 1995; WROLSTAD et al., 2000).

Apesar de existirem aproximadamente 400 tipos de antocianinas (KONG, 2003),
as fontes de antocianinas comercialmente utilizadas sdo a uva (NETTO, 2009) e o repolho
roxo (CONSTANT, 2003). Na industria alimenticia as antocianinas podem ser utilizadas
como substitutos aos corantes artificiais, atendendo uma clientela que procura consumir
alimentos sem produtos quimicos sintéticos, preferindo corantes naturais (TEIXEIRA et
al., 2008).

As antocianinas sdo capazes de absorver luz na regido entre 496 e 550 nm,
(BROUILLARD, 1982), isso possibilita a determinacdo destes compostos por métodos
espectrofotométricos que utilizam medi¢des simples de absorbancia em comprimentos de
onda adequados dentro do espectro visivel. Outros métodos sdo utilizados para
determinacdo de antocianinas como a espectrometria de massas, que gera ions de
compostos organicos ou inorganicos, e ndo envolve a interagdo de luz com a matéria, e a

cromatografia liquida de alta eficiéncia, que emprega pequenas colunas e uma fase maével
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que € eluida sobre altas pressoes, realiza separacGes e analises quantitativas de compostos
de vérias amostras, em poucos minutos, com alta resolucdo, eficiéncia e sensibilidade.
(FAVARO, 2008). A escolha do método depende da composicdo da amostra,
considerando que materiais escuros originados da degradacéo de agUcares e das proprias
antocianinas (JACKMAN; SMITH, 1996), taninos e compostos sulfurosos (TEIXEIRA
et al., 2008) podem interferir na leitura de métodos espectrofotométricos.

As antocianinas sdo melhor extraidas em meio acido, por isso geralmente o
solvente utilizado é acidificado (DELGADO-VARGAS; PAREDES-LOPEZ, 2003). Os
solventes mais utilizados para a extracdo de antocianinas sdo os solventes organicos ou
agua, e geralmente a extracdo é feita com a acidificacdo do solvente. Para facilitar o
processo de extracdo, o ultrassom tem sido amplamente empregado em diferentes
vegetais, como framboesa (TENG; LEE; CHOI, 2013), amora (OANCEA et al., 2013)
e uvas (CARRERA et al., 2012). A técnica de ultrasom consiste na formacéo de ondas
ultrasdnicas de alta frequéncia, que formam cavidades devido a expansao e contracéo do
material, dessa forma as paredes celulares da matriz sélida séo afetadas favorecendo a
penetracdo do solvente e a transferéncia de massa na matriz, o que aumenta o rendimento
da extracdo (TOMA et al., 2001; GIUST; WROLSTAD, 2001).

Estudos que demonstram efeitos benéficos das antocianinas a salde como a
atividade antioxidante (WANG et al.,, 2000; YOUDIM et al., 2000), atividade
anticarcinogénica (KAPADIA et al.,, 1997; HAGIWARA et al., 2001), e antiviral
(KAPADIA et al., 1997) associam estas propriedades aos alimentos que os contém. O
consumo continuo de alimentos ricos em antocianinas pode reduzir ou prevenir processos
oxidativos, que estdo associados as doencas degenerativas, como doencas
cardiovasculares, neuroldgicas, algumas formas de cancer e ao envelhecimento (PRIOR
et al., 1998). Esses atributos tém aumentado o interesse por espécies com alto teor de

antocianinas.

A parte mais utilizada da rosela é o célice, devido ao elevado teor de antocianinas
(PRENESTI et al., 2007; SANCHEZ-MENDOZA et al., 2008). Porém os célices de
rosela sdo altamente pereciveis, por possuirem elevado teor de umidade comprometendo
a sua estabilidade, bem como a agéo benéfica dos compostos bioativos que é afetada pelo

oxigénio, temperatura, luz, pH, acidos organicos, entre outros (SAGAR; SURESH
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KUMAR, 2010). Técnicas de desidratagdo e microencapsulagdo sdo empregadas em
plantas medicinais para conservacao destes compostos e aumento da vida Gtil da planta.

Atomizacao

A secagem por atomizagdo ou aspersdo ou spray drying é um processo muito utilizado
em alimentos sensiveis ao calor, porque produz particulas com baixa atividade de &gua
em curtos periodos de tempo (RODRIGUES et al., 2011), favorecendo a retencdo de
algumas propriedades do produto, como 0s constituintes nutricionais, pigmentos e

aromas.

O processo de atomizacdo (Figura 1) consiste na pulverizagdo de um liquido ou pasta
dentro de uma camara, submetido a uma corrente de ar quente controlada, onde ocorre a
evaporacdo da agua e a rapida separacao dos solidos soluveis, gerando um produto em po
com a minima degradacdo dos compostos (OLIVEIRA; PETROVICK, 2009), com peso
e volume reduzido e com vida Util prolongada, facilitando o manuseio, transporte e
armazenamento (FERRARI et al., 2012).

aguecido

Bico —
atomizador

Cdmara——|"
de secagem

Figura 1. Diagrama esquematico de Spray Dryer (Fonte: LABMAQ, 2003)

A atomizacdo consiste em trés fases (Figura 2). Na primeira, ocorre a dispersao do
fluido como goticulas, produzindo uma grande area superficial. Na segunda fase, estas
goticulas entram em contato com uma corrente de ar quente, havendo transferéncia de
calor. Na terceira, 0 solvente é evaporado e ocorre a formacdo da particula solida
(OLIVEIRA; PETROVICK, 2009).
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Aspersao do produto

Formacao da goticula

Evaporacéo do solvente:
Formacao de uma esfera
oca:

Saida do solvente do
interior

Formacédo de uma
particula solida

Figura 2. Formacéo de particula por secagem por asperséo. (Fonte: OLIVEIRA; PETROVICK, 2009).

O controle de variaveis como a temperatura de entrada e de saida de ar, concentracdo
de solidos soltveis e composicdo da fruta influenciam diretamente nas caracteristicas do
po produzido (OLIVEIRA, 2015). Durante o processo, para amenizar a aderéncia do pé
na camara de secagem sao utilizados agentes carreadores, também denominados de
agentes encapsulantes, aditivos ou carreadores ou material de parede, pois aumenta a
temperatura de transicdo vitrea das microparticulas formadas (ROOS; KAREL, 1991,
BHANDARI et al. 1997), podendo também aumentar o rendimento do processo, a

solubilidade, a retencdo de compostos e a estabilidade do produto.

A escolha do material de parede baseia-se principalmente nas caracteristicas fisico-
quimicas como solubilidade, peso molecular, cristalinidade, difusibilidade, formacao de
pelicula, propriedade emulsificante e baixa viscosidade (DESAI; PARK, 2005). A goma
arabica, maltodextrina, quitosana, goma xantana, polidextrose, entre outros (TZE et al.,

2012), sdo comumente utilizados como material de parede na atomizacao.

A maltodextrina é um produto da hidrélise do amido, inodora e de baixo custo,
comumente empregada como agente carreador na secagem por atomizagdo em fungéo de

sua baixa higroscopicidade e alta solubilidade em agua fria (CANO-CHAUCA et al.,
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2005; TONON et al., 2011; FERRARI et al., 2012). No entanto sua capacidade
emulsificante é baixa (APINTANAPONG; NOOMHORM, 2003).

A goma ardbica é um exsudato da seiva da arvore do género Acécia. E um
heteropolissacarideo completo de estrutura muito ramificada (BOBBIO; BOBBIO,
2001). Tem como principais caracteristicas a alta solubilidade e baixa viscosidade em
solugdo. Apresenta propriedades emulsificantes (REINECCIUS, 1991) e caracteristicas
sensoriais ndo perceptiveis, sendo considerado um excelente material encapsulante
(MADENE et al., 2006).

Normalmente é empregada a combinagdo de dois ou mais agentes carreadores como
material de parede, para obter as caracteristicas necessarias, que isoladamente nao
apresentam (CONSTANT, 1999), de maneira a obter pos estaveis com propriedades

especificas.
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OBJETIVOS

Objetivo Geral

O objetivo deste estudo é obter extrato de Hibiscus sabdariffa em po pelo processo

de atomizacéo e avaliar suas caracteristicas fisicas e funcionais.

Objetivos Especificos

e Estabelecer os parametros de obtencéo do extrato de Hibiscus sabdariffa;
e Obter extrato de H. sabdariffa em p6 por atomizacao, avaliar a eficiéncia dos
agentes carreadores e caracterizar o produto;

e Auvaliar a influéncia da desidratacdo por atomizacéo na retencdo de antocianinas

e na agdo antioxidante.
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CAPITULO 1: Extracdo assistida por ultrassom e métodos de extracio convencional
de antocianinas de Hibiscus sabdariffa.
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CAPITULO 2: Obtencéo e caracterizacdo do extrato de Hibiscus sabdariffa desidratado

por atomizagé&o.
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CONCLUSAO GERAL

Neste estudo foi desenvolvido um processo de obtencdo de extrato de calices de
Hibiscus sabdariffa baseado na turbolizacdo, turbolizacdo fracionada, maceracao,
turbolizacdo com ultrassom, com posterior desidratacdo por atomizacdo para gerar um
produto em p6. O processo apresenta um carater inovador da insercdo de agua acidificada
e ultrassom, diferenciando-o0 dos sistemas cléssicos de extragdo para posterior
desidratacdo. A evolucdo do trabalho ocorreu em diferentes etapas, buscando-se a

melhoria dos resultados.

O estudo da obtencdo do extrato e sua posterior desidratacdo por atomizacgédo

permiti considerar os seguintes aspectos:

e A 4gua acidificada como solvente durante a extragdo, permite obter extrato com maior
teor de antocianinas;

e A técnica de turbolizacdo combinada e ultrassom favorece a extracao de antocianinas;

e A variagédo do tempo de extracdo por turbolizagdo com ultrassom a partir de 20 min
ndo exerce influéncia no rendimento da extracéo;

e No processo de desidratacdo por atomizacdo o agente carreador goma arabica e
quitosana e o bico aspersor com abertura de 1,00 mm de didmetro, exercem influéncia

no rendimento do processo e na retencdo de antocianinas.

Portanto, a técnica de extracdo por turbolizacdo com ultrassom associada a
atomizacao foi eficiente e pode ser promissora para obtencdo de pds estaveis mantendo

0s compostos bioativos em particulas secas.
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