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RESUMO 

 

O mamão é um fruto originário de regiões tropicais e subtropicais e é 

amplamente consumido pela sua disponibilidade e baixo custo. Além do 

consumo "in natura" o fruto é comercializado na forma de polpa, 

compotas e frutas cristalizadas, tendo as sementes como principal 

material de descarte. A semente de mamão é muito conhecida pelo 

emprego para fins medicinais e apresenta um amplo espectro fitoquímico, 

com destaque para o composto BITC (benzil-isotiocianato) que está 

diretamente ligado com as atividades biológicas da semente. Assim, o 

objetivo deste trabalho foi avaliar a atividade biológica da semente de 

mamão empregando diferentes técnicas de extração para obtenção de 

extratos. As técnicas de extração aplicadas foram Soxhlet (SOX), líquido 

pressurizado (PLE), extração com fluido supercrítico (ESC) e processo 

combinado de ESC e PLE, extração ESC da semente de mamão e 

posterior extração do resíduo com PLE. Os diferentes métodos foram 

avaliados quanto ao rendimento de extração, conteúdo de compostos 

fenólicos, atividade antioxidante (DPPH e descoloração do β-caroteno) e 

atividade antimicrobiana pelo método de concentração mínima inibitória 

(CMI). Os maiores rendimentos foram observados para as extrações SOX 

com etanol (24,3%) e hexano (24,3%), sendo estes estatisticamente iguais 

aos obtidos por PLE com etanol (23,7%). Maiores teores de compostos 

fenólicos e de atividade antioxidante foram detectados nos extratos 

obtidos com água e água/etanol por PLE e pelo processo combinado de 

ESC e PLE. Todos os extratos da semente de mamão apresentaram 

atividade antimicrobiana frente as micro-organismos E. coli, S. aureus e 

C. albicans, com destaque para os extratos obtidos por ESC que 

apresentaram características de forte inibidor, especialmente para a 

bactéria E. coli (7,5 μg.mL-1 condição 20 MPa/40 °C). O processo 

combinado melhorou o potencial antioxidante e antimicrobiano da 

semente de mamão e possibilitou o máximo aproveitamento da matéria-

prima. O óleo da semente de mamão mostrou-se como uma valiosa fonte 

de compostos naturais, especialmente BITC, apresentando concentrações 

de BITC de 12% para a condição de 20 MPa/80 °C. O modelo matemático 

que melhor se ajustou as curvas experimentais foi o modelo de Sovová, 

sendo o mecanismo de convecção o mais representativo no processo de 
extração. 

 

Palavras-chave: Semente de mamão. Extração supercrítica. Extração 

com líquido pressurizado. Processos combinados.  

  





ABSTRACT 

 

Papaya is a fruit that originates in tropical and subtropical regions and is 

widely consumed for its availability and low cost. In addition to the "in 

nature" consumption, the fruit is marketed in the form of pulp, jams and 

crystallized fruits, with seeds being the main disposal material. The 

papaya seed is well known for its medicinal uses and has a broad 

phytochemical spectrum, especially the BITC (benzyl isothiocyanate) 

compound that is directly linked to the biological activities of the seed. 

Thus, the objective of this work was evaluate the biological activity of the 

papaya seed using different extraction techniques to obtain extracts. The 

extraction techniques were Soxhlet (SOX), pressurized liquid (PLE), 

supercritical fluid extraction (ESC) and combined ESC and PLE process, 

ESC extraction of the papaya seed and subsequent extraction of the 

residue with PLE. The different methods were evaluated for extraction 

yield, phenolic content, antioxidant activity (DPPH and β-carotene 

discoloration) and antimicrobial activity by the minimum inhibitory 

concentration (CMI) method. The highest yields were observed for SOX 

extractions with ethanol (24.3%) and hexane (24.3%), which were 

statistically the same as those obtained by PLE with ethanol (23.7%). 

Higher levels of phenolic compounds and antioxidant activity were 

detected in extracts obtained with water and water/ethanol by PLE and by 

the combined process of ESC and PLE. All extracts of the papaya seeds 

presented antimicrobial activity against the E. coli, S. aureus and C. 

albicans microorganisms, especially the extracts obtained by ESC that 

presented strong inhibitory characteristics, especially for E. coli 
bacterium (7.5 μg.mL-1 condition 20 MPa/40 °C). The combined process 

improved the antioxidant and antimicrobial activities of the papaya seed 

and made possible the maximum use of the raw material. Papaya seed oil 

proved to be a valuable source of natural compounds, especially BITC, 

exhibiting BITC concentrations of 12% for the 20 MPa/80 °C condition. 

Sovová was the mathematical model which best-adjusted experimental 

data, the convection mechanism was more representative in the extraction 

process. 

 

Keywords: Papaya seed. Supercritical extraction. Extraction with 
pressurized liquid. Combined processes. 
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1  INTRODUÇÃO  

 

O mamão é uma das frutíferas mais comum em regiões tropicais e 

subtropicais, cultivada em mais de 50 países, com produção mundial de 

6,8 milhões de toneladas (SAEED et al., 2014). O Brasil é o terceiro 

colocado no ranking das principais nações produtoras de frutas, estando 

atrás da China e da Índia, respectivamente (REETZ et al., 2015). 

A fruta apresenta um amplo espectro fitoquímico, incluindo 

polissacarídeos, vitaminas, minerais, enzimas, proteínas, glicosídeos e 

flavonoides, sendo esses componentes bioativos responsáveis pelas 

propriedades farmacológicas, medicinais e alimentícias desta planta 

(SUDHAKAR e THEIVANAI VIDHYA, 2014). Com isso, há um 

elevado consumo dessa fruta, atrelado as propriedades descritas acima e 

também pela alta disponibilidade do fruto em todo território nacional e 

durante todo o ano, resultando na geração de resíduos na forma de cascas 

e sementes. 

As sementes são responsáveis por 14% da massa do fruto (JORGE 

e MALACRIDA, 2008), sendo normalmente descartadas. Estudos 

relatam que a semente de mamão apresenta atividades hipolipidémicas, 

anticancerígena, antioxidante, anti-inflamatória, antifertilidade, 

antiparasitária e antimicrobiana (KRISHNA; PARIDHAVI e PATEL, 

2008; RASHED e FOUCHE, 2013; SAEED et al., 2014; YOGIRAJ et al., 

2014; KHOR e WONG, 2014; HE et al., 2017). Devido ao elevado 

volume de resíduos gerados com o processamento do mamão, é de 

extrema importância a aplicação de processos de extração capazes de 

recuperar compostos que apresentem as atividades relatadas. 

A qualidade dos extratos depende do procedimento de extração e 

do tipo de solvente empregado, sendo que esses fatores devem ser 

cuidadosamente selecionados para proporcionar um equilíbrio adequado 

para aumentar o rendimento e a seletividade do processo (AZMIR et al., 

2013). A extração Soxhlet é uma das técnicas convencionais mais 

aplicadas, porém na maioria das vezes utiliza de solventes tóxicos e não 

amigáveis ao meio ambiente, mas é uma técnica padrão e de referência 

para avaliação de outras técnicas de extração (WANG e WELLER, 2006). 

A extração com fluido supercrítico (ESC) e extração com líquido 

pressurizado (PLE), são técnicas não convencionais e foram 
desenvolvidas para a recuperação de compostos bioativos, sendo 

processos que minimizam ou não utilizam solventes tóxicos (AZMIR et 

al., 2013).  
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O interesse por técnicas não convencionais de extração para 

obtenção de compostos bioativos é em virtude do apelo ambiental e pela 

seletividade dos métodos, sendo essa uma das linhas de pesquisa do 

Laboratório de Termodinâmica e Tecnologia Supercrítica - LATESC. 

Além do apelo ambiental das técnicas de extração os 

conhecimentos populares e medicinais da semente de mamão indicam um 

grande potencial dessa planta. Com o intuito de relacionar as técnicas de 

extração com o potencial desse resíduo, esse estudo foi desenvolvido. 

O presente documento está dividido em seis capítulos. No Capítulo 

2 é apresentada uma revisão bibliográfica sobre a matéria-prima 

selecionada para o estudo, semente de mamão. Além disso, apresenta uma 

breve descrição dos procedimentos de extração aplicados para obtenção 

dos compostos bioativos da semente de mamão. 

Visando incentivar a aplicação da tecnologia supercrítica em 

escala industrial, especialmente na América Latina, o Capítulo 3 avaliou 

a modelagem da cinética de extração supercrítica, com CO2 do óleo da 

semente de mamão, em função das condições de operação do sistema e 

realizou-se um estudo de ampliação de escala.  

No Capítulo 4 estão descritos os procedimentos experimentais 

convencionais e não convencionais utilizados para obtenção dos extratos 

da semente de mamão. Nesse Capítulo o objetivo foi avaliar o efeito de 

diferentes técnicas de extração frente ao rendimento, além disso, as 

atividades biológicas, antioxidante e antimicrobiana, e a caracterização 

química dos extratos foi realizada. Os resultados obtidos no Capítulo 4 

induziram ao estudo da aplicação de técnicas combinadas de extração, 

utilizadas no Capítulo 5. 

O Capítulo 5 teve como objetivo integrar os processos de extração 

ESC e PLE para obtenção de produtos com características diferentes e um 

esgotamento da matéria-prima. A extração com fluido supercrítico 

usando CO2 como solvente extraiu os compostos apolares e o uso de 

solventes polares na extração com líquido pressurizado permitiu a 

recuperação de compostos de maior polaridade. Os extratos foram 

caracterizados quanto a atividade antioxidante, antimicrobiana e 

composição química. 

Finalmente, no Capítulo 6 estão descritas as conclusões obtidas nos 

Capítulos 3, 4 e 5 e as perspectivas de trabalhos futuros. 
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2 OBJETIVOS 

 

2.1  OBJETIVO GERAL 

 

Estudar o aproveitamento e realizar um fracionamento do resíduo, 

semente de mamão da espécie Carica papaya L., para obtenção de 

extratos ricos em compostos antioxidantes e antimicrobianos, através da 

avaliação das técnicas de extração supercrítica e extração com líquido 

pressurizado. 

 

 

2.2  OBJETIVOS ESPECÍFICOS 

 

a) Obter extratos da semente de mamão pelo emprego de extração 

supercrítica, extração com líquido pressurizado e extração Soxhlet, em 

diferentes condições de operação; 

b)  Obter extratos da semente de mamão pelo emprego da extração 

supercrítica combinada com a extração com líquido pressurizado da 

semente de mamão e extração com líquido pressurizado do resíduo do 

processo de extração supercrítica; 

c) Comparar os rendimentos globais obtidos pelos diferentes métodos de 

extração; 

d) Avaliar a atividade antioxidante e compostos fenólicos dos extratos 

obtidos pelas diferentes técnicas; 

e) Avaliar a atividade antimicrobiana dos extratos obtidos pelas diferentes 

técnicas, frente as bactérias Escherichia coli e Staphylococcus aureus e 

frente ao fungo Candida albicans; 

f) Caracterizar quimicamente os extratos com melhor desempenho, 

buscando correlacionar atividades biológicas e composição; 

g) Realizar estudo das curvas cinéticas de extração supercrítica em função 

das condições de operação (pressão e vazão); 

h) Aplicar modelos matemáticos com desenvolvimento de código 

computacional para correlacionar as curvas cinéticas com cinco modelos 

matemáticos; 

i) Modelagem e ampliação de escala do ensaio com melhor ajuste 

matemático. 
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3  DIAGRAMA CONCEITUAL    

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

Recuperação de extratos ricos em compostos bioativos da semente 

de mamão Carica papaya L. por extração supercrítica e por líquido 

pressurizado 

Por quê? 
• A produção de resíduos, proveniente de descarte e industrialização de alimentos, 

tem aumentando e de encontro com isso a importância de destinar esses resíduos 

deve ser levada em consideração, assim como a possibilidade de agregar valor a 

esses subprodutos; 

• A semente de mamão é um material de descarte, tanto do consumo “in natura” 

como do processamento, e apresenta compostos com potencial biológico; 

• A busca por compostos bioativos deve estar atrelada a uma produção mais limpa 

e com menor geração de resíduos, e a utilização de tecnologias não convencionais 

de extração permite a obtenção desses compostos. 

Quem já fez? 
• Constam na literatura trabalhos envolvendo a extração de compostos bioativos 

da semente de mamão, empregando técnicas convencionais de extração e fazendo 

uso de solventes orgânicos; 

• Apenas um trabalho foi encontrado na literatura que fez uso da tecnologia 

supercrítica para obtenção de compostos da semente de mamão; 

• Entretanto, não há trabalhos que façam uso de tecnologias combinadas para 

obtenção de compostos da semente de mamão; 

• E o estudo “in vitro” das atividades biológicas muitas vezes não é avaliado. 

Hipóteses 
• É possível a utilização de técnicas não convencionais de extração para obtenção 

de compostos da semente de mamão. 

• Todo conhecimento medicinal e cultural envolvido nessa matéria-prima pode 

ser observado utilizando técnicas ambientalmente amigáveis. 

• A utilização de processos combinados é eficiente para melhor aproveitamento 

da matéria-prima. 

• Existe potencial biológico nesse resíduo. 

Como fazer? 
• Estudar os processos de extração não convencionais, a fim de selecionar as 

melhores condições para obter melhor seletividade dos processos; 

• Avaliar a aplicação de processos combinados na obtenção de compostos 

bioativos; 

• Avaliar a capacidade antioxidante dos extratos; Avaliar a capacidade 

antimicrobiana frente a diferentes micro-organismos; Estudar o perfil químico 

dos extratos. 
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1 MAMÃO 

 

O mamoeiro é uma das frutíferas mais comuns em quase todos os 

países da América Tropical, além de ser uma das frutíferas mais 

cultivadas e consumidas nas regiões tropicais e subtropicais do mundo. 

Seus frutos, conhecidos como mamão ou papaia, são amplamente 

utilizados em dietas alimentares (SERRANO; CATTANEO, 2010). 

O Brasil destaca-se no ranking das principais nações produtoras de 

frutas, estando atrás apenas da China e da Índia, respectivamente. Além 

disso, é o segundo país que mais colhe mamões, ficando atrás da Índia 

(REETZ et al., 2015). 

De acordo com o Instituto Brasileiro de Geografia e Estatística 

(IBGE), a Bahia é o estado brasileiro com maior produção de mamão, 

com 753,417 toneladas em 2016, seguido pelo Espírito Santo com 

251,365 toneladas e Ceará com 110,520 toneladas (IBGE, 2016).  

A cultura do mamoeiro sustenta-se em uma estreita base genética, 

sendo bastante limitado o número de cultivares plantadas nas principais 

regiões produtoras. As cultivares mais exploradas no Brasil são 

classificadas em dois grupos, conforme o tipo de fruto: Solo (ex.: Sunrise 

Solo e Improved Sunrise Solo Line) e Formosa (ex.: Tainung) 

(TRINDADE et al., 2000). 

A variedade Solo apresenta um formato de pera, com massa média 

de 500 g e polpa vermelha-alaranjada, enquanto que a variedade Formosa 

apresenta um formato mais alongado ou arredondado, com massa média 

entre 800 g e 1100 g e coloração da polpa laranja-avermelhada, como 

pode ser observado na Figura 1 (CEAGESP, 2007). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fonte: (CEAGESP, 2007) 
 

De forma geral, o mamão apresenta uma polpa delicada e saborosa, 

cujas características físicas, químicas e digestivas tornam esta fruta um 

alimento completo e saudável.  

Figura 1 - Variedades de mamão comercializadas. 
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Geralmente, o mamão é consumido na forma “in natura”, mas sua 

industrialização oferece extensa gama de produtos e subprodutos para 

consumo direto e utilização na indústria de alimentos, farmacêutica e de 

rações animais.  Dentro dos principais métodos de industrialização do 

mamão destaca-se a produção de compotas, purê ou polpa, frutas 

cristalizadas, produtos minimamente processados e de papaína 

(DURIGAN; DURIGAN, 2014).  

Além do consumo e industrialização do mamão, as propriedades 

medicinais da fruta e partes da planta também são bem conhecidas no 

emprego para fins medicinais. O fruto verde é usado tradicionalmente 

para o tratamento de malária, hipertensão, diabetes mellitus, 

hipercolesterolemia, icterícia, helmintíase intestinal, anemia falciforme 

(KRISHNA; PARIDHAVI; PATEL, 2008; SUDHAKAR; THEIVANAI 

VIDHYA, 2014). 

O fruto maduro é usado como curativo de úlceras crônicas da pele, 

as folhas são usadas para cólica, febre, beribéri, aborto, asma, e câncer 

(YOGIRAJ et al., 2014). O látex é empregado como adstringente e 

aplicado em queimaduras e tecido necrosado (NAYAK et al., 2012).  

Em um screening fitoquímico realizado na planta Carica papaya 

L. identificou-se a presença de enzimas (no látex), carotenoides (no fruto 

e sementes), alcaloides (em folhas e sementes), compostos fenólicos 

(frutos, sementes, folhas e brotos) e glicosinolatos (em frutos e sementes) 

(ASGHAR et al., 2016; EKE; AUGUSTINE; IBRAHIM, 2014; 

RASHED; FOUCHE, 2013).  

 

 

1.1 SEMENTE DE MAMÃO 

 

A semente de mamão é proveniente do fruto. O resíduo (semente) 

é proveniente tanto do consumo in natura, como da industrialização do 

fruto. Segundo Jorge e Malacrida (2008), as sementes correspondem em 

média a 14% da massa do fruto, que constituem geralmente de material 

de descarte tanto na indústria de alimentos como no consumo doméstico, 

entretanto, poderiam ser transformadas em produtos com valor agregado. 

Como citado anteriormente o mamão contém um amplo espectro 

de componentes fitoquímicos, estando estes presentes nas várias partes 
das plantas. Especificamente nas sementes encontram-se ácidos graxos, 

proteína bruta, fibra bruta, o glicosídeo benzilglicosinolato, o alcalóide 

carpaína, a aglicona isotiocianato de benzila (BITC), o esterol β-

sitosterol, a benziltiouréia, e a enzima mirosina (KRISHNA; 

PARIDHAVI; PATEL, 2008). 



35 

 

 

Destes componentes destaca-se o glicosídeo benzilglicosionalto, 

que é um glicosídeo pertencente ao grupo dos glicosinolatos. Os 

glicosinolatos são ânions orgânicos contendo glicose e enxofre formando 

um tioglicosídeo ligado a uma cadeia lateral (Grupo R) derivada de um 

aminoácido. Sendo esses metabólitos classificados de acordo com o 

aminoácido precursor do seu grupo R e pelos tipos de modificações 

sofridas por esse grupo (FAHEY; ZALCMANN; TALALAY, 2001). 

A liberação desses compostos é catalisada pela enzima hidrolítica 

mirosinase, que cliva a glicose na ligação com o átomo de enxofre, 

resultando na aglicona, isso ocorre quando os tecidos da planta são 

lesionados e as células vegetais rompidas. A aglicona resultante, instável, 

reorganiza-se, com a perda do sulfato, dando origem a produtos voláteis 

pungentes, quimicamente reativos e com diversas atividades biológicas, 

entre os quais estão os isotiocianatos, nitrilas, tiocianatos, oxazolidina-2-

tionas e epitionitrilas (Figura 2). As proporções desses produtos variam 

dependendo do tipo de glicosinolato, da espécie da planta e das condições 

de hidrólise como temperatura, pH, concentração de íons metálicos, 

presença de proteínas e cofatores (CLARKE, 2010). 

 

Figura 2 - Degradação do glicosinolato pela mirosinase. 

 
Fonte: Adaptado de (FAHEY; ZALCMANN; TALALAY, 2001). 

 

Estudos fitoquímicos têm demostrando que a semente de mamão 

apresenta compostos biologicamente ativos. Asghar et al. (2016)  

determinou os polifenóis e flavonoides e a atividade antioxidante e 

antimicrobiana das principais partes do Carica papaya, utilizando 

técnicas convencionais de extração e obteve os melhores resultados de 

atividades antioxidante e antimicrobiana com o uso de etanol como 

solvente.  
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Corrêa (2011) analisou 23 extratos de resíduos agroindustriais, 

preparados a partir de cinco solventes (hexano, clorofórmio, acetato de 

etila, etanol:água e água), os quais foram utilizados para avaliação 

antimicrobiana frente ao micro-organismo Listeria monocytogenes. 

Apenas os extratos aquosos de talo de brócolis e de casca de abóbora 

moranga e extrato clorofórmio de semente de mamão apresentaram 

atividade frente ao micro-organismo L. monocytogenes.  A composição 

química dos extratos de talo de brócolis e casca de abóbora moranga 

apresentaram alguns ácidos fenólicos e orgânicos, enquanto que no 

extrato de semente de mamão o único composto encontrado com 

potencial antimicrobiano foi o benzil-isotiocianato. 

A atividade antimicrobiana da semente de mamão também foi 

relatada por Al-Judaibi (2015), onde extratos metanólicos e etanólicos 

apresentaram forte atividade antibacteriana contra Escherichia coli, 

Campylobacter jejuni, Pseudomonas aeruginosa, Klebsiella pneumoniae, 

Proteus vulgaris, Pseudomonas aeruginosa, Staphylococcus aureus, 

Streptococcus pyogenes e Shigella sonnei. Nos extratos foram 

identificados os metabólicos secundários alcalóides, flavonóides, taninos, 

glicosídeos e terpenos. 

Outros estudos também relatam atividade antimicrobiana da 

semente de mamão frente a diferentes micro-organismos. Tumpa; 

Hossain e Ishika (2015) observaram atividade antimicrobiana de extratos 

metanólicos de semente de mamão frente a Bacillus cereus, Bacillus 
subtilis, Escherichia coli e Salmonella typhi, destacando a maior 

eficiência para as bactérias Gram positivas. Nayak et al. (2012) 

observaram atividade antimicrobiana de extratos etanólicos contra 

Salmonella choleraesuis e Staphylococcus aureus. He et al. (2017) 

analisaram a composição química e a atividade antifúngica de extratos de 

semente de mamão obtidos por hidrodestilação. O constituinte principal 

encontrado na semente de mamão foi o benzil-isotiocianato, e o extrato 

mostrou efeito inibitório contra as cepas de C. albicans, C. glabrata, C. 

krusei, C. parapsilosis e C. tropical. 

Barroso et al. (2016) avaliaram a composição do óleo de semente 

de mamão Carica papaya L. obtido por extração supercrítica com CO2 

nas condições de operação de 40, 60 e 80 °C e 10, 15 e 20 MPa. As 

melhores eficiências foram encontradas na condição de 80 °C e 20 MPa 
(2,56%), seguida da condição de 40 °C e 20 MPa (1,33%), sendo 

identificado em ambas as condições o componente benzil-isotiocianato, 

porém na condição de 20 MPa e 80 °C esse componente apresentou-se 

mais concentrado. 
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Avaliando os dados relatados na literatura para a semente do 

mamão, verifica-se que esse resíduo apresenta uma importante fonte de 

compostos biológicos, sendo imprescindível o estudo de novas 

tecnologias de extração para a recuperação dos compostos bioativos. 

 

 

2 MÉTODOS DE EXTRAÇÃO 
 

A extração é uma operação unitária que tem por objetivo a 

separação de determinadas substâncias a partir de diversas matrizes, 

sólidas ou líquidas, através de processos químicos, físicos ou mecânicos 

(EGGERS; JAEGER, 2003).  

A técnica de extração empregada na obtenção de extratos bioativos 

influencia diretamente na qualidade e composição final do produto 

desejado. Ou seja, o método de extração bem como o solvente utilizado, 

está diretamente ligado ao rendimento e a composição dos extratos. Sendo 

assim, é importante levar em conta o solvente que será trabalhando, bem 

como os compostos de interesse a serem extraídos, pois cada método 

apresenta suas particularidades. 

No caso da separação de substâncias de matrizes vegetais, as 

técnicas de extração podem ser classificas como sólido-líquido e podem 

ser divididas em convencionais e não convencionais. Os métodos 

convencionais são conhecidos como técnicas clássicas baseadas na 

aplicação de solventes orgânicos, aplicação de calor ou agitação, como a 

extração assistida por ultrassom e Soxhlet. Os métodos não convencionais 

são as técnicas de extração que usam líquidos pressurizados, ultrassom, 

enzimas, pulso elétrico, micro-ondas. Em contrapartida aos 

convencionais, as técnicas não convencionais apresentam-se como uma 

alternativa mais econômica, menos agressiva ambientalmente, utilizam 

menor quantidade de solvente, diminuem a degradação da amostra, 

melhoram a eficiência de extração e a seletividade (JACQUES, 2005; 

VIGANÓ; MARTINEZ, 2015). 

 

 

2.1  EXTRAÇÃO SOXHLET (SOX) 

 
O extrator Soxhlet foi desenvolvido em 1879 e esta técnica vem 

sendo considerada como uma metodologia padrão por mais de um século. 

Nessa técnica, a seletividade é unicamente influenciada pela escolha do 

solvente. A extração com Soxhlet apresenta diversas vantagens: a amostra 

está sempre em contato com o solvente de extração; recirculação do 
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solvente, que aumenta o coeficiente de partição e a eficiência da extração; 

não há necessidade de filtração para separação da matéria-prima do 

solvente ao término da extração; a metodologia é simples; e o 

equipamento apresenta baixo custo (LUQUE DE CASTRO; PRIEGO-

CAPOTE, 2010).  

As maiores desvantagens da extração com Soxhlet em comparação 

a outras técnicas são o longo tempo de extração e a grande quantidade de 

solvente utilizado. Além disso, a amostra geralmente é extraída no ponto 

de ebulição do solvente durante longos períodos, o que pode resultar na 

decomposição térmica das espécies termolábeis (LUQUE DE CASTRO; 

PRIEGO-CAPOTE, 2010).  

 

 

2.2  EXTRAÇÃO COM LÍQUIDO PRESSURIZADO (PLE) 

 

A extração com líquido pressurizado (PLE) é uma técnica que se 

baseia no uso de solventes líquidos a temperatura e pressão elevadas, o 

que melhora o desempenho da extração em comparação com as técnicas 

realizadas a temperatura ambiente e pressão atmosférica (CAMEL, 2001). 

O maior objetivo dessa técnica é promover a extração de compostos de 

matrizes sólidas ou semi-sólidas em um curto período de tempo e usando 

uma pequena quantidade de solventes (VIGANÓ; MARTINEZ, 2015). 

Uma ampla gama de temperaturas de extração podem ser aplicadas 

no PLE, geralmente varia da temperatura ambiente a 200 °C e a faixa de 

pressão entre 35 a 20 MPa (OSORIO-TOBÓN; MEIRELES, 2013). 

Devido ao sistema estar pressurizado a maior vantagem do PLE é que o 

solvente pressurizado permanece no estado líquido mesmo que as 

temperaturas sejam superiores ao seu ponto de ebulição. Essa condição 

melhora o poder de solvatação do líquido e a cinética de dessorção da 

matriz sólida (MEIRELLES et al, 2012).  

O processo de extração PLE pode ser dividido em dinâmico ou 

estático. Na configuração dinâmica, o solvente de extração é bombeado 

continuamente pelo extrator através da matriz sólida, sendo que a bomba 

fornece uma vazão de solvente constante e a válvula de saída da célula de 

extração é mantida aberta. Já na configuração estática, o processo de 

extração consiste em um ou vários ciclos de extração, onde o solvente 
preenche o extrator, enquanto que a válvula de saída da célula de extração 

é mantida fechada, e permanece em contato com a matriz durante um 

tempo determinado (SAITO et al., 2004). 

A extração dinâmica é mais eficiente que a estática, por evitar a 

saturação do solvente, enquanto que a extração estática permite maior 
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penetração do solvente nos nano e micro poros da matriz devido ao maior 

tempo de contato entre as fases (NIETO et al., 2010).  

De acordo com Viganó e Martinez (2015), o processo de PLE pode 

ser dividido em dois estágios (Figura 3). O primeiro estágio corresponde 

ao período que a extração é controlada pela solubilidade enquanto que o 

segundo estágio é controlado pela difusão dos solutos no solvente. 

 

Figura 3 - Cinética de extração com líquido pressurizado. 

 
Fonte: Adaptado de (MUSTAFA; TURNER, 2011). 

 

Em matrizes controladas pela difusão normalmente existem fortes 

interações entre matriz e analito, ou caminhos de difusão longos demais 

para que os analitos possam passar através da matriz. Nestes casos, a 

temperatura do solvente e o tamanho de partícula podem ser fatores 

importantes na melhoria da eficiência de extração. Enquanto que em 

matrizes controladas pela solubilidade, as interações analito-matriz são 

bastante fracas e a taxa de extração depende, principalmente, da 

compartimentação do analito entre a matriz e o fluido de extração. Neste 

caso, o rendimento é melhorado utilizando-se a extração em modo 

dinâmico (MUSTAFA; TURNER, 2011). 

O desempenho das extrações PLE dependem muito do tipo de 

solvente, tempo de extração, pressão e temperatura. Destaca-se também a 

importância da natureza da matriz, as características específicas dos 

compostos alvo e sua localização dentro da matriz (OSORIO-TOBÓN; 

MEIRELES, 2013).  

A utilização de misturas de solventes pode auxiliar no aumento da 

solubilidade e interação com o composto de interesse e a utilização de 

temperaturas elevadas proporcionam maior rendimento da extração. O 

uso de altas temperaturas promove a eficiência da extração assim como 
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ajuda no rompimento das interações analito-amostra na matriz, 

diminuindo a tensão superficial do solvente, soluto e matriz, diminuindo 

a viscosidade do solvente líquido e promove a taxa de difusão 

(MUSTAFA; TURNER, 2011). Além disso, a utilização de temperaturas 

elevadas também aumenta o coeficiente de difusão aumentando as taxas 

de transferência de massa, no entanto, em algumas extrações, a utilização 

de temperaturas moderadas é preferível tendo em vista a degradação de 

compostos (CAMEL, 2001). 

A pressão é um parâmetro que não apresenta forte influência, tendo 

em vista que líquidos não são fluidos compressíveis (OSORIO-TOBÓN; 

MEIRELES, 2013). No entanto, quando a pressão de vapor dos 

componentes alvo é importante para sua solubilização no solvente, a 

pressão pode ter um papel muito importante no processo de PLE. Por 

outro lado, a utilização de altas pressões facilita a extração de 

componentes situados no interior dos poros da matriz, devido a um 

aumento de pressão, forçando o solvente a penetrar em lugares onde com 

pressão atmosférica não seria possível (JIANG et al., 2007). 

A extração com líquido pressurizado é uma alternativa aos 

métodos de extração convencionais, como Soxhlet, uma vez que o uso de 

temperatura e pressão elevadas durante a extração não só melhora o 

rendimento de extração, como também diminui o tempo e o consumo de 

solventes, além de ser uma técnica mais amigável e diminui os impactos 

ambientais em consideração as técnicas convencionais (SMITH, 2002). 

 

 

2.3  EXTRAÇÃO SUPERCRÍTICA (ESC) 

 

A extração supercrítica é uma operação unitária de transferência 

de massa baseada no uso de fluidos a temperaturas e pressões acima dos 

valores críticos (GÓMEZ; OSSA, 2002; FREITAS, 2007). Nessas 

condições de pressão e temperatura, as propriedades de um solvente são 

diferentes daquelas apresentadas no estado líquido ou gasoso, 

encontrando-se no estado de fluido supercrítico (BRUNNER, 1994). 

Um fluido supercrítico é qualquer substância a uma temperatura e 

pressão acima de seu ponto crítico termodinâmico. Os fluidos 

supercríticos são os únicos solventes que podem ter seu poder de 
solvatação controlado por pequenas alterações na pressão e/ou 

temperatura. Sua massa específica é muito maior do que aquela dos gases 

típicos e ligeiramente menor do que aquelas dos líquidos. Por outro lado, 

a viscosidade do fluido supercrítico assemelha-se à dos gases, e é muito 

menor do que a dos líquidos. Esta característica assegura a capacidade 



41 

 

 

elevada da fase fluida para a transferência de massa, fazendo com que os 

fluidos supercríticos sejam escolhidos como solventes de extração 

(BRUNNER, 1994). 

O fluido supercrítico mais utilizado é o dióxido de carbono (CO2) 

que é barato, ecológico, seguro e apresenta alta difusividade combinada 

com força de solvente facilmente ajustável. A temperatura e pressão 

crítica do CO2 (31,1 °C e 7,38 MPa) são favoráveis no processo por 

permitirem a extração de compostos termicamente lábeis ou compostos 

facilmente oxidáveis. Além disso, na temperatura e pressão ambiente o 

CO2 é gasoso, o que torna a recuperação do analito muito simples e livre 

de solventes (BRUNNER, 1994; HERRERO et al., 2010). 

A ESC possui vantagens em relação às técnicas convencionais de 

extração porque possibilita o ajuste contínuo do poder de solvatação e, 

consequentemente da seletividade do solvente, não utiliza solventes 

orgânicos poluentes e, portanto, não necessita da etapa de evaporação dos 

extratos para a eliminação do solvente (MICHELLIN, 2009). Além disso, 

a degradação térmica de compostos sensíveis é evitada por operar em 

temperaturas mais baixas enquanto a ausência de luz e oxigênio previne 

reações de oxidação, o que constitui uma grande vantagem para a extração 

de antioxidantes, garantindo a conservação de suas propriedades 

biológicas (DÍAZ-REINOSO et al., 2006). 

Como desvantagem da extração supercrítica pode ser citado o 

elevado custo de investimento, se comparada às técnicas tradicionais de 

extração à pressão atmosférica (REVERCHON; DE MARCO, 2006), e a 

dificuldade de extração de compostos muitos polares quando se utiliza 

somente CO2 como solvente supercrítico (MELECCHI, 2005). Porém 

para aumentar a extração de moléculas polares podem ser utilizados 

modificadores, os quais são adicionados ao solvente supercrítico para o 

aumento da solubilidade devido à ação conjunta dos componentes, sendo 

chamado de efeito cossolvente. O etanol é o cossolvente ou modificador 

mais utilizado nos processos de extração supercrítica devido a sua baixa 

toxicidade e sua miscibilidade no CO2 (DAINTREE; KORDIKOWSKI; 

YORK, 2008; JOANA GIL-CHÁVEZ et al., 2013). 

Os extratos obtidos por ESC são considerados naturais e têm 

permissão para aplicação em alimentos, uma vez que apresentam status 

GRAS (do inglês Generally Recognized As Safe). Além disso, o alto 
gradiente de pressão entre a coluna de extração e a saída do extrator pode 

produzir extratos livres de micro-organismos e esporos, com maior vida 

útil quando comparados aos extratos obtidos por processos a baixa 

pressão (DÍAZ-REINOSO et al, 2006) 
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2.3.1 Procedimento de extração 

 

A extração supercrítica consiste basicamente de duas etapas: 

solubilização dos compostos presentes na matriz sólida e separação 

desses do solvente supercrítico. Durante a extração, o solvente flui através 

do leito de partículas, solubilizando os compostos presentes na matriz 

vegetal, e ao sair do extrator carrega as substâncias solubilizadas, que por 

meio da redução da pressão, o solvente é liberado do extrato (PEREIRA; 

MEIRELES, 2010).  

Durante a extração, o solvente supercrítico escoa através de um 

leito fixo formado por partículas sólidas, solubilizando os componentes 

presentes no sólido. À medida que o solvente escoa através do material 

vegetal, ocorre a transferência de massa do soluto da fase sólida para a 

fase fluida e, em qualquer ponto dentro do extrator, a concentração de 

óleo a ser extraído varia continuamente em cada fase até que o equilíbrio 

seja alcançado. Ou seja, a força motriz para a transferência de massa no 

processo é o equilíbrio da concentração de solutos entre as fases sólida e 

fluida (BRUNNER, 1994; MICHIELIN et al., 2009). 

Os parâmetros que afetam o processo de extração supercrítica 

podem ser divididos em dois grupos principais. O primeiro grupo inclui 

características específicas do material, como massa específica, diâmetro 

do poro, porosidade, geometria e teor de umidade. O segundo grupo inclui 

parâmetros do processo como pressão e temperatura de extração, vazão 

do solvente, tempo, temperatura e pressão de separação (MARTÍNEZ; 

VANCE, 2007). A seleção correta destes parâmetros é fundamental para 

a otimização da extração dos compostos desejados em menor tempo 

(REVERCHON; DE MARCO, 2006). 

Quanto maior o poder de solvatação, maior a solubilidade de um 

determinado composto e maior o número de compostos solubilizados de 

uma mistura. Desta forma, alta solubilidade significa baixa seletividade e 

vice-versa. Em processos com solventes supercríticos, o grande potencial 

para a transferência de massa é determinado pela diferença no estado de 

equilíbrio (BRUNNER, 1994; MUKHOPADHYAY, 2000; AGHEL et 

al., 2004). 

A extração com fluidos supercríticos tipicamente utiliza pressões 

entre 20 e 50 MPa, temperaturas de até 80 °C, razão de alimentação de 
solvente entre 6 e 30 kg de CO2 por kg de amostra e adição máxima de 

20% de cossolvente (KASSING et al., 2010). O tempo do processo de 

ESC varia de acordo com as características da matéria-prima, 

equipamento e condições de operação, sendo definido com base nas 



43 

 

 

informações fornecidas pelo comportamento cinético da extração 

(BRUNNER, 1994). 

 

 

2.3.2 Curvas de extração supercrítica 
 

O comportamento do processo de extração pode ser observado 

através da construção da curva de extração, que normalmente é 

apresentada como um gráfico da massa acumulada de extrato em função 

do tempo de extração. São vários os fatores que afetam o comportamento 

das curvas de extração, como vazão de solvente utilizada e tamanho da 

partícula formadora do leito. Desta forma, é difícil fazer a comparação 

entre curvas obtidas a partir de matérias-primas e equipamentos 

diferentes, mas as informações que ela pode fornecer como a duração da 

etapa de taxa constante de extração são úteis para comparar uma série de 

experimentos com o mesmo substrato e o mesmo equipamento 

(BRUNNER, 1994). 

Diferentes mecanismos de transferência de massa controlam as 

curvas de extração, que são representadas em 3 períodos: a) período de 

taxa constante de extração (CER), b) período de taxa decrescente de 

extração (FER) e c) período difusional (DC) (BRUNNER, 1994; 

MEZZOMO; MARTÍNEZ; FERREIRA, 2009; PEREIRA; MEIRELES, 

2010; SOVOVA, 1994):  

a) No período CER a superfície externa da partícula está coberta 

com o soluto, que é chamando "soluto de fácil acesso". Neste período a 

convecção é o mecanismo dominante e, portanto, a resistência à 

transferência de massa está na fase fluida; 

b) No período FER falhas na cobertura de soluto sobre a superfície 

externa começam a aparecer dando início à difusão do soluto presente no 

interior da partícula. Neste período os mecanismos de transferência de 

massa por difusão e convecção ocorrem simultaneamente; 

c) No período DC a camada externa de soluto praticamente 

desaparece, e a transferência de massa se dá por difusão do interior das 

partículas do substrato. Neste período a resistência à transferência de 

massa está na fase sólida. A representação esquemática de uma curva de 

extração e matriz da partícula em cada período é apresentada na Figura 4. 
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Figura 4 - Representação da curva de extração e matriz da partícula em 

cada período. 

 
Fonte: Adaptado de (DA SILVA; ROCHA-SANTOS; DUARTE, 2016). 

 

A transição entre o período de velocidade constante e decrescente 

de extração é influenciado pelo tamanho de partícula, pelo conteúdo 

inicial de óleo no sólido e pela estrutura celular do material. Partículas 

grandes causam um aumento no período difusional e o período de taxa 

decrescente de extração ocorre antes do que em partículas de menor 

tamanho. Quando o material possui alto conteúdo de óleo, a transferência 

de massa ocorre predominantemente em velocidade constante, sendo a 

velocidade de extração controlada pela solubilidade do substrato no 

solvente (MUKHOPADHYAY, 2000). 

A representação da curva de extração pode ser utilizada na 

determinação de parâmetros de processo, tais como tempo de extração, 

caracterização das etapas de extração supercrítica e determinação da 

solubilidade, como também na modelagem da transferência de massa do 

sistema. Informações a respeito da pressão, temperatura e vazão de 

solvente podem ser obtidas por meio da modelagem das curvas de 

extração, possibilitando a ampliação de escala do processo de extração 

supercrítica (SILVA, 2004; PERRUT, 2001). 

A modelagem matemática de dados experimentais de ESC tem 
como principal objetivo a determinação de parâmetros para design de 

processos, tornando possível com esses parâmetros a predição de custos 

do processo em escala industrial (MARTÍNEZ et al., 2003). 

O estudo da cinética e modelagem da ESC de ampliação de escala 

do óleo de semente de mamão são ferramentas importantes para projetos 
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de escala industrial. A modelagem das curvas de extração da semente de 

mamão fornece informações sobre o mecanismo de transferência de 

massa na extração supercrítica, auxiliando a definição de metodologias 

para estudos de ampliação de escala. 

 

 

3 ATIVIDADES BIOLÓGICAS  
 

3.1 ATIVIDADE ANTIOXIDANTE 

 

O interesse por compostos com atividade biológica aumentou no 

início do século 21 e permanece crescendo até hoje, devido aos benefícios 

vinculados ao consumo dessas substâncias para a saúde e para a indústria 

alimentícia e farmacêutica. Segundo Boroski et al (2015), os 

antioxidantes podem ser definidos como moléculas capazes de inibir ou 

retardar significativamente a oxidação de outras moléculas, podendo 

atuar em alimentos ou sistemas biológicos. O efeito do antioxidante 

consiste na inativação dos radicais livres, na complexação de íons 

metálicos ou na redução dos hidroperóxidos (ARAÚJO, 2004). 

Existem duas categorias básicas de antioxidantes: sintéticos e 

naturais. Os antioxidantes sintéticos são estruturas fenólicas que podem 

apresentar vários graus de substituintes alquilas e são adicionados a 

matrizes sem a intenção de nutrir, mas de retardar o aparecimento de 

alterações oxidativas no alimento (ANVISA, 1997). Enquanto que os 

antioxidantes naturais podem ser sintetizados, mas sua obtenção deve ser 

de fontes naturais. Dentre os antioxidantes naturais destacam-se 

compostos fenólicos, quinonas, lactonas e os polifenóis (ARAÚJO, 

2004). 

Os efeitos dos antioxidantes naturais presentes em frutas e vegetais 

estão relacionados a dois grandes grupos: antioxidantes hidrofílicos, que 

compreendem ácido ascórbico e compostos fenólicos, e antioxidantes 

lipofílicos, como tocoferóis e carotenoides. Sendo assim, diversas 

metodologias são utilizadas a fim de determinar a capacidade 

antioxidante de diferentes compostos (DUARTE-ALMEIDA et al., 

2006). 

Dentre as metodologias utilizadas, o método do radical DPPH é 
um dos mais utilizados e baseia-se na medida da capacidade antioxidante 

de uma determinada substância em sequestrar o radical DPPH, reduzindo-

o a hidrazina. Quando uma determinada substância que age como doador 

de átomos de hidrogênio é adicionada a uma solução de DPPH, ocorre 
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uma mudança na coloração de violeta a amarelo pálido (ALVES et al., 

2010; SUCUPIRA et al., 2014). 

Outro método que tem sido amplamente utilizado para avaliar a 

atividade antioxidante de extratos vegetais e sucos de frutas é o método 

de branqueamento do β-caroteno. Esse método trata-se de um ensaio 

espectrofotométrico baseado na oxidação (descoloração) do β-caroteno, 

induzida pelos produtos da degradação oxidativa do ácido linoleico 

(ALVES et al., 2010; SUCUPIRA et al., 2014). 

 

 

3.2 ATIVIDADE ANTIMICROBIANA 

 

O interesse por produtos naturais sempre existiu, porém tem 

aumentando nos últimos anos, tornando o uso das plantas medicinais 

relativamente geral por apresentarem amplo espectro de atividade sobre 

micro-organismos. Segundo Tippayatum e Chonhenchob (2007) 

antimicrobianos alimentares são compostos adicionados ou presentes em 

alimentos com a função de retardar ou inibir o desenvolvimento 

microbiano. 

Os principais grupos de compostos com propriedades 

antimicrobianas, extraídos de plantas incluem: terpenóides, alcalóides, 

lectinas, polipeptídeos, substâncias fenólicas e polifenóis, taninos e 

cumarinas (RESCHKE; MARQUES; MAYWORM, 2007; HAIDA et al., 

2007). Tais compostos podem atuar no metabolismo intermediário 

ativando enzimas, alterando a ação de inibidores que influenciam os 

nutrientes do meio, interferindo nos processos enzimáticos em nível 

nuclear ou ribossomal, provocando alterações nas membranas ou 

interferindo no metabolismo secundário (LIMA, 2001). 

As vantagens esperadas da utilização de antimicrobianos naturais 

incluem a redução da dependência total de antibióticos, a redução do 

desenvolvimento da resistência aos antibióticos por micro-organismos 

patogênicos, o controle de contaminações cruzadas por patógenos de 

origem alimentar, o melhoramento da tecnologia de preservação de 

alimentos e o fortalecimento do sistema imunológico em humanos 

(VOON; BHAT; RUSUL, 2012). 

A atividade antimicrobiana de extratos vegetais é avaliada através 
da concentração mínima inibitória (CMI), que consiste na determinação 

de uma pequena quantidade de substância necessária para inibir o 

crescimento do micro-organismo testado (OSTROSKY et al., 2008). 
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1 INTRODUÇÃO 

 

O fluido supercrítico mais utilizado como solvente nas extrações 

supercríticas (ESC) para extrair voláteis e óleos essenciais é o CO2, 

devido à sua baixa polaridade, condições críticas de operação baixas 

(Pc=7,38 MPa e Tc=31,1 °C), é ecológico, seguro, de baixo custo e de 

fácil remoção do extrato não deixando resíduos de solvente (HERRERO 

et al., 2010; PEREIRA; MEIRELES, 2010; STARMANS; NIJHUIS, 

1996). Embora a extração com fluidos supercríticos esteja bem 

estabelecida em algumas aplicações industriais, há uma certa relutância 

com as empresas para implementar ESC em escala industrial, 

especialmente na América Latina. A tecnologia supercrítica pode ser 

empregada para que a indústria brasileira de alimentos ocupe o lugar de 

liderança compatível com seu nível de produção agrícola, possibilitando 

e desenvolvendo novos produtos. 

Dado os fatos acima mencionados, a avaliação das curvas de 

extração supercrítica é de suma importância para incentivar a aplicação 

da tecnologia supercrítica em escala industrial. O design e a ampliação de 

escala de um processo industrial para a extração supercrítica requerem o 

desenvolvimento de um modelo que permita descrever o comportamento 

do processo. Vários modelos são propostos na literatura para representar 

a cinética da extração empregando fluidos supercríticos a partir de 

matrizes sólidas, seja uma equação simples de modelos de primeira ordem 

ou mais complexos, incluindo transferência de massa nos poros das 

partículas sólidas e na fase fluida, e coeficiente de partição de fluido 

(SOVOVA, 1994; MARTÍNEZ et al., 2003). 

Assim, o objetivo do Capítulo 3 do presente trabalho é avaliar a 

modelagem da cinética de extração com CO2 supercrítico do óleo da 

semente de mamão, em diferentes condições de operação (vazão e 

pressão), além de realizar um estudo de ampliação de escala do processo. 

 

 

2 MATERIAIS E MÉTODOS 
 

Nesta seção serão relatados os materiais e métodos utilizados para 

avaliação dos efeitos das condições de processo frente as curvas cinéticas 
de extração, ampliação de escala, modelagem matemática e avaliação de 

compostos fenólicos, sendo um resumo gráfico desse Capítulo 

apresentado na Figura 5. Os ensaios foram conduzidos no Laboratório de 

Termodinâmica e Tecnologia Supercrítica (LATESC) da Universidade 

Federal de Santa Catarina (UFSC). 
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Figura 5 - Resumo gráfico da parte experimental. 

 
Fonte: a autora. 

 

 

2.1  OBTENÇÃO E PREPARO DA AMOSTRA 

 

As sementes de mamão utilizadas nesse estudo foram provenientes 

do resíduo do processamento mínimo de mamão, gentilmente cedidas 

pela empresa Comercial Kazmierski de Jaraguá do Sul - Santa Catarina. 

As sementes são oriundas de mamões do cultivar Formosa, produzidos no 

estado da Bahia – Brasil, da safra de 2016. 

As amostras recebidas no LATESC foram higienizadas em água 

corrente, secas em estufa de circulação de ar (DeLeo, Porto Alegre/RS - 

Brasil) a temperatura de 45 °C durante 24 horas. Em seguida, as sementes 

foram trituradas em moinho de facas, tipo Willey (DeLeo, Porto 

Alegre/RS - Brasil), fracionadas em sacos de polietileno e armazenadas 

em congelador doméstico (Consul, Joinville/SC - Brasil) a -18 °C. Na 

Figura 6 é apresentada a matéria-prima in natura, desidratada e triturada. 

 

Figura 6 - Amostra in natura (a), desidratada (b) e triturada (c). 

 
Fonte: a autora. 
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2.2 DETERMINAÇÃO DO TEOR DE UMIDADE E 

SUBSTÂNCIAS VOLÁTEIS 

 

O teor de umidade e substâncias voláteis da amostra de semente de 

mamão, foi determinado pelo método n° 925.09 proposto pela AOAC 

(2005), cujo procedimento consiste na perda de umidade e substâncias 

voláteis em estufa a 105 °C. 

Aproximadamente 5 g de amostra foram aquecidas a 105 °C por 3 

h em cápsulas de alumínio, resfriadas em dessecador até temperatura 

ambiente e as massas medidas, as operações de aquecimento e 

resfriamento foram repetidas até massa constante da amostra. O 

procedimento foi realizado em triplicata e os resultados expressos em 

porcentagem ± desvio padrão. 

 

 

2.3 DETERMINAÇÃO DO DIÂMETRO MÉDIO DE 

PARTÍCULAS 

 

Para determinar o diâmetro médio de partículas, 100 g de amostra 

moída foram dispostas em agitador de peneiras (Bertel Metalurgic, 

Caieiras/SP - Brasil) e agitadas durante 60 minutos com peneiras da série 

de Tyler de 20, 35, 50, 70 e 80 mesh. Em seguida, as frações retiradas em 

cada peneira foram pesadas para o cálculo do diâmetro médio de 

partículas, conforme Equações 1 e 2 propostas por Gomide (1980). 
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Onde: ds é o diâmetro médio superficial das partículas (mm), mi é a massa 

de amostra retira na peneira i (g), M é a massa total de amostra (g), di é o 

diâmetro da peneira i (mm) e n é o número total de frações. 
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2.4 DETERMINAÇÃO DA MASSA ESPECÍFICA REAL (ρr) 

 

A massa específica real da amostra foi determinada, utilizando 

picnômetro em gás hélio (Micrometrics, AccuPyc II 1340, São Paulo/SP 

- Brasil), que segue o princípio de Arquimedes de deslocamento de 

fluidos. Nesta técnica o gás hélio penetra nos poros da matriz sólida, 

determinando o volume verdadeiro de um sólido por variação da pressão 

de gás em uma câmara de volume conhecido. O resultado foi expresso em 

g cm-3 ± desvio padrão. 

 

 

2.5 CARACTERIZAÇÃO DO LEITO DE PARTÍCULAS 

 

2.5.1 Determinação da massa específica aparente (ρa) 

 

A massa específica aparente das partículas de semente de mamão 

foi determinada pela relação entre a massa de amostra utilizada nas 

extrações e o volume por ela ocupada no leito de extração supercrítica 

(ESC). 

 

 

2.5.2 Porosidade do leito (ε) 

 

A porosidade do leito foi determinada por meio da Equação 3, que 

relaciona a massa específica real (ρr) e a massa específica aparente (ρa). 

 

r

a




 1  (3) 

 

 

2.6 EXTRAÇÃO SUPERCRÍTICA (ESC) 

 

Os experimentos de ESC foram realizados em duas etapas. Na 

primeira, o objetivo foi estudar a influência de parâmetros (pressão e 

vazão de solvente) na descrição das curvas cinéticas de extração e na 
aplicação de modelos matemáticos, visando a criação de um programa de 

modelagem. Na segunda etapa, foi selecionada uma condição da primeira 

etapa para ampliação de escala (AE), com o objetivo de reproduzir o 

comportamento da curva cinética de extração da escala pequena.  
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O método dinâmico de extração foi utilizado para os experimentos 

cinéticos e para os experimentos de determinação do rendimento global. 

 

 

2.6.1 Unidade de extração 
 

As extrações ESC foram conduzidas em uma unidade de extração 

homemade, descrita por Mazzutti et al. (2017). O fluido supercrítico 

utilizado como solvente foi CO2 puro (99,9 %), entregue a uma pressão 

de 60 MPa em um cilindro equipado com tubo pescador (White Martins, 

Joinville/SC - Brasil). As Figuras 7 e 8, apresentam a unidade de extração 

ESC e o diagrama com os componentes detalhados.   

 

 

Figura 7 - Unidade de extração ESC. 

 

 
Fonte: a autora. 
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Figura 8 - Diagrama da unidade de extração ESC. 

 
Fonte: Mazzutti et al. (2017). 

 

Onde: 1: Cilindro de CO2; 2: Manometro; 3: Regulador/redutor de pressão 

de CO2; 4: Banho de resfriamento; 5: Regulador de ar comprimido; 6: 

Bomba de CO2; 7: Coluna de extração 2 (EV2); 8: Coluna de extração 1 

(EV1); 9: Banho de aquecimento; 10: Válvula reguladora (Regulador 

needle valve); 11: Válvula (Block needle valve); 12: Banho de 

aquecimento; 13: Frasco coletor e14: Rotâmetro. 

 

 

2.6.2 Procedimento experimental de extração 

 

Mazzutti et al. (2017) descreveram o procedimento de extração 

apresentado no diagrama da Figura 8. A unidade contém uma coluna de 

extração de 138,2 mL (EV1, diâmetro interno de 20 mm e altura de 440 

mm) e outra coluna de 622 mL (EV2, diâmetro interno de 45 mm e altura 

de 391,1 mm), feitas em aço inoxidável AISI 316. As colunas de extração 

são revestidas termicamente e controladas por banho de aquecimento 

(Microquímica, modelo MQBTZ 99-20, Palhoça/SC - Brasil). As 

pressões de extração são controladas por manômetros analógicos 

(Conexões Gerais, Campinas/SP - Brasil).  

O CO2 é comprimido por uma bomba de alta pressão (Maximator, 

modelo M111, Alemanha), juntamente com um banho termostático 

(Microquímica, modelo MQBMP01, Palhoça/SC - Brasil). Um banho de 

aquecimento de água (Fisatom, modelo 572, São Paulo/SP - Brasil) 

mantém a temperatura à 60 °C das válvulas reguladoras (HIP, modelo 10-

11 NFA e modelo 10-11 NFA-REG, EUA) responsáveis pelo controle de 
vazão de CO2. E a vazão de CO2 é monitorada por um rotâmetro 

(Swagelok, modelo VAF-G4-1933-1-0, EUA). 

No início do processo de extração as válvulas 10 e 11 são mantidas 

fechadas. O cilindro é aberto e aguarda-se a equalização dos manômetros. 
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A bomba é acionada e estabelece-se a pressão de trabalho desejada pela 

da regulagem do ar comprimido que entra na bomba. Após estabelecida a 

pressão desejada as válvulas 10 e 11 são abertas para despressurização do 

solvente e controle da vazão de solvente. Após passar pela válvula, o 

soluto é coletado em frascos âmbar e armazenado. 

 

 

2.6.3 Determinação das cinéticas de extração 

 

A curva global de extração fornece informações sobre o 

comportamento cinético da extração, possibilitando a determinação do 

tempo de ciclo mais viável para o processo. Nos ensaios para a 

determinação da cinética de extração da semente de mamão a coluna 

(EV1) foi preenchida com aproximadamente 15 g de amostra e esferas de 

vidro para formar um leito de partículas fixo dentro da coluna, o que 

permitiu a formação de um leito de partículas com altura de pelo menos 

o dobro do diâmetro do extrator, considerando assim, desprezada a 

dispersão axial.  

Os frascos de coleta foram previamente pesados em balança 

analítica (Shimadzu, modelo AY220, São Paulo/SP - Brasil) e a coleta do 

soluto extraído realizada em tempos pré-determinados, sendo nos 

primeiros 30 minutos coletadas amostras de 5 em 5 minutos, após foram 

realizadas coletas de 10 em 10 minutos até o intervalo de 120 minutos, e 

após esse tempo foram realizadas coletas de 30 em 30 minutos até o final 

da extração. Posterior a coleta, as massas dos frascos foram novamente 

medidas para determinar a massa de óleo obtida em função do tempo de 

experimento. 

Os experimentos cinéticos foram realizados utilizando CO2 puro, 

e as curvas de extração foram construídas com os dados experimentais 

avaliando-se a influência da vazão de CO2 e pressão de operação na 

cinética e modelagem. As condições de operação são apresentadas na 

Tabela 1. 

 

 

 

 
 

 

 

 



56 

 

Tabela 1 - Parâmetros para os ensaios cinéticos de semente de mamão, a 

temperatura constante de 40 °C. 

 

Ensaio 
Pressão 

(MPa) 

Vazão 

(kg.h-1) 

1 30 0,70 

2 30 0,35 

3 30 0,21 

4 20 0,70 

5 15 0,70 

6 15 0,35 

 

Os tempos de cada um dos períodos de extração foram calculados 

a partir das curvas de extração. Os tempos tCER e tFER representam o final 

das etapas de velocidade constante e decrescente de extração, 

respectivamente. A velocidade de transferência de massa na etapa CER 

(MCER) foi obtida a partir de regressão linear da curva de extração no 

período CER, realizada em planilha eletrônica, enquanto a concentração 

de soluto na fase solvente na etapa CER (YCER) foi determinada pela razão 

entre MCER e QCO2. 

O rendimento global (X0) foi calculado pela razão entre a massa 

final de óleo extraído (Mextrato) pela massa de matéria-prima (M) utilizada 

para formar o leito, conforme Equação 4. 

 

1000 
M

M
X extrato

 (4) 

 

 

2.6.4 Ampliação de escala (AE)  

 

A condição de operação utilizada para ampliação de escala foi 

selecionada a partir dos resultados obtidos nos ensaios cinéticos e 

considerando a geometria do equipamento. O experimento foi conduzido 

na mesma unidade descrita no item 2.6.1 desse capítulo, sendo utilizado 

no procedimento de ampliação de escala a coluna de extração EV2, com 

volume de 622 mL. 

A proposta adotada foi selecionada de acordo com os mecanismos 

de transferência de massa envolvidos na extração, apresentado por 
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Clavier e Perrut (2004), onde para processos em que a difusão e a 

solubilidade são mecanismos limitantes, ambas as proporções, msolv/M 

(massa de solvente/massa de matéria-prima) e QCO2/M (vazão do 

solvente/massa de matéria-prima), devem ser mantidas constantes entre 

escala pequena e grande.  

A razão de ampliação de escala utilizada foi de 5,4 vezes, 

atendendo a geometria do equipamento de extração. A fim de atender a 

conservação das razões indicada pela proposta, a massa de amostra 

utilizada no experimento foi de 85 g, temperatura de 40 °C, pressão de 30 

MPa e vazão de CO2 de 1,21 kg.h-1. Os frascos de coleta foram 

previamente pesados e a coleta do soluto extraído realizada em tempos 

pré-determinados, sendo nos primeiros 30 minutos coletadas amostras de 

5 em 5 minutos, após foram realizadas coletas de 10 em 10 minutos até o 

intervalo de 120 minutos, e após esse tempo foram realizadas coletas de 

30 em 30 minutos até o final da extração. Posteriormente a coleta, as 

massas dos frascos foram novamente medidas para determinar a massa de 

óleo obtida em função do tempo de experimento. 

 

 

2.6.5 Modelagem Matemática das Curvas de Extração 
 

A modelagem das curvas de extração foi realizada com o objetivo 

de avaliar a influência dos parâmetros de operação (vazão de solvente e 

pressão de operação), avaliar a abordagem de cada modelo no melhor 

ajuste das curvas experimentais de ESC e validar um código 

computacional de modelagem. 

A modelagem foi realizada utilizando os modelos de Esquível, 

Bernardo-Gil e King (1999), Goto, Sato e Hirose (1993), Martínez et al. 

(2003), Sovova (1994) e Tan e Liou (1988). As equações que descrevem 

os modelos matemáticos aplicados para a representação das curvas ESC 

encontram-se descritas no Anexo A. 

O código computacional foi desenvolvido na linguagem 

MATLAB R2013a para facilitar a seleção do modelo matemático mais 

apropriado para cada tipo de matéria-prima. Este programa foi nomeado 

de MSEM - MATLAB (Simulation Extraction Models). 

O MSEM modela os dados experimentais com modelos 
matemáticos de Sovová, Martínez, Esquivel, Goto e Tan e Liou 

simultaneamente, selecionando o melhor modelo através do melhor ajuste 

entre os dados experimentais e numéricos e pela análise estatística dos 

modelos. 
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Os parâmetros necessários para aplicação dos modelos foram 

determinados experimentalmente, calculados por dados experimentais ou 

obtidos da literatura. 

 

 

2.7 CONTEÚDO DE FENÓLICOS TOTAIS (CFT) 

 

A determinação do conteúdo total de fenólicos foi realizada pelo 

método de Folin-Ciocalteu descrito por Kosar, Dorman e Hiltunen 

(2005). A curva padrão de ácido gálico foi prepara com uma solução 

estoque de 2 mg.mL-1 de ácido gálico (98% de pureza, Sigma Aldrich) 

em água destilada. Está solução foi diluída em diferentes concentrações 

para obtenção da curva analítica (R² = 0,9965). A curva analítica de ácido 

gálico esta apresentada no Apêndice A. 

Os extratos foram diluídos em etanol P.A. (NEON) na 

concentração de 30 mg.mL-1, e a mistura reacional continha 10 µL de 

extrato ou solvente, 50 µL de reagente Folin-Ciocateau (Sigma Aldrich), 

150 µL de carbonato de sódio (Lafan) a 20% e 800 µL de água destilada. 

Após 2 h de incubação à temperatura ambiente, a absorbância foi lida em 

760 nm utilizando espectrofotómetro UV-vis (Femto 800 XI, São 

Paulo/SP - Brasil).  

Os valores de absorbância encontrados para cada extrato foram 

correlacionados com a curva padrão de ácido gálico. A absorbância foi 

substituída na equação do ácido gálico para calcular o valor da 

concentração (C), em seguida o CFT foi calculado conforme a Equação 

5. As análises foram realizadas em triplicatas e os resultados expressos 

em miligramas de ácido gálico equivalente por grama de matéria seca 

(mgGAE.gextrato
-1). 

 

extrato

GAE
C

C
gmgCFT

1000
)( 1-

extrato


  (5) 

 

Onde: CFT é o conteúdo de fenólicos totais (mgGAE.gextrato
-1), C a 

concentração (mg.L-1) equivalente ao ácido gálico e Cextrato à 

concentração do extrato (mg.L-1). 
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3 RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

3.1 CARACTERIZAÇÃO DA MATÉRIA-PRIMA E DO LEITO DE 

PARTÍCULAS 

 

Inicialmente amostra passou por um processo de secagem para 

aumentar a vida útil, facilitar o armazenamento e além disso, altos teores 

de água presente na amostra podem afetar negativamente o rendimento 

da extração.  

A semente de mamão, após a secagem, apresentou teor de umidade 

e substâncias voláteis de 16,95 ± 0,10 %. Jorge e Malacrida (2008) 

obtiveram um valor de 10 % de umidade e substâncias voláteis para a 

semente de mamão. A diferença encontrada pode estar relacionada as 

diferenças de cultivar e ao tempo e equipamento utilizado no processo de 

secagem. 

A caracterização do leito de partículas é de fundamental 

importância para a compreensão da cinética de extração e análise dos 

parâmetros e curvas obtidos pela modelagem matemática. Na Tabela 2, 

estão apresentados os valores de diâmetro de partícula, massa específica 

real, massa específica aparente, porosidade do leito e solubilidade do 

soluto em CO2. 

 

Tabela 2 - Caracterização do leito de partículas. 

 

Parâmetros Valor 

Diâmetro médio de partículas (mm) 0,59 ± 0,12 

Massa específica real (kg.m-³) 1156,80 ± 0,01 

Massa específica aparente (kg.m-³) 686,15 ± 10,62 

Porosidade do leito (kg.m-³) 0,41 ± 0,01 

Solubilidade do soluto (gextrato.g-1
CO2) 0,007 (1) 

(1) (CORSO, 2008) 

 

 

3.2 INFLUÊNCIA DAS CONDIÇÕES DE OPERAÇÃO NA 

CINÉTICA DE EXTRAÇÃO 

 

Os parâmetros de extração avaliados para estudar as condições de 

transferência de massa da extração supercrítica da semente de mamão 
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foram vazão de CO2 e pressão, totalizando 6 ensaios a temperatura 

constante de 40 °C. 

A massa acumulada (M0) e os parâmetros cinéticos tCER (tempo de 

duração da etapa CER), MCER (taxa de extração da etapa CER) e YCER 

(concentração de soluto na fase solvente na etapa CER), obtidos nas 

curvas de extração, são apresentados na Tabela 3. Todas as curvas de 

extração obtidas para os ensaios listados na Tabela 3 são apresentadas na 

Figura 9. 

As etapas da curva de extração indicam diferentes estágios da 

extração e diferentes mecanismos que controlam a transferência de massa. 

No início da extração, a convecção é o principal mecanismo de 

transferência de massa, uma vez que as partículas se encontram 

completamente envoltas por uma camada superficial de soluto. Quando 

este soluto é esgotado, os compostos do interior das partículas começam 

a ser extraídos, de modo que a difusão se torna o mecanismo de controle 

(FERREIRA e MEIRELES, 2002; SOVOVÁ, 1994). 

 

Tabela 3 - Parâmetros cinéticos, densidade do solvente e rendimento 

global para as curvas de ESC da semente de mamão a 40 ºC . 

 

Ensaio 
Pressão Vazão  tCER MCER YCER ρ CO2

(1) M0 

(MPa) (kg.h-1) (min) (g.min-1) (g.g-1) (g.cm-³) (%) 

1 30 0,7 34,8 0,044 3,77 x 10-3 0.911 21,6 

2 30 0,35 61,22 0,020 3,36 x 10-3 0.911 16,8 

3 30 0,21 84,09 0,013 3,59 x 10-3 0.911 15,1 

4 20 0,7 92,45 0,019 1,67 x 10-3 0.840 18,6 

5 15 0,7 287,62 0,008 6,63 x 10-4 0.781 17,1 

6 15 0,35 270,05 0,006 9,65 x 10-4 0.781 13,1 
 (1) Angus; Armstrong; De Reuck, 1976. 

 

A concentração de soluto na fase solvente (YCER) foi determinada 

pela inclinação do período CER (MCER/QCO2). Os maiores valores de YCER 

foram obtidos nas condições de maior densidade de CO2 (ensaios 1, 2 e 

3). A solubilidade dos compostos está inteiramente relacionada à 

densidade do fluido supercrítico, quanto maior a densidade, maior a 

solubilidade do extrato no fluido e consequentemente maior o valor de 

YCER. 

O efeito da vazão do solvente é observado comparando os ensaios 

realizados a 30 MPa (Tabela 3). Aumentando a vazão de CO2 para a 
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mesma condição de pressão (ensaios 1, 2 e 3), observa-se um aumento na 

taxa de extração (MCER) e consequentemente uma diminuição do tempo 

de duração da etapa de taxa de extração constante (tCER), ou seja, o 

aumento da vazão acelera a remoção do soluto de fácil acesso. 

 

Figura 9 - Curvas de extração a 40 °C. ( ) Ensaio 1: 30 MPa e 0,7 kg.h-1; ( ) 

Ensaio 2: 30 MPa e 0,35 kg.h-1; (▲) Ensaio 3: 30 MPa e 0,21 kg.h-1; (●) Ensaio 4: 

20 MPa e 0,7 kg.h-1;  ( ) Ensaio 5: 15 MPa e 0,7 kg.h-1; ( ) Ensaio 6: 15 MPa e 

0,35 kg.h-1. 

 
 

O efeito da pressão é observado na Figura 9, comparando os 

ensaios 1, 4 e 5 realizados com vazão de CO2 de 0,7 kg.h-1, na qual é 

possível observar o aumento do rendimento (4,5%) com o aumento de 

pressão. Esse comportamento é explicado pelo aumento da densidade do 

solvente com a pressão e consequentemente o poder de solvatação do CO2 

(BRUNNER, 1994). 

Além disso, o aumento da pressão pode causar rupturas na matriz 

da planta e facilitar a liberação de compostos que não estavam disponíveis 

a pressões mais baixas, aumentando assim o rendimento do processo 
(CAMPOS et al., 2005). Barroso et al. (2016) também observaram um 

aumento no rendimento na extração da semente de mamão com elevação 

da pressão 15 para 20 MPa. Nas condições de vazão de CO2 de 16,45 

mL.min-1, 40 °C e tempo de extração de 180 min, o rendimento da 

extração de 15 e 20 MPa foi de 0,89 e 1,33%, respectivamente. 
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A vazão de CO2 e a pressão de operação do sistema de extração 

afetam o rendimento da extração, como pode ser observado na Tabela 3. 

O maior rendimento, teste 1, (21,6%) foi obtido em condições de maior 

densidade de CO2, pressão e vazão de CO2. 

 

 

3.3 MODELAGEM DAS CINÉTICAS DE EXTRAÇÃO 

 

Os cinco modelos estudados, Sovová, Goto, Martínez, Esquivel, 

Goto e Tan e Liou (equações apresentadas no Anexo A), foram aplicados 

para a descrição das curvas de extração e os parâmetros cinéticos 

estimados são apresentados na Tabela 4, juntamente com a variância 

(S2R) e o coeficiente de correlação (R2) para cada ajuste. Pode-se observar 

que o modelo Sovová, Goto e Martínez obtiveram valores maiores de R2, 

superiores a 0,95. Os modelos Esquevíl e Tan e Liou foram descartados 

por apresentarem R2 inferior a 0,95. 

As Figuras 10, 11 e 12 apresentam as curvas de ESC da semente 

de mamão, com os dados experimentais e modelados, obtidos nas 

condições de 30 MPa, 40 °C e vazão de 0,7 kgh-1; 15 MPa, 40 °C e vazão 

de 0,35 kgh-1 e 20 MPa, 40 °C e vazão de 0,7 kgh-1, respectivamente. As 

curvas de ESC dos outros ensaios cinéticos são apresentadas no Apêndice 

B. 

 

Figura 10 - Curva experimental e modelada da extração supercrítica da 

semente de mamão a 30 MPa, 40 °C e vazão de 0,7 kgh-1. 
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Figura 11 - Curva experimental e modelada da extração supercrítica da 

semente de mamão a 15 MPa, 40 °C e vazão de 0,35 kgh-1. 

 
 

 

Figura 12 - Curva experimental e modelada da extração supercrítica da 

semente de mamão a 20 MPa, 40 °C e vazão de 0,7 kgh-1. 
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Tabela 4 - Parâmetros cinéticos estimados e parâmetros estatísticos 

calculados para os cinco modelos testados. 

 

Modelos Parâmetros 
Ensaios 

1 2 3 4 5 6 

Sovová 

𝒙𝒌 0,091 0,081 0,065 0,060 0,036 0,037 

𝑲𝒂 6,868 2,626 1,740 2,100 1,264 0,904 

𝒌 0,592 0,545 0,562 0,589 0,514 0,599 

𝑹𝟐 0,980 0,975 0,979 0,994 0,988 0,995 

𝑺𝟐𝑹 0,029 0,029 0,021 0,008 0,015 0,003 

Goto 

𝝓 (10-5) 5,30 2,43 5,00 2,02 0,61 0,86 

𝑲 (10-7) 8,49 6,89 7,33 6,99 5,94 4.19 

𝑹𝟐 0,972 0,956 0,958 0,974 0,978 0,989 

𝑺𝟐𝑹 0,039 0,050 0,038 0,032 0,026 0,007 

Martínez 

𝒃𝒊 0,030 0,016 0,013 0,015 0,007 0,006 

𝒕𝒎,𝒊 0,006 6,919 19,522 5,936 0,075 0,074 

𝑹𝟐 0,977 0,969 0,975 0,987 0,979 0,988 

𝑺𝟐𝑹 0,032 0,036 0,024 0,016 0,025 0,007 

Tan and 

Liou 

𝒌𝒅 0,043 0,022 0,013 0,039 0,038 0,019 

𝑹𝟐 0,870 0,869 0,848 0,879 0,863 0,882 

𝑺𝟐𝑹 0,174 0,143 0,138 0,142 0,156 0,068 

Esquível 

𝒃 1333 2977 4214 3137 8466 9834 

𝑹𝟐 0,900 0,869 0,848 0,879 0,863 0,882 

𝑺𝟐𝑹 0,134 0,143 0,138 0,142 0,156 0,068 

xk razão mássica de soluto de difícil acesso; Ka coeficiente de transferência de massa na fase 

fluida; k coeficiente de transferência de massa na fase sólida; R2 coeficiente de correlação; S2R 

variância; ϕ coeficiente global de transferência de massa; K constante de dessorção do modelo 
Goto; bi e t(m,i) parâmetros ajustáveis do modelo de Martinez; kd constante de dessorção do 

modelo Tan e Liou; b parâmetro ajustável do modelo de Esquível. 

 

Observando as Figuras 10, 11 e 12 e avaliando os valores de S2R 

apresentados na Tabela 4, é possível verificar que o modelo de Sovová 

foi o que melhor se ajustou aos dados experimentais para todos os ensaios. 

Este modelo apresenta bons resultados quando as curvas experimentais 
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têm um período de taxa constante de extração bem definido e tem como 

principal vantagem a descrição do fenômeno que ocorre no processo de 

extração supercrítica, dando um significado claro aos parâmetros 

ajustáveis (SOUSA et al.,2005; BENELLI, 2010). 

O parâmetro Ka é definido como o coeficiente de transferência de 

massa na fase fluida, e é diretamente afetado pela velocidade de 

escoamento do fluido, que por sua vez aumenta com o aumento da vazão 

de solvente (MICHIELIN et al., 2009; MEZZOMO; MARTÍNEZ; 

FERREIRA, 2009; AGUIAR, 2011). Já o valor de k é definido como o 

coeficiente de transferência de massa na fase sólida e não sofre a 

influência da vazão do solvente, pois é representado pela difusão do CO2 

e da mistura de CO2+soluto no interior das partículas de matéria-prima 

(BENELLI, 2010). 

Os valores dos coeficientes de transferência de massa na fase fluida 

(Ka) foram superiores aos valores obtidos para o coeficiente de 

transferência de massa na fase sólida (k), para todas as curvas avaliadas 

pelo modelo de Sovová (Tabela 4). Um baixo valor de k (fase sólida) 

indica que o mecanismo de difusão é menos representativo quando 

comparado com a convecção (MARTÍNEZ et al., 2003). Este fenômeno 

ocorre devido ao soluto exposto na superfície da matriz possuir maior 

facilidade de ser dissolvido, enquanto que o soluto retido no interior da 

matriz necessita de um tempo maior para ser solubilizado pela fase fluida. 

Esse comportamento pode ser observado nas Figuras 10, 11 e 12, onde 

grande parte da massa acumulada da cinética de extração já é removida 

na etapa CER, sendo nessa etapa a convecção o mecanismo dominante.  

Alguns estudos também relatam esse comportamento, na extração 

de amêndoa de pêssego realizado por Mezzomo, Martínez e Ferreira 

(2009), Guindani (2014) na extração do resíduo de semente de chia, 

Andrade (2011) na extração de casca e borra de café e Michielin (2009) 

na extração de erva-baleeira. 

O aumento da vazão de 0,21 para 0,35 e 0,7 kg.h-1 proporcionou o 

aumento do parâmetro Ka de 1,74 para 2,63 e 6,87 kg.m-3.s-1, 

respectivamente. Esse aumento também foi verificado por Michielin 

(2009), Aguiar (2011) e Mezzomo, Martínez e Ferreira (2009). Esta 

relação entre o coeficiente de transferência de massa na fase fluida (Ka) e 

a vazão de solvente ocorre pelo fato do coeficiente Ka ser diretamente 
afetado pela velocidade de escoamento do fluido, que por sua vez 

aumenta com o aumento da vazão do solvente. 

Já o valor do coeficiente de transferência de massa na fase sólida 

(k) manteve-se constante, uma vez que este coeficiente não sofre 

influência da vazão do solvente, pois é representado pela difusão do CO2 
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e da mistura CO2+soluto no interior das partículas da matriz de extração 

(MEZZOMO; MARTÍNEZ; FERREIRA, 2009). 

A análise do valor R2 por si só não revela qual modelo melhor se 

adapta aos dados experimentais, sendo assim, uma análise mais efetiva 

foi realizada, o teste F. Este teste compara as melhorias significativas 

introduzidas por um modelo acima do outro, através do S2R de cada 

modelo (MAYER et al., 2016). O S2R para cada modelo foi calculado 

utilizando a Eq. (6): 

 

2

1

exp
2   














n

m

num

ii

qn

ee
RS  

(6) 

 

Onde: q é o número de parâmetros ajustados; ei
exp é a massa acumulada 

experimental no ponto i; ei
num é a massa acumulada calculada no ponto i; 

n é o número total de pontos coletados. 

 

O resultado do teste F pode ser expresso como o quociente do S2 

R, comparados dois modelos, Eq. (7). O S2R do modelo que produziu o 

melhor ajuste ou o mais alto nível de significância é colocado no 

denominador (S2R(B)) e assim realizada a análise. 
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Na Tabela 5, são apresentados os valores do teste F obtidos na 

comparação dos modelos testados (Sovová, Goto e Martínez) que 

apresentaram R2 acima de 0,95. Este teste pode ser utilizado para 

determinar se um modelo cinético é mais preciso do que outro e se houve 

diferença estatisticamente significativa quanto à precisão dos modelos 

(MAYER et al., 2016). 

O valor do teste F é obtido para um determinado nível de 

probabilidade e graus de liberdade do sistema, para o numerador e o 
denominador. 

Ao analisar os valores obtidos no teste F, Tabela 5, observa-se que, 

para os modelos cinéticos testados (Sovová, Goto e Martínez) a um nível 

de probabilidade de 95%, não houve diferença significativa para os testes 
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1, 2, 3 e 5 (FT > FC). No entanto, no teste 6 Sovová foi melhor do que o 

modelo Goto (FT < FC), mas não teve diferença significativa com o 

modelo Martínez e no teste 4 Sovová foi melhor quando comparado aos 

outros modelos (FT < FC). Como o modelo de Sovová se apresentou 

melhor ou igual a um nível de probabilidade de 95% para todos os testes, 

este modelo foi escolhido como ideal para modelar a cinética ESC do óleo 

de semente de mamão. 
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Tabela 5 - Teste F de variância residual da ESC para um intervalo de 

confiança de 95%. 

 

Ensaios Modelos 𝑺𝟐𝑹 𝑭𝑪 Graus de 

Liberdade 
𝑭𝑻 

1 

Sovová (S) 0,029 
  

24:24:00 1,984 

  

Goto (G) 0,038 
G/S  

1,331  

Martínez (M) 0,032 
M/S G/M 

1,103 1,206 

2 

Sovová (S) 0,029 
  

25:25:00 1,955 

  

Goto (G) 0,049 
G/S  

1,708  

Martínez (M) 0,035 
M/S G/M 

1,223 1,396 

3 

Sovová (S) 0,015 
  

27:27:00 1,905 

  

Goto (G) 0,025 
G/S  

1,707  

Martínez (M) 0,024 
M/S G/M 

1,660 1,028 

4 

Sovová (S) 0,003 
  

26:26:00 1,929 

  

Goto (G) 0,006 
G/S  

1,971  

Martínez (M) 0,007 
M/S M/G 

2,118 1,075 

5 

Sovová (S) 0,021 
  

24:24:00 1,984 

  

Goto (G) 0,038 
G/S  

1,819  

Martínez (M) 0,023 
M/S G/M 

1,124 1,617 

6 

Sovová (S) 0,008 
  

25:25:00 1,955 

  

Goto (G) 0,032 
G/S  

3,892  

Martínez (M) 0,015 
M/S G/M 

1,916 2,031 

S2R: variância; Fc: teste F calculado; FT: teste F tabelado. 
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3.4 CURVAS DE EXTRAÇÃO GLOBAL 

 

A Figura 13 compara as curvas experimentais e modeladas, pelo 

modelo de Sovová, para os ensaios 1, 4 e 5, permitindo avaliar o efeito da 

pressão. Observa-se que quanto maior a pressão, maior o rendimento 

obtido (ensaio 1). Este comportamento é justificado pelo aumento da 

densidade do solvente com a pressão, aumentando o poder de solvatação 

do CO2 (BRUNNER, 1994). E ainda, o aumento da pressão pode gerar 

rupturas na matriz vegetal e facilitar a liberação de compostos, dessa 

forma, aumentando o rendimento do processo (CAMPOS et al., 2005). 

 

Figura 13 - Curva experimental e modelada (Sovová) 40 °C e 0,7 kg.h-1 

nas condições de () Ensaio 1: 30 MPa; () Ensaio 4: 20 MPa; () 

Ensaio 5: 15 MPa. 

 
 

O efeito da vazão de solvente nas curvas de extração global e o 

desempenho do modelo de Sovová podem ser observados na Figura 14, 

comparando os ensaios 1, 2 e 3. A taxa de extração aumenta com o 

aumento da vazão de solvente na primeira etapa de extração, devido à 

maior vazão de solvente presente no leito de extração. A uma vazão de 
solvente de 0,7 kg.h-1, a massa acumulada de extrato obtida a 50 min foi 

de 2,59 g, enquanto que ao mesmo tempo na vazão de 0,35 kg.h-1 foi de 

0,89 g e para a vazão de 0,21 kg.h-1 foi obtido 0,53 g. Este comportamento 

também foi observado na extração de cascas de café por Andrade et al. 
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(2012) e na extração de óleo de amêndoa de pêssego por Mezzomo et al. 

(2010). 

 

Figura 14 - Curva experimental e modelada (Sovová) a 40 °C e 30 MPa 

nas condições de () Ensaio 1: 0,7 kg.h-1; () Ensaio 2: 0,35 kg.h-1; () 

Ensaio 3: 0,21 kg.h-1. 

 
 

De acordo com Silva e Martínez (2014), o aumento da velocidade 

causa uma retração da camada limite de massa que envolve as partículas, 

como consequência, a resistência à transferência de massa externa é 

reduzida e a taxa de extração aumenta. De acordo com Kitzberger (2005), 

o aumento da massa acumulada com o aumento da vazão de solvente pode 

estar relacionado com à porosidade do sólido na matriz, fazendo com que 

o soluto seja extraído por difusão mais rapidamente neste passo, ou 

também com a maior concentração de óleo presente na superfície do 

sólido que é rapidamente retirada na etapa CER, aumentando desse modo 

a taxa de extração nesta etapa. 

Outro fator a ser observado na Figura 14 é que o aumento da vazão 

de CO2 causou maior inclinação no primeiro estágio de extração (CER). 

De acordo com Marrone et al. (1998), a maior disponibilidade de solvente 

no extrator por unidade de tempo proporciona um maior gradiente de 

concentração entre o sólido e o solvente, causando uma maior taxa de 

transferência de massa como resultado do aumento da convecção, causada 

pela não saturação de CO2 por soluto. 
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3.5 AMPLIAÇÃO DE ESCALA 

 

A proposta de ampliação de escala sugerida para a extração da 

semente de mamão foi uma relação constante QCO2/MA. Esta proposta 

baseia-se na difusão intra-partícula como um mecanismo limitante no 

processo ESC. O ensaio 3 (ESC 30 MPa / 40 ºC / 0,21 kg.h-1) foi 

selecionado para o estudo de aumento de escala devido a limitações da 

geometria do equipamento e para que a relação QCO2/MA fosse mantida 

constante durante o processo. A relação QCO2/MA foi de 0,2365g.g-1min-1. 

O modelo de Sovová foi utilizado para descrever as curvas globais 

de extração obtidas por testes em escala pequena e ampliada. A 

comparação entre as curvas experimentais e modeladas são apresentadas 

na Figura 15, e pode-se observar que, para ambos os casos, o modelo de 

Sovová apresentam um bom ajuste. Os parâmetros ajustáveis para os 

ensaios em pequena e grande escala, obtidos pelo modelo Sovová, estão 

listados na Tabela 6. 

 

Figura 15 - Curvas modeladas (Sovová) e experimentais nas condições 

em () pequena escala (30 MPa, 0,21 kg.h-1 e 40 °C) e em () escala 

ampliada (30 MPa, 1,21 kg.h-1 e 40 °C). 
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Tabela 6 - Parâmetros ajustáveis para os ensaios em pequena e grande 

escala obtidos pelo modelo de Sovová. 

 

Parâmetros 
Pequena 

escala 

Ampliação de 

escala 

𝒌  0.065 0.088 

𝑲𝒂 1.740 1.481 

𝒙𝒌 0.562 0.572 

𝒕𝑪𝑬𝑹 84.090 79.320 

𝒕𝑭𝑬𝑹 146.180 178.190 

𝑹𝟐 0.979 0.992 

Ka coeficiente de transferência de massa na fase fluida; k coeficiente de transferência de massa 
na fase sólida; xk razão mássica de soluto de difícil acesso; tCER tempo de duração da etapa CER; 

tFER tempo de duração da etapa FER; R2 coeficiente de correlação. 

 

Os dados da Tabela 6 mostram valores similares de tCER e tFER entre 

a escala pequena e a ampliação, considerando uma relação QCO2/MA 

constante. Esta analogia implica que a difusão intra-partícula é o 

mecanismo limitante na cinética ESC do óleo da semente de mamão. 

Outro ponto importante é que os parâmetros Ka, k e xk possuem valores 

próximos entre as duas escalas, o que mostra que mantendo constante a 

relação QCO2/MA é possível manter as propriedades de transporte iguais 

entre as escalas. 

O valor obtido para o coeficiente de transferência de massa na fase 

fluida (Ka) foi superior ao valor do coeficiente de transferência de massa 

na fase sólida (k), assim como já observado na seção 3.2. Como já 

explicado, isto indica que a convecção do soluto no solvente é mais 

representativa que a difusão na extração do óleo da semente de mamão. 

Além de avaliar a influência dos parâmetros no processo de 

extração, o conteúdo de compostos fenólicos presentes nos extratos da 

semente de mamão foram determinados pelo método de Folin-Ciocalteau. 
Os compostos fenólicos são os principais antioxidantes naturais, embora 

não sejam a única classe de substâncias que contribuem para o 

desempenho antioxidante de produtos naturais (ROGINSKY; LISSI, 

2005). Sendo assim, o conteúdo de compostos fenólicos (CFT) da 
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semente de mamão foi analisado em cada ponto da cinética de extração 

da ampliação de escala, conforme mostra a Figura 16. 

 

Figura 16 – Curva cinética da ampliação de escala da semente de 

mamão com relação ao () conteúdo de compostos fenólicos e a () 

massa acumulada. 

 

 
 

As maiores concentrações do conteúdo de compostos fenólicos 

foram obtidas durante a etapa cinética de taxa de extração constante 

(CER). Esse comportamento pode ser explicado pelo fato de que no 

estágio CER a superfície externa da partícula é coberta com o soluto de 

fácil acesso, obtendo neste passo uma grande quantidade de amostra e 

consequentemente um conteúdo maior de CFT. Além disso, no final da 

extração (aproximadamente após 250 min), o conteúdo de compostos 

fenólicos aumenta novamente, provavelmente relacionado à difusão de 

compostos fenólicos presentes dentro da partícula. 

Khor e Wong (2014) avaliaram o conteúdo de compostos fenólicos 

a partir de sementes de mamão extraídas com hexano e obtiveram valores 

CFT de 6,13 mgGAE.gextrato
-1. Como pode ser observado na Figura 16, o 

conteúdo de compostos fenólicos é de 10 mgGAE.gextrato
-1 nos primeiros 10 

minutos de extração, mostrando a eficiência do processo para a obtenção 

de compostos fenólicos. 
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4 CONSIDERAÇÕES FINAIS 

 

O estudo da modelagem e ampliação de escala da extração 

supercrítica da semente de mamão mostrou-se como uma alternativa para 

a valorização de subprodutos de baixo valor.  

A modelagem da ESC das sementes de mamão indicou que os 

melhores ajustes foram alcançados pelo modelo de Sovová. A proposta 

de aumento de escala foi adequada para as sementes de mamão e os 

parâmetros cinéticos e a modelagem são indicados para a simulação das 

curvas de extração em escala industrial. 

As maiores concentrações de conteúdo de compostos fenólicos 

foram obtidas durante a etapa cinética de taxa de extração constante. 

Essas descobertas sugerem que o uso das sementes de mamão para 

obter bioextratos, pode ser direcionado para o desenvolvimento de novos 

produtos atraentes, com propriedades bioativas aplicando extração 

supercrítica.  

E o código computacional desenvolvido para avaliar 

simultaneamente cinco modelos matemáticos se mostrou como uma 

ótima ferramenta para seleção do modelo com melhor ajuste.  

Nos capítulos seguintes serão apresentados estudos destacando as 

propriedades bioativas do resíduo do mamão, a semente, e como essas 

propriedades são afetadas por diferentes técnicas de extração. 

 

 

  

 

  



 

 

 

 

 

 

 

 

Capítulo 4 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

EFEITO DAS TÉCNICAS DE EXTRAÇÃO NO RENDIMENTO 

GLOBAL E ATIVIDADES BIOLÓGICAS DOS EXTRATOS DA 

SEMENTE DE MAMÃO 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

 

 

 



77 

 

 

1 INTRODUÇÃO  

 

A busca das indústrias alimentícias e farmacêuticas por novas 

fontes naturais de compostos com potencial de conservação de alimentos 

ou emprego em medicamentos e cosméticos tem aumentado e despertado 

o interesse de estudos e aplicação de novas tecnologias para a extração 

desses compostos. 

Dentre as novas tecnologias de extração, destaca-se o uso dos 

métodos não convencionais de extração, como extração supercrítica 

(ESC) e extração com líquido pressurizado (PLE). Esses métodos são 

atraentes para a recuperação de compostos bioativos e apresentam apelo 

favorável ao meio ambiente, pois utilizam etanol, água ou CO2 como 

solventes, sendo assim uma boa alternativa devido a redução do consumo 

de energia e asseguram extratos de alta qualidade (HERRERO et al., 

2013). 

O dióxido de carbono (CO2) é o solvente mais utilizado na ESC 

para extrair voláteis e óleos essenciais devido a sua baixa polaridade, 

condições críticas brandas, não é inflamável, de baixo custo e facilmente 

removido do extrato (PEREIRA; MEIRELES, 2010). O PLE utiliza 

solventes líquidos a temperaturas elevadas e pressão controlada, 

aumentando as propriedades de solubilidade e transferência de massa. 

Etanol e água, têm sido amplamente utilizados para a extração de 

compostos fenólicos, carotenoides, entre outros compostos bioativos de 

plantas (HERRERO et al., 2015; PESCHEL et al., 2006). 

Diversos métodos podem ser utilizados para a extração de 

compostos bioativos. Fatores como, valor envolvido no processo de 

extração, uso do extrato, substância alvo, a presença de resíduo, podem 

ser levados em consideração para a escolha de um método especifico. Por 

tanto, o objetivo deste capítulo foi avaliar o efeito de diferentes técnicas 

de extração frente ao rendimento e as atividades biológicas, antioxidante 

e antimicrobiana, do extrato da semente de mamão. 

 

 

2 MATERIAIS E MÉTODOS  

 

Nesta seção serão relatados os métodos utilizados para a extração 
do óleo da semente de mamão e as metodologias aplicadas para avaliação 

da atividade antioxidante, antimicrobiana e composição química dos 

extratos da semente de mamão. Um resumo gráfico desse Capítulo é 

apresentado na Figura 17.  
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Os ensaios de extração e atividade antioxidante foram conduzidos 

no Laboratório de Termodinâmica e Tecnologia Supercrítica (LATESC) 

da Universidade Federal de Santa Catarina (UFSC), os ensaios de 

atividade antimicrobiana foram conduzidos no Laboratório de 

Bioprocessos, do Departamento de Microbiologia, Imunologia e 

Parasitologia da UFSC, e as análises de composição química dos extratos 

foram realizadas no Laboratório de Produtos Naturais, do Departamento 

de Química da Universidade Federal de São Carlos (UFSCar). 

 

 

Figura 17 - Resumo gráfico do Capítulo 4 

 
Fonte: a autora. 

 

 

2.1 OBTENÇÃO E PREPARO DA AMOSTRA 

 

As sementes de mamão utilizadas nesse estudo foram gentilmente 

cedidas pela empresa Comercial Kazmierski de Jaraguá do Sul - Santa 

Catarina. E são provenientes de mamões do cultivar Formosa, produzidos 
no estado da Bahia – Brasil. 

As amostras recebidas no LATESC foram higienizadas em água 

corrente, secas em estufa de circulação de ar (DeLeo, Porto Alegre/RS - 

Brasil) a temperatura de 45 °C durante 24 horas. Em seguida, as sementes 

foram trituradas em moinho de facas, tipo Willey (DeLeo, Porto 
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Alegre/RS - Brasil), fracionadas em sacos de polietileno e armazenadas 

em congelador doméstico (Consul, Joinville/SC - Brasil) a -18 °C. 

 

 

2.2 EXTRAÇÃO EM SOXHLET (SOX) 

 

A extração Soxhlet (SOX) foi realizada de acordo com o método 

920.39C da AOAC (2005), utilizando etanol P.A. e hexano P.A. como 

solventes de extração. 

O aparato Soxhlet é composto de um extrator acoplado na 

extremidade inferior a um balão e na extremidade superior a um 

condensador (Figura 18). Para cada extração foram utilizadas 5 g de 

amostra acondicionadas em um cartucho de papel filtro e 150 mL do 

solvente, que foi adicionado ao balão e aquecido até a temperatura de 

ebulição, por meio de uma manta de aquecimento. Em todas as extrações 

SOX manteve-se a relação de amostra e solvente em 1:30 (m:v). O 

processo de extração ocorreu sob forma contínua com velocidade de 

gotejamento de 4 a 5 gotas de solvente por segundo, durante 6 h. 

Os extratos obtidos após a extração SOX passaram por processo de 

eliminação do solvente, em rotaevaporador (Fitason Modelo 802, São 

Paulo/SP - Brasil) com arrefecimento por banho termostático na 

temperatura de 45 ºC (Microquímica, MQBTZ99-20, Palhoça/SC - 

Brasil), após foram acondicionados em frascos âmbar e armazenados em 

freezer (Freezer Consul, Joinville/SC - Brasil) à -18 °C. As extrações 

foram conduzidas em triplicata e o resultado expresso como média ± 

desvio padrão. 
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Figura 18 - Aparato para extração Soxhlet. 

 

 
Fonte: a autora. 

 

 

2.3 EXTRAÇÃO SUPERCRÍTICA (ESC) 

 

O método dinâmico de extração com CO2 supercrítico foi 

empregado para os experimentos de determinação do rendimento global. 

A unidade de extração e o procedimento experimental estão descritos nos 

itens 2.6.1 e 2.6.2 do Capítulo 3, respectivamente. 

 

 

2.3.1 Determinação do rendimento global (X0) 

 

O rendimento global de extração (X0) é a quantidade de óleo 

extraível presente na matriz sólida, referente a uma dada condição de 

extração. Conforme abordado no item 2.6.3 do capítulo 3, na Equação 4, 

os rendimentos foram calculados através da razão entre a massa de extrato 

obtida e a massa de matéria-prima utilizada na extração. 

Os ensaios de extração supercrítica foram realizados em diferentes 

condições de pressão e temperatura, com objetivo de avaliar a influência 

destas condições no rendimento global de extração. O fluido supercrítico 
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utilizado como solvente foi CO2 puro, 99,9 % (White Martins, 

Joinville/SC - Brasil). 

O efeito da pressão e temperatura no rendimento da ESC foi 

avaliado utilizando como condições de operação pressões de 20 e 30 MPa, 

temperaturas de 40, 60 e 80 °C, vazão fixa de solvente (0,7 kg.h-1) e tempo 

de extração de 4 h, determinado pelos ensaios cinéticos apresentados no 

capítulo anterior. As condições de pressão selecionadas para o estudo 

foram determinadas de acordo com o estudo das cinéticas de extração, e 

as temperaturas foram selecionadas com base em Clarke (2009) que relata 

extrações dos compostos de glicosinolatos são realizadas a temperaturas 

de 65 a 100 °C, partindo do pressuposto que deve-se inativar a enzima 

mirosinase, que cliva a glicose resultando na aglicona. 

Foram utilizados 15 g de amostra para o preenchimento do leito de 

extração, e o espaço restante da coluna foi preenchido com esferas de 

vidro. As extremidades da coluna foram revestidas com algodão para 

evitar a entrada de partículas sólidas na linha de extração. A Tabela 7 

apresenta os ensaios de extração supercrítica para a determinação dos 

resultados. 

 

Tabela 7 - Ensaios de extração supercrítica para determinação do 

rendimento global (X0). 

 

Ensaio 
Pressão 

(MPa) 

Temperatura 

(°C) 

1 20 40 

2 20 60 

3 20 80 

4 30 40 

5 30 60 

6 30 80 

 

Os experimentos de rendimento global foram realizados em 

duplicata e os extratos obtidos nestas operações foram empregados para 

as análises de atividade biológica, antioxidante e antimicrobiano, bem 
como na análise da composição da fração volátil por cromatografia 

gasosa. 
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2.4 EXTRAÇÃO LÍQUIDO PRESSURIZADO (PLE) 

 

Os experimentos de PLE foram realizados em duas etapas. Na 

primeira etapa, o objetivo foi realizar a cinética de extração para 

determinação do tempo de processo. Na segunda etapa o objetivo foi 

avaliar diferentes condições de operação do sistema frente ao rendimento 

e a seletividade dos extratos. O método dinâmico de extração foi utilizado 

para os experimentos. 

 

 

2.4.1 Unidade de extração 

 

As extrações PLE foram conduzidas em uma unidade de extração 

descrita por Lasta (2017). Sendo utilizado como solventes de extração 

etanol P.A. 99,8 % (Neon, Suzano/SP - Brasil), água destilada e uma 

mistura água/etanol (1:1). As Figuras 19 e 20, apresentam a unidade de 

extração PLE e o diagrama com os componentes detalhados.   

 

Figura 19 - Unidade de extração PLE. 

 

 
Fonte: a autora. 
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Figura 20 - Diagrama da unidade de extração PLE. 

 

 
Fonte: adaptado de Mazzutti et al., 2017 

 

Onde: (1) Suprimento do solvente; (2) Bomba de Solvente; (3 e 7) 

Válvula de bloqueio; (4) Coluna de extração; (5) Banho termostático; (6) 

manômetro; (8) Válvula back pressure; (9) Recipiente de coleta do 

extrato. 

 

 

2.4.2 Procedimento experimental de extração 
 

Lasta (2017) descreveu o procedimento de extração apresentado 

no diagrama da Figura 20. A unidade contém uma coluna de extração de 

30,7 mL (diâmetro interno de 12,5 mm e altura de 250 mm), feita em aço 

inoxidável AISI 316. A coluna de extração é revestida termicamente e 

controlada por banho de aquecimento (Microquímica, modelo MQBTZ 

99-20, Palhoça/SC - Brasil). O solvente é bombeado através de uma 

bomba de alta eficiência (Waters 515 HPLC, UK) passando pela coluna 

de extração, sendo uma válvula de bloqueio (HIP, 10-11NFA-REG, PA - 

USA) e uma válvula black pressure (Tescom, Uk) utilizadas para 

controlar e manter a pressão do sistema, visualizada com um manômetro 

(Header, modelo H-11, São Paulo/SP - Brasil). 

No início do processo de extração as válvulas são mantidas 

fechadas. A bomba é acionada e estabelece-se a pressão de trabalho 

desejada pela vazão de solvente que entra na bomba. Após estabelecida a 
pressão desejada as válvulas de controle de pressão são abertas regulando 

a pressão do sistema. O solvente entra em contato com a amostra 

solubilizando os compostos e os carregando através do sistema e 

coletados em frasco âmbar. 
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2.4.3 Determinação da cinética de extração 

 

A curva global de extração fornece informações sobre o 

comportamento cinético da extração, possibilitando a determinação do 

tempo de ciclo mais viável para o processo. Nos ensaios para a 

determinação da cinética de extração da semente de mamão a coluna de 

extração foi preenchida com aproximadamente 8,5 g de amostra e esferas 

de vidro para formar um leito de partículas fixo dentro da coluna. 

Os frascos de coleta foram previamente pesados em balança 

analítica (Shimadzu, modelo AY220, São Paulo/SP - Brasil) e a coleta do 

soluto extraído realizada em tempos pré-determinados, sendo nos 

primeiros 12 minutos coletadas amostras de 3 em 3 minutos, e após esse 

tempo foram realizadas coletas de 5 em 5 minutos até o final da extração 

(102 min). Posterior a coleta, os extratos recolhidos foram rotaevaporados 

(Fitason Modelo 802, São Paulo/SP - Brasil) e as massas medidas para 

determinar a massa de extrato obtida em função do tempo de experimento. 

O experimento cinético foi conduzido a temperatura de 40 °C, 

pressão de 10 MPa e etanol como solvente à uma vazão de 3 mL.min-1. 

 

 

2.4.4 Determinação do rendimento global (X0) 

 

Os ensaios de extração com líquido pressurizado foram realizados 

em diferentes condições de temperatura e solventes, com objetivo de 

avaliar a influência destas condições no rendimento global de extração. 

Os efeitos da temperatura e do solvente foram avaliados utilizando 

condições fixas de pressão, vazão e tempo, 10 MPa, 3 mL.min-1 e 67 min, 

respectivamente. As temperaturas estudadas variaram de 40, 60 e 80 °C e 

os solventes utilizados foram etanol P.A., água destilada e uma mistura 

água e etanol na proporção 50:50 (v:v). As condições de temperatura 

foram selecionadas partindo do pressuposto que deve-se inativar a enzima 

mirosinase, que cliva a glicose resultando nos compostos de 

glicosinolatos (CLARKE, 2009). 

Foram utilizados de 5 a 8 g de amostra, sendo o preenchimento do 

leito de extração realizado com esferas de vidro e amostra 

homogeneizadas, para evitar o empacotamento do leito. As extremidades 
da coluna foram revestidas com algodão, para evitar a entrada de 

partículas sólidas na linha de extração. A Tabela 8 apresenta os de ensaios 

de extração supercrítica para a determinação do rendimento global. 
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Tabela 8 - Ensaios de extração PLE para determinação do rendimento 

global (X0). 

 

Ensaio 
Temperatura 

(°C) 
Solvente 

1 40 Etanol 

2 60 Etanol 

3 80 Etanol 

4 80 Água 

5 80 Água e Etanol (1:1) 

 

Os experimentos foram realizados em duplicata e os extratos 

obtidos passaram por processo de eliminação do solvente, em 

rotaevaporador (Fitason Modelo 802, São Paulo/SP - Brasil). Foram 

avaliadas a atividade biológica, antioxidante e antimicrobiano, e a fração 

volátil por cromatografia gasosa dos extratos obtidos. 

 

 

2.5 CONTEÚDO DE COMPOSTOS FENÓLICOS TOTAIS (CFT) 

 

A determinação do conteúdo compostos fenólicos totais foi 

realizada pelo método de Folin-Ciocalteu e encontra-se descrita no item 

2.7 do capítulo 3 deste trabalho. Todos os extratos obtidos pelas extrações 

SOX, ESC e PLE foram avaliados. 

As análises foram realizadas em triplicatas e os resultados 

expressos em miligramas de ácido gálico equivalente por grama de 

matéria seca (mgGAE.gextrato-1). 

 

 

2.6 DETERMINAÇÃO DA ATIVIDADE ANTIOXIDANTE 

 

O potencial antioxidante “in vitro” dos extratos da semente de 

mamão foram avaliados por duas técnicas distintas, método do radical 

DPPH (2,2-difenil-1-picrilidrazil) e método de descoloração do sistema 

β-caroteno/ácido linoleico.  
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2.6.1 Método do radical DPPH 

 

A atividade antioxidante pelo método do radical DPPH foi 

realizada de acordo com a metodologia descrita por Mensor et al. (2001). 

Nesse método, os extratos da semente de mamão foram diluídos em etanol 

P.A em concentrações de 0 a 500 µg.mL-1 para as extrações PLE e de 0 a 

900 µg.mL-1 para as extrações ESC e SOX. Aos eppendorfs contendo as 

diluições dos extratos foram adicionadas alíquotas de uma solução 

etanólica de DPPH 0,3 mmol.L-1. Os eppendorfs foram homogeneizados 

e incubados ao abrigo da luz e temperatura ambiente. A leitura da amostra 

foi realizada em espectrofotômetro em 517 nm. 

A concentração efetiva para reduzir em 50 % a atividade oxidativa 

do radical DPPH (EC50) foi calculada por regressão linear. As análises 

foram realizadas em triplicatas e os resultados encontrados para a 

concentração efetiva (EC50) foram expressos com média ± desvio padrão. 

 

 

2.6.2 Método de descoloração do sistema β-caroteno 
 

A atividade antioxidante pelo sistema β-caroteno/ácido linoleico 

dos extratos da semente de mamão foi realizada de acordo com o método 

descrito por Matthäus (2002) e Kang et al. (2006). Para o preparo da 

solução sistema β-caroteno/ácido linoleico, utilizaram-se 3,4 mg de β-

caroteno, aos quais adicionaram-se 44 μL de ácido linoleico, 400 mg de 

Tween 20 e 5 mL de clorofórmio. O clorofórmio foi evaporado em 

rotaevaporador e 100 mL de água destilada foram acrescentados. 

Em eppendorfs, 1 mL da solução do sistema β-caroteno foi 

adicionada a 40 μL de solução de extrato etanólico (1,667 mg.mL-1). E 

para o controle a amostra foi substituída por etanol. As leituras foram 

realizadas em espectrofotômetro a 470 nm. Os eppendorfs foram 

colocados em banho maria, a 50 ºC, e as leituras realizadas antes da 

incubação (t:0) e após 2 h (t:120). Os resultados de atividade antioxidante 

(AA %) foram calculados pela Equação 8 e expressos como média ± 

desvio padrão. 
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2.7 DETERMINAÇÃO DA ATIVIDADE ANTIMICROBIANA 

 

A atividade antimicrobiana dos extratos da semente de mamão foi 

avaliada frente as bactérias Escherichia coli ATCC 11229 e 

Staphylococcus aureus ATCC 25923 e frente ao fungo Candida albicans 

MDM8.  Estas espécies foram selecionadas por se tratarem de uma 

espécie de bactéria Gram-negativa, uma Gram-positiva e um fungo, sendo 

as espécies de bactérias causadoras de doenças transmitidas por alimentos 

de ocorrência frequente e o fungo causador de infecções nos seres 

humanos. Os ensaios foram realizados no Laboratório de Bioprocessos, 

do Departamento de Microbiologia, Imunologia e Parasitologia da UFSC. 

 

 

2.7.1 Determinação da concentração mínima inibitória (CMI) 

 

A concentração mínima inibitória (CMI) foi determinada pelo 

método de microdiluição em caldo, conforme a metodologia descrita por 

Sarker; Nahar e Kumarasamy, (2007) e Ud-Daula et al., (2016) com 

algumas modificações. 

Os extratos obtidos por extrações ESC e SOX com hexano foram 

dissolvidos em caldo Mueller Hinton com 1 % de Tween 80, e os extratos 

obtidos por extrações PLE e SOX etanol foram dissolvidos em água com 

10 % de DMSO esterilizado.  

Uma placa estéril de 96 poços foi identificada e um volume de 90 

µL de caldo (caldo Mueller Hinton para E. coli e S. aureus e caldo 

Sabouraud para C. albicans) foi adicionado em todos os poços, após um 

volume de 90 µL do extrato dissolvido (concentração inicial de 10 

mg.mL-1) foi pipetado no primeiro poço, sendo em seguida realizada as 

diluições em série para os poços seguintes. Após, em todos os poços 

foram adicionados 10 µL da suspensão do micro-organismo contendo 

aproximadamente 108 UFC.mL-1.  

Para cada micro-organismo foram realizados um conjunto de 

controles, C1: diluições seriadas de antibiótico ceftazidima (concentração 

inicial de 74 µL) como controle positivo; C2: solução de água com 10% 

DMSO sem o extrato; C3: solução de caldo com 1 % Tween 80 sem o 

extrato; C4: controle de crescimento com caldo e suspensão do micro-
organismo e C5: controle negativo só com caldo. Os controles C2 e C3 

foram realizados para verificar se 10 % de DMSO e 1 % de Tween 80 não 

apresentavam atividade inibitória frente os micro-organismos testados. 

As placas foram fechadas e envoltas com filme para evitar que os 

micro-organismos não desidratassem e foram incubadas a 35 - 37 °C por 
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24 horas para as bactérias e 35 - 37 °C por 48 horas para o fungo. Após o 

período de incubação foi adicionado em todos os poços 10 µL da solução 

indicadora de resazurina (6,75 mg.mL-1). A mudança de cor foi avaliada 

visualmente, sendo coloração azul indicativo de ausência de crescimento 

e coloração rosa/avermelhada indicativo de crescimento do micro-

organismo. A menor concentração em que a alteração de cor ocorreu foi 

tomada como o valor de CMI, sendo os resultados expressos em µg.mL-

1. Os ensaios foram conduzidos em duplicata. 

 

 

2.8 PERFIL QUÍMICO DOS EXTRATOS  

 

A análise de cromatografia gasosa acoplada à espectrometria de 

massas (CG-EM) dos extratos da semente de mamão foi realizada no 

Laboratório de Química de Produtos Naturais da Universidade Federal de 

São Carlos (UFSCar). A identificação e quantificação dos componentes 

voláteis presentes nos extratos foi realizada em cromatógrafo de gás triplo 

quadrupolar GC-MS-TQ8030 (Shimadzu, Japão) equipado com fonte de 

ionização eletrônica (EI).  

As amostras do óleo da semente de mamão foram secas sob pressão 

reduzida para retirada da água residual, em seguida, foram dissolvidas em 

clorofórmio e ajustadas para uma concentração de 1 mg.mL-1. Para a 

separação dos compostos foi utilizada uma coluna capilar não polar RTX-

5M (30 m x 0,25 mm id com 0,25 µm). Os ensaios foram realizados com 

injeção de 1 μL, com temperatura do injetor ajustada para 240 °C em 

modo dividido (20:1). A temperatura do forno foi programada 

inicialmente em 40 °C durante 1 min, aumentando linearmente até 290 °C 

a uma taxa de 10 °C.min-1. O hélio foi utilizado como gás de arraste a 

uma vazão de 1,2 mL.min-1. As condições de EM foram as seguintes: 

temperatura da interface da fonte de íons ajustada para 250 °C e 280 °C, 

respectivamente, tempo de corte de solvente 2,5 min, impacto de elétrons, 

varredura de modo (0,3 seg), varredura de massa de 40 - 400 m/z, energia 

70 eV. 

A identificação dos compostos voláteis foi realizada por 

comparação dos espectros de massa armazenados na biblioteca NIST 

(Standard Reference Data Series of the National Institute of Standard and 
Technology – Mass-spectral library with Windows Search Program) do 

sistema de dados de CG-EM. 

Uma vez identificado o composto BITC como composto 

majoritário, optou-se por realizar a quantificação do mesmo nas diferentes 

amostras de óleo (obtidas por diferentes métodos de extração). O método 
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do CG-EM foi otimizado, utilizando-se as mesmas condições anteriores, 

porém com redução da faixa de temperatura (40°- 190°), e mudança no 

modo de aquisição de massas, de varredura passou para íon selecionado 

(Q3), com o intuito de aumentar a sensibilidade de quantificação. A curva 

de calibração foi construída (Apêndice C), utilizando-se o padrão benzil 

isotiocianato-98% (Sigma-Aldrich), com adição de padrão interno de 

Mentol (1 µg.ml-1). Para a determinação de coeficiente angular e a 

construção da curva, utilizou-se regressão linear e os seguintes pontos de 

concentração: 1, 2, 5, 7, 8, 10 e 12 ppm. A amostragem quantificada foi 

encontrada dentro dos limites de quantificação preditos pela curva de 

calibração e a composição percentual de cada componente foi 

determinada a partir da área do componente dividida pela área total de 

todos os componentes isolados sob estas condições. 

 

 

2.9 ANÁLISE ESTATÍSTICA 

 

A análise estatística foi realizada para detectar diferenças 

significativas entre os valores de rendimento de extração, conteúdo de 

compostos fenólicos totais, atividade antioxidante e atividade 

antimicrobiana. Sendo esses resultados avaliados estatisticamente por 

análise unidirecional de variância (ANOVA). Ao serem verificadas 

diferenças significativas ao nível de 5 % de significância (p < 0,05) entre 

as médias dos resultados, deu-se continuidade à análise aplicando o teste 

de Tukey. 

 

 

3 RESULTADOS E DISCUSSÃO  
 

3.1 CINÉTICA ESC 

 

Os parâmetros que afetam o processo de extração supercrítica 

podem ser divididos em características do material e em parâmetros de 

processo (MARTÍNEZ; VANCE, 2007). Entre os parâmetros de processo 

destaca-se o tempo de operação. Sendo necessária a fixação desse para 

determinar o rendimento global de extração (X0), possibilitando a análise 
da influência das demais características do processo, como temperatura e 

pressão, em tempo constante de extração. 

De acordo com o capítulo 3 deste trabalho, onde realizou-se o 

estudo das condições de processo (vazão e pressão) em relação as 

cinéticas de extração, o tempo necessário para que a etapa difusiva seja 
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alcançada é de aproximadamente 240 min (Figura 9, Capítulo 3), sendo 

esse tempo fixado para todos os experimentos de determinação de 

rendimento (X0). 

 

 

3.2 CINÉTICA PLE 

 

Assim como para a ESC, a curva cinética de PLE também é 

importante na determinação do tempo de processo para a avaliação do 

rendimento global de extração (X0). Na Figura 21 é apresentada a curva 

cinética de PLE obtida na condição de 10 MPa e 40 °C. O etanol foi o 

solvente empregado para a obtenção da curva cinética, na vazão de 3 

mL.min-1. 

 

Figura 21- Cinética de extração PLE a 10 MPa, 40 °C com etanol a 3 

mL.min-1. 

 

 

O tempo de extração PLE estabelecido nesse estudo foi de 67 

minutos, tempo este onde a extração encontra-se na etapa difusiva. Este 

tempo foi fixado para todos os experimentos de determinação de 

rendimento (X0). 
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3.3 RENDIMENTO GLOBAL DE EXTRAÇÃO (X0) 

 

Os resultados médios do rendimento global de extração obtidos 

pelas técnicas de extração com líquido pressurizado (PLE), Soxhlet 

(SOX) e extração supercrítica (ESC) para a semente de mamão são 

apresentados na Tabela 9.  

O maior rendimento foi verificado na extração SOX com hexano 

(24,32 %), porém esse valor não apresentou diferença estatística quando 

comparado com as extrações SOX etanol (24,30 %) e PLE etanol nas 

temperaturas de 40 °C (22,36 %), 60 °C (23,35 %) e 80 °C (23,72 %). O 

menor rendimento foi observado na extração ESC na condição de 20 MPa 

a 80 °C (6,02 %), sendo estatisticamente diferente das outras condições 

aplicadas. 

O melhor desempenho da extração em SOX pode ser justificado 

pelas maiores temperaturas envolvidas no processo e pelo refluxo de 

solvente durante a operação. Na extração Soxhlet o solvente é utilizado 

na sua temperatura de ebulição, quando a tensão superficial e viscosidade 

do solvente são grandemente reduzidas, em comparação com temperatura 

mais baixa. Portanto, o solvente pode alcançar os sítios ativos dentro da 

matriz com maior facilidade, solubilizando os solutos (MARKOM et al., 

2007). O reciclo do solvente de extração também facilita atingir o 

equilíbrio da transferência (LUQUE DE CASTRO; PRIEGO-CAPOTE, 

2010). 

Para as extrações PLE, observa-se que não houve diferença 

significativa entre as diferentes temperaturas analisadas para o solvente 

etanol, não sendo observado incremento na resposta com a variação dessa 

condição de processo. Na temperatura de 80 °C as extrações com os 

solventes água/etanol e água foram diferentes significativamente da 

extração com etanol na mesma temperatura. E os solvente água/etanol e 

água não apresentaram diferença significativa entre si. 

Os resultados das extrações com PLE mostram que os rendimentos 

foram afetados pelo solvente utilizado, e não pela condição de operação 

do processo, temperatura. Demostrando assim, que a diferença nos 

rendimentos foi afetada pela polaridade do solvente. Morrison e Boyd 

(1981) reportam que o etanol, apesar de ser um solvente que solubiliza 

preferencialmente substâncias polares, pode também extrair lipídios, 
conferindo maior rendimento às extrações. 

Asghar et al. (2016) avaliaram a extração pela técnica de 

maceração durante duas semanas da semente de mamão e obtiveram 

valores de rendimento para a extração com água de 12,84%, com etanol 

12,36% e hexano 0,71%. Muhamad et al. (2017) avaliaram a extração da 
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semente de mamão por agitador orbital (shaker) e obtiveram valores de 

rendimento para o solvente hexano de 0,12%, para água de 0,04% e para 

etanol 0,02%. Khor e Wong (2014) encontraram valores de rendimento 

de 3,85% para a extração líquido-líquido com hexano. As condições 

avaliadas pelos autores são distintas das empregadas no estudo, mas 

destaca-se que em ambos os estudos os rendimentos foram afetados pela 

polaridade dos solventes utilizados. 

 

Tabela 9 - Rendimento global de extração para a semente de mamão. 

 

Método Solvente 
Índice de 

Polaridade (1)  

Rendimento(2)  

(%) 

Soxhlet Etanol 5,2 24,30A ± 0,94 

Soxhlet Hexano 0 24,32A ± 0,67 

Extração com Líquido Pressurizado (10 MPa) 

40 °C/3 mL.min-1 Etanol 5,2 22,36Aa ± 0,58 

60 °C/3 mL.min-1 Etanol 5,2 23,35Aa ± 0,10 

80 °C/3 mL.min-1 Etanol 5,2 23,72Aa ± 1,12 

80 °C/3 mL.min-1 Água/Etanol 7,2 12,69Cb ± 1,24 

80 °C/3 mL.min-1 Água 9,0 13,94Cb ± 0,96 

Método Solvente 
ρ CO2

(2)   

(g.cm-3) 

Rendimento(2)  

(%) 

Extração Supercrítica (0,7 kgCO2.h-1) 

20 MPa / 40 °C CO2 0,840 17,20Bα ± 0,40 

20 MPa / 60 °C CO2 0,724 15,38BCα ± 0,32 

20 MPa / 80 °C CO2 0,600 6,02Dβ ± 0,54 

30 MPa / 40 °C CO2 0,911 18,08Bα ± 0,32 

30 MPa / 60 °C CO2 0,830 17,32Bα ± 1,48 

30 MPa / 80 °C CO2 0,750 18,03Bα ± 0,53 
(1) Byers (2009); (2) (g.cm-³) ANGUS, ARMSTRONG, DE REUCK (1976); (2) média 

± desvio padrão (n=2); Letras iguais na mesma coluna indicam que não há diferença 

significativa (p > 0,05) para o Teste de Tukey, sendo que: a) letras maiúsculas indicam 

análise entre todos os resultados, b) letras minúsculas indicam análise entre as 

extrações PLE e c) símbolos gregos indicam análise entre extrações ESC. 
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Observa-se na Tabela 9, que o maior rendimento para as extrações 

ESC foi obtido na condição de 30 MPa a 40 °C (18,08%), sendo 

estatisticamente igual a todas as outras condições ESC estudadas, exceto 

a condição de 20 MPa a 80 °C que foi diferente significativamente de 

todas as outras condições, sendo essa a condição de menor rendimento 

(6,02%). 

A temperatura e a pressão são fatores que afetam tanto o 

rendimento de extração como a classe de compostos extraídos. Na Tabela 

9 é possível observar que a temperatura constante, são obtidos maiores 

rendimentos de extração com o aumento da pressão. Para a condição de 

80 ºC, o incremento da pressão de 20 MPa para 30 MPa proporciona o 

aumento do rendimento de 6,02 ± 0,54% para 18,03 ± 0,53%. Esse mesmo 

comportamento foi observado por Barroso et al. (2016) para a extração 

de semente de mamão com fluído supercrítico. 

O poder de solvatação do solvente supercrítico é afetado pela 

pressão e temperatura de operação devido a sua ação na densidade do 

solvente. A pressão constante um aumento na temperatura diminuiu a 

densidade do solvente e seu poder de solvatação, enquanto que a 

temperatura constante, um aumento na pressão aumenta a densidade do 

fluido supercrítico (BRUNNER, 1994).  

Desta forma, o incremento da temperatura de 40 para 80 °C a 

pressão constante de 20 MPa, resultou na diminuição da densidade do 

solvente (0,840 para 0,600 g/cm³) e consequentemente na diminuição do 

rendimento. Para a condição de 20 MPa, o rendimento diminuiu de 17,20 

± 0,40%, para 15,38 ± 0,32% e posteriormente para 6,02 ± 0,54%, após a 

temperatura de operação ser elevada de 40 para 60 e posteriormente 80°C. 

Barroso et al. (2016), avaliariam a extração supercrítica da semente 

de mamão e os maiores rendimentos obtidos foram 2,56%, para a 

condição de 20 MPa, 80 °C e tempo de extração de 180 min e 1,33% para 

a condição de 20 MPa, 40 °C e tempo de extração de 180 min. Esses 

valores são inferiores aos obtidos nesse estudo, para a condição de 20 

MPa, 80 °C e tempo de extração de 240 min o rendimento foi de 6,02% e 

para a condição de 20 MPa, 40 °C e 240 min foi de 17,20%. As diferenças 

encontradas para os valores de rendimento se devem as condições 

experimentais utilizadas nos estudos, com destaque para o conteúdo de 

água presente na matéria-prima, pois Barrosso et al. (2016) relatam que 
realizou um tratamento na amostra após a extração supercrítica para 

remover uma quantidade de água presente ao óleo extraído.  
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3.4 CONTEÚDO DE COMPOSTOS FENÓLICOS TOTAIS (CFT) 

 

Os resultados referentes ao conteúdo de compostos fenólicos totais 

para as extrações Soxhlet, Líquido Pressurizado e Extração Supercrítica 

da semente de mamão são apresentados na Tabela 10. A curva analítica 

de ácido gálico, utilizada para o cálculo de CFT encontra-se no Apêndice 

A. 

Os valores de CFT dos extratos da semente de mamão variaram 

entre 2,11±0,11 a 38,48±2,75 mgGAE.g-1
extrato. O extrato que apresentou 

maior CFT foi obtido por PLE na condição de 10 MPa, 80 °C e água como 

solvente, com 38,48±2,75 mgGAE.g-1
extrato, valor este, estatisticamente 

igual ao obtido para a condição de PLE a 10 MPa, 80 °C e água/etanol 

como solvente, 38,33±1,78 mgGAE.g-1
extrato.  

Os compostos fenólicos são metabólitos secundários de plantas 

que apresentam grande diversidade de estruturas, incluindo moléculas 

simples como vanilina, ácido gálico e ácido cafeico, e polifenóis como 

estilbenos, flavonoides e polímeros derivados desses vários grupos 

(CHEYNIER, 2012). De modo geral, os compostos fenólicos são 

caracterizados como polares, e por isso são mais facilmente solubilizados 

em solventes de maior polaridade. 

O emprego de solventes de maior polaridade proporcionou a 

extração de maiores teores de compostos fenólicos para a semente de 

mamão, tanto nas extrações Soxhlet com etanol como PLE com água, 

água/etanol e etanol, confirmando o caráter polar desses compostos. No 

entanto, a água e a mistura água/etanol proporcionaram uma extração de 

compostos fenólicos estatisticamente maior a extração com etanol puro. 

Analisando o CFT dos extratos obtidos por PLE, os maiores 

valores foram alcançados utilizando água como solvente, seguido da 

mistura água/etanol, como comentando anteriormente. Além disso, 

observa-se que o conteúdo de compostos fenólicos na extração PLE com 

etanol aumentou com a variação da temperatura de 40 para 80 °C, 

7,36±0,48 para 12,48±0,77, respectivamente, ou seja, o aumento da 

temperatura proporcionou uma maior extração de compostos fenólicos. 

Este comportamento está relacionado com a enzima mirosinase, que cliva 

a glicose dando origem a produtos quimicamente reativos e com 

atividades biológicas. 
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Tabela 10 - Conteúdo de fenólicos totais (CFT) para os extratos da 

semente de mamão. 

 

Método Solvente CFT (mgGAE.g-1
extrato)(1) 

Soxhlet Etanol 12,92B◊ ± 0,91 

Soxhlet Hexano 6,74CD□ ± 0,32 

Extração com Líquido Pressurizado 

40 °C/3 mL.min-1 Etanol 7,36Cα ± 0,48 

60 °C/3 mL.min-1 Etanol 8,08Cα ± 0,54 

80 °C/3 mL.min-1 Etanol 12,48Bβ ± 0,77 

80 °C/3 mL.min-1 Água/Etanol 38,33Aγ ± 1,78 

80 °C/3 mL.min-1 Água 38,48Aγ ± 2,75 

Extração Supercrítica 

20 MPa / 40 °C CO2 7,07Ca ± 0,46 

20 MPa / 60 °C CO2 3,72DEb ± 0,07 

20 MPa / 80 °C CO2 7,62Ca ± 0,77 

30 MPa / 40 °C CO2 2,11Ec ± 0,11 

30 MPa / 60 °C CO2 3,86DEb ± 0,36 

30 MPa / 80 °C CO2 5,62CDd ± 0,08 

BHT 266,4(2) 
(1) média ± desvio padrão (n=3); (2) Cruz (2016); Letras iguais na mesma coluna 

indicam que não há diferença significativa (p > 0,05) para o Teste de Tukey, sendo 

que: a) letras maiúsculas indicam análise entre todos os métodos, b) letras minúsculas 

indicam análise entre as extrações ESC, c) símbolos gregos indicam análise entre 

extrações PLE e d) forma geométricas indicam análise entre extrações SOX. 

 

Os conteúdos de compostos fenólicos reportados na literatura, por 

métodos convencionais de extração com o uso de hexano como solvente, 

variam de 6,13±0,25 mgGAEg-1
extrato verificado por Khor e Wong (2014), 

6,74±0,02 mgGAEg-1
extrato verificado por Asghar et al. (2016) e 8,55±0,49 

mgGAEg-1
extrato, verificado por Muhamad et al. (2017). E com água como 

solvente Muhamad et al. (2017) obtiveram valores de CFT de 5,57±0,10             
mgGAEg-1

extrato e Asghar et al. (2016) de 27,94±0,09 mgGAEg-1
extrato. 

E para o solvente etanol Asghar et al. (2016) obtiveram valor de 

CFT de 43,42±0,06 mgGAEg-1
extrato, valor este superior a todas as 

condições estudadas neste trabalho com o solvente etanol, e Muhamad et 

al. (2017) obtiveram valores de CFT para o solvente etanol de 15,45±0,11             
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mgGAEg-1
extrato, valor próximo as condições obtidas com SOX (12,92 ±                  

0,91 mgGAEg-1
extrato) e PLE 80 °C (12,48±0,77 mgGAEg-1

extrato). Com base 

nos dados reportados na literatura e no estudo, pode-se inferir que os 

solventes polares são preferíveis para a extração de compostos fenólicos, 

e a diferença observada entre os trabalhos reportados está relacionada as 

condições da matéria-prima e ao preparo das amostras 

O teor de compostos fenólicos totais dos extratos da semente de 

mamão obtidos por ESC não apresentaram tendência de variação com a 

mudança da pressão ou da temperatura. Os valores de CFT variaram entre 

2,1±0,11 e 7,62±0,77 mgGAEg-1
extrato. Como pode ser observado na Tabela 

10, os teores de compostos fenólicos totais obtidos por ESC foram 

inferiores aos obtidos quando utilizados solventes de maior polaridade 

nos métodos PLE e SOX, mostrando com isso a afinidade de composto 

com os solventes polares.  

A Figura 22 apresenta um comparativo entre o rendimento global 

e o CFT de cada extração. Analisando o gráfico, percebe-se que a CFT 

não está diretamente ligado ao rendimento obtido durante o processo de 

extração, pois, o rendimento se mostrou inversamente proporcional a CFT 

apresentado. 

 

Figura 22 - Comparativo entre rendimento global e CFT dos extratos da 

semente de mamão. 
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3.5 DETERMINAÇÃO DA ATIVIDADE ANTIOXIDANTE 

 

3.5.1 Método DPPH 

 

Na tabela 11 são apresentados os resultados da atividade 

antioxidante dos extratos da semente de mamão obtidos pelas diferentes 

técnicas de extração empregadas. A atividade antioxidante pelo método 

DPPH foi apresentada em termos de EC50 (concentração efetiva) que 

expressa a concentração mínima necessária para inibir em 50% a 

atividade dos radicais livres. O composto sintético BHT foi utilizado para 

comparação dos resultados, sendo determinado com a mesma 

metodologia utilizada no presente trabalho. 

Na presença de compostos antioxidantes, o radical DPPH recebe 

um elétron, tornando-se mais estável. Com isso, dá-se a redução da sua 

absorbância, e este processo pode ser avaliado visualmente, por meio da 

descoloração da solução contendo o DPPH e também com a utilização de 

espectrofotômetro. Quanto menor o valor de EC50, maior a atividade 

antioxidante do extrato (SUCUPIRA et al., 2014). Os resultados de EC50 

obtidos para os extratos da semente de mamão variaram entre 

201,01±7,40 a >1000 μg.mL-1. 

Os melhores resultados foram obtidos pela técnica de extração com 

PLE, com os solventes água (768,61±10,51 μg.mL-1) e a mistura 

água/etanol (201,01±7,40 μg.mL-1). Estes resultados podem ser 

relacionados com o teor de compostos fenólicos totais obtidos para estes 

mesmos extratos, que foi de 38,48±2,75 mgGAE.g-1
extrato para água e 

38,33±1,78 mgGAE.g-1
extrato para água/etanol. 

A mistura água/etanol proporcionou a extração de maior 

quantidade de compostos com atividade antioxidante comparada a 

utilização dos solventes água e etanol puros. O valor de EC50 do extrato 

obtido em PLE com água/etanol foi de 201 μg.mL-1, sendo um valor 

próximo ao verificado para o antioxidante padrão BHT (261 μg.mL-1), 

demonstrando um forte potencial antioxidante da amostra.  
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Tabela 11 – Atividade antioxidante dos extratos da semente de mamão 

pelo método DPPH, expressos em concentração efetiva a 50% (EC50). 

 

Método Solvente 
EC50 (1)  

(μg.mL-1) 

Soxhlet Etanol > 1000 

Soxhlet Hexano > 1000 

Extração com Líquido Pressurizado (PLE) 

40 °C/3 mL.min-1 Etanol > 1000 

60 °C/3 mL.min-1 Etanol > 1000 

80 °C/3 mL.min-1 Etanol > 1000 

80 °C/3 mL.min-1 Água/Etanol 201,01A ± 7,40 

80 °C/3 mL.min-1 Água 768,61C ± 10,51 

Extração Supercrítica (ESC) 

20 MPa / 40 °C CO2 > 1000 

20 MPa / 60 °C CO2 > 1000 

20 MPa / 80 °C CO2 > 1000 

30 MPa / 40 °C CO2 > 1000 

30 MPa / 60 °C CO2 > 1000 

30 MPa / 80 °C CO2 > 1000 

BHT 261B ± 12 
(1) média ± desvio padrão (n=3); Letras iguais na mesma coluna indicam que não há 

diferença significativa (p > 0,05) para o Teste de Tukey, sendo que: a) letras 

maiúsculas indicam análise entre todos os métodos. 

 

Os extratos obtidos por ESC, em todas as condições testadas 

apresentaram valores de EC50 superiores a 1000 μg.mL-1. Neste caso, 

pode-se assumir que nas condições de pressão e temperatura 

especificadas, os extratos não apresentaram atividade antioxidante 

detectável pelo método DPPH, e também, a baixa afinidade dos 

compostos polares antioxidantes com o CO2 pode ter acarretado esses 

valores.  

O mesmo comportamento foi observado para as diferentes 

condições de PLE com etanol, onde as variações de temperatura testadas 

não apresentaram atividade detectável. Além disso, para o método SOX 

os valores de EC50 também foram superiores a 1000 μg.mL-1. 
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Khor e Wong (2014) avaliaram a atividade antioxidante da 

semente de mamão dos extratos obtidos por extração líquido-líquido com 

os solventes hexano e acetado de etila pelo método DPPH, e observaram 

melhores resultados de EC50 para o solvente mais polar, o acetado de etila 

(25,97±0,30 μg/ml), e para o solvente hexano encontraram valores de 

EC50 de 143,11±3,22 μg/ml.  

 

 

3.5.2 Método descoloração do sistema β-caroteno 

 

No método de descoloração do sistema β-caroteno/ácido linoleico, 

o β-caroteno sofre descoloração na ausência de um composto 

antioxidante, resultando na redução da leitura espectrofotométrica da 

absorbância da solução, num dado tempo de reação. Isto ocorre devido à 

formação de radicais livres a partir da oxidação do β-caroteno e do ácido 

linoleico (ALVES et al., 2010; SUCUPIRA et al., 2014). 

Na Tabela 12, são apresentados os valores da atividade 

antioxidante para o método de descoloração do sistema β-caroteno/ácido 

linoleico, expresso em percentual de atividade antioxidante (% AA) após 

120 minutos de reação. O composto sintético BHT foi utilizado para 

comparação dos resultados. 

A atividade antioxidante dos extratos da semente de mamão variou 

de 12,50±1,22 a 71,29±1,18 %, sendo o maior valor obtido pelo método 

de extração PLE com a mistura água/etanol como solvente, sendo este 

valor estatisticamente igual ao obtido por PLE com água como solvente 

(70,25±0,49 %). Ao comparar os resultados obtidos com o antioxidante 

BHT, observa-se que as atividades antioxidantes dos extratos da semente 

de mamão são inferiores à do antioxidante sintético. 

Analisando os extratos obtidos por PLE com etanol como solvente, 

observa-se que o aumento da temperatura, 40 para 80 °C, resultou no 

aumento da atividade antioxidante, 12,50±1,22 para 36,44±2,54 %, 

respectivamente. Resultados estes, inferiores aos obtidos pela mesma 

técnica com água e água/etanol como solventes. 
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Tabela 12 - Atividade antioxidante dos extratos da semente de mamão 

através do método descoloração do sistema β-caroteno, expresso em 

percentual de atividade antioxidante (%AA). 

 

Método Solvente % AA (1) 

Soxhlet Etanol 25,44DEF□ ±  2,26 

Soxhlet Hexano 12,85G◊ ±  1,01 

Extração com Líquido Pressurizado (PLE) 

40 °C/3 mL.min-1 Etanol 12,50Gd ± 1,22 

60 °C/3 mL.min-1 Etanol 24,65DEFc ± 2,47 

80 °C/3 mL.min-1 Etanol 36,44Cb ± 2,54 

80 °C/3 mL.min-1 Água/Etanol 71,29Ba ± 1,18 

80 °C/3 mL.min-1 Água 70,25Ba ± 0,49 

Extração Supercrítica (ESC) 

20 MPa / 40 °C CO2 29,34Dα ±  1,34 

20 MPa / 60 °C CO2 21,29Fγ ±  2,07 

20 MPa / 80 °C CO2 27,66Eαβ ± 1,48 

30 MPa / 40 °C CO2 24,29DEFαβγ ±  2,32 

30 MPa / 60 °C CO2 22,61EDβγ ±  1,66 

30 MPa / 80 °C CO2 21,01Fγ ± 2,11 

BHT 97,88A ± 0,7 
(1) média ± desvio padrão (n=3); Letras iguais na mesma coluna indicam que não há 

diferença significativa (p > 0,05) para o Teste de Tukey, sendo que: a) letras 

maiúsculas indicam análise entre todos os métodos, b) letras minúsculas indicam 

análise entre as extrações PLE, c) símbolos gregos indicam análise entre extrações 

ESC e d) forma geométricas indicam análise entre extrações SOX. 

 

 

Valores de atividade antioxidante entre 21,01±2,11 e 29,34±1,34% 

foram verificados para as extrações com CO2 supercrítico (ESC). O 

melhor resultado encontrado para esse método foi na condição de 20 MPa 
e 40 °C (29,34±1,34 %), resultado esse estatisticamente igual aos obtidos 

pelas condições a 20 MPa a 80 °C (27,66±1,48 %) e 30 MPa a 40 °C 

(24,29± 2,32 %). 

Observou-se que o aumento das condições de operação do sistema, 

pressão e temperatura, acarretaram em valores inferiores de atividade 
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antioxidante. Este comportamento também foi encontrado por Oliveira 

(2015) em extratos supercríticos de semente de maracujá que observou 

redução dos valores de atividade antioxidante quando há uma variação na 

pressão mantendo a temperatura constante e quando há um aumento na 

temperatura em uma condição isobárica. 

Os resultados obtidos pela extração SOX apresentaram valores de 

atividade antioxidante inferiores aos métodos ESC e PLE, quando 

comparados com solvente de polaridade semelhantes. Quando comparada 

a atividade obtida por SOX etanol com as extrações PLE com etanol a 60 

e 80 °C, observa-se que os valores obtidos por PLE foram maiores. E ao 

comparar os valores de SOX hexano com as extrações ESC, a atividade 

antioxidante foi inferior a todas as condições analisadas por ESC. 

 

 

3.6 DETERMINAÇÃO DA CONCENTRAÇÃO MÍNIMA 

INIBITÓRIA (CMI) 

 

Na Tabela 13 são apresentados os resultados da concentração 

mínima inibitória (CMI) dos extratos de semente de mamão obtidos por 

Soxhlet, PLE e ESC frente a bactéria Gram-negativa (E. coli), a bactéria 

Gram-positiva (S. aureus) e o fungo (C. albicans).  

De acordo com Sartoratto e Machado (2004), Duarte et al. (2007) 

e Wang et al. (2008) é possível classificar os materiais como agentes 

antimicrobianos baseando-se no valor de CMI apresentado pelos seus 

extratos. Comumente, a classificação do extrato é estabelecida como forte 

inibidor para CMI até 500 μg.mL-1; moderado inibidor para CMI entre 

600 e 1500 μg.mL-1 e fraco inibidor para CMI acima de 1600 μg.mL-1. 

Como pode ser observado na Tabela 13, vários extratos 

apresentaram concentrações mínimas inibitórias inferiores a 500μg.mL-1, 

o que permite classifica-los como fortes inibidores. Destaca-se os extratos 

obtidos por ESC, os quais, todos os resultados se mostraram como fortes 

inibidores frente a todos os micro-organismos testados. Para a bactéria E. 

coli as condições de ESC a 20 MPa a temperaturas de 40 e 60 °C foram 

mais efetivas, para a bactéria S. aureus a condição mais efetiva de ESC 

foi a 30 MPa a 80 °C. Já para o fungo C. albicans a condição de ESC a 

20 MPa a 80 °C foi a melhor. Esse comportamento demostra que a 
extração supercrítica possibilita a obtenção de extratos com maior 

atividade antimicrobiana comparada a outras técnicas de extração. 

Não foi possível observar uma tendência clara de CMI com a 

modificação das condições de operação, pressão e temperatura, para as 

condições ESC, mas como comentado anteriormente, todas as condições 
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estudas se mostraram como fortes inibidoras frente aos micro-organismos 

testados. Logo a extração ESC mostrou-se como uma técnica eficaz para 

a extração de compostos bioativos da semente de mamão. 

Orhue e Momoh (2013) observaram que a atividade 

antimicrobiana da semente de mamão depende do solvente utilizado no 

processo de extração. Em solventes orgânicos como o éter de petróleo, o 

extrato das sementes de C. papaya se mostrou mais eficiente do que em 

solventes aquosos, como a água. Dos extratos estudados, o éter de 

petróleo foi o mais ativo com CMI de 2 mg.mL-1, e o CMI obtido com 

água e com etanol apresentaram resultados de 30 mg.mL-1 e 28 mg.mL-1, 

respectivamente. Ao comparar os resultados obtidos por Orhue e Momoh 

(2013) com o solvente apolar éter de petróleo (2000 μg.mL-1), observa-se 

que o resultado obtido pelos autores é muito superior a todas as condições 

ESC apresentadas nesses estudo, demostrando com isso a seletividade da 

extração supercrítica frente a compostos com atividade antimicrobiana. 

Analisando as condições de PLE estudadas, observa-se que todas 

as condições aplicadas frente a bactéria E. coli mostram-se como fortes 

inibidores, já para a bactéria S. aureus os resultados classificam o extrato 

da semente de mamão como moderado inibidor para todas as condições. 

Além disso, para o fungo C. albicans os extratos obtidos com etanol como 

solvente se mostraram como fortes inibidores, sendo as condições de 40 

e 60 °C com melhores resultados. 
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Tabela 13 - Concentração mínima inibitória dos extratos da semente de 

mamão contra Escherichia coli, Staphylococcus aureus e Candida 
albicans. 

 

Método Solvente 

Concentração Mínima Inibitória  

(μg.mL-1) (1) 

E. coli S. aureus C. albicans 

Soxhlet Etanol 967,5A□ > 967,5 > 967,5 

Soxhlet Hexano 450,0B◊ 900,0B 225,0C 

Extração com Líquido Pressurizado 

40 °C/3 mL.min-1 Etanol 8,1GHd 517,5Dc 129,4Dc 

60 °C/3 mL.min-1 Etanol 32,3Db 517,5Dc 129,4Dc 

80 °C/3 mL.min-1 Etanol 39,4Ca 630,0Cb 315,0Bb 

80 °C/3 mL.min-1 Água/Etanol 14,9Ec > 954,0 > 954,0 

80 °C/3 mL.min-1 Água 7,3He 936,0Aa 936,0Aa 

Extração Supercrítica 

20 MPa / 40 °C CO2 7,5Hε 120,0Gγ 60,0Fγ 

20 MPa / 60 °C CO2 7,7Hδ 123,7Gγ 61,9Fγ 

20 MPa / 80 °C CO2 8,8FGβ 70,3Hδ 30,9Gδ 

30 MPa / 40 °C CO2 9,1Fα 146,2Fβ 73,1Eβ 

30 MPa / 60 °C CO2 8,1GHγ 258,7Eα 64,7Fγ 

30 MPa / 80 °C CO2 8,1GHγ 64,7Iε 129,4Dα 

Antibiótico 0,6I 9,2J > 74,0 
(1) média (n=2); Letras iguais na mesma coluna indicam que não há diferença 

significativa (p > 0,05) para o Teste de Tukey, sendo que: a) letras maiúsculas indicam 

análise entre todos os métodos, b) letras minúsculas indicam análise entre as extrações 

PLE, c) símbolos gregos indicam análise entre extrações ESC e d) forma geométricas 

indicam análise entre extrações SOX 

 

Entre as condição PLE destaca-se a condição com água como 

solvente a 80 °C que apresentou CMI para E. coli de 7,3 μg.mL-1 e as 

condições com etanol nas temperaturas de 40 e 60 °C, frente a S. aureus 

e C. albicans. 

Al-Judaibi (2015) avaliou a atividade antimicrobiana dos extratos 

da semente de mamão contra bactérias Gram-positivas e Gram-negativas. 

O autor verificou que os extratos obtidos por extração por agitador orbital 
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(shaker) com o solvente etanol foi mais efetivo para E. coli e S. aureus, 

em comparação com a água como solvente. 

Eke; Augustine e Ibrahim (2014) também descrevem atividade 

antimicrobiana da semente de mamão com o uso de solvente etanol e 

clorofórmio contra E. coli, Bacillus cerus e P. aeruginosa, sendo 

observado melhores resultados para E. coli com o uso do solvente 

clorofórmio quando comparado com etanol. 

Analisando os extratos obtidos por SOX na Tabela 13, observa-se 

que o método de extração SOX apresentou bons resultados, mas quando 

comparados com os outros métodos analisados, apresentam resultados 

inferiores, possivelmente devido à degradação de compostos com a 

exposição a altas temperaturas por longos períodos de tempo. Destaca-se 

para esse método o extrato obtido com o solvente não polar, hexano, que 

apresentou classificação de forte inibidor para E. coli e C. albicans. 

Outros autores também destacam a atividade antimicrobiana da 

semente de mamão. Muhamad et al. (2017) encontrou valores de CMI 

para E. coli com hexano de 11,25 mg.mL-1 e CMI de 11,25 mg.mL-1 com 

etanol. He et al. (2017) observou atividade antimicrobiana frente ao fungo 

C. albicans por hidrodestilação, encontrando valores de CMI de 16 

μg.mL-1. Zhang e Chen (2017) relatam que a atividade de inibição do 

extrato da semente de mamão frente ao fungo C. albicans, aumenta com 

o aumento da concentração do extrato, observado assim, para a 

concentração de 18 μg.mL-1 inibição de 95,08%. 

Pode-se observar que os extratos da semente de mamão foram mais 

efetivos para a bactéria E. coli, seguido do fungo C. albicans e da bactéria 

S. aureus. Essa característica observada é muito importante, pois indica 

um potencial de aproveitamento dos resíduos da semente de mamão para 

controle de crescimento microbiano, visto que a indústria apresenta 

dificuldades de produzir novas classes de substâncias com atividade 

contra as bactérias Gram-negativas, pois estes micro-organismos são mais 

resistentes que os Gram-positivos (LEWIS; AUSUBEL, 2006).  

A maior resistência das bactérias Gram-negativas provavelmente é 

devida a diferenças na parede celular dessas bactérias. A parede celular 

das bactérias Gram-negativas apresenta uma sofisticada barreira à 

permeabilidade quando comparada à parede simples das bactérias Gram-

positivas, que apresenta caráter lipofílico e menor resistência à penetração 
de compostos (SMITH-PALMER; STEWART; FYFE, 1998).  

Com base nesses resultados, pode-se verificar que tanto os extratos 

obtidos com solventes polares como apolares apresentam atividade 

antimicrobiana. No entanto, as frações apolares parecem ser mais 

relevantes e apresentam maiores atividades. E os resultados indicam que 
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a semente de mamão é um resíduo promissor para a obtenção de 

compostos com forte atividade antimicrobiana. 

 

 

3.7 PERFIL QUÍMICO DOS EXTRATOS  

 

A determinação do perfil químico dos extratos da semente de 

mamão foi realizada apenas para alguns extratos, selecionados em função 

dos resultados de rendimento e atividades antioxidantes e 

antimicrobianas. Assim, os extratos selecionados foram: Soxhlet com 

etanol, Soxhlet com hexano, PLE com água a 80 °C, PLE com água/etanol 

a 80 °C, PLE com etanol a 80 °C, ESC a 20 MPa e 80 °C e ESC a 30 MPa 

a 40 °C.  

A partir da análise da composição química por GC-EM para as 

condições citadas, observou-se que o isotiocianato de benzila (BITC) foi 

identificado como o principal componente do extrato de semente de 

mamão. A Figura 23(a) apresenta o cromatograma da condição ESC a 30 

MPa e 40 °C e observa-se que isotiocianato de benzila é o composto 

majoritário da amostra. A Figura 23 (b) mostra o zoom do maior pico de 

BITC (tr = 12,7 min) obtido a partir do extrato de semente de mamão. 

Barroso et al. (2016), Corrêa (2011) Tumpa, Hossain e Ishika (2015) 

também encontraram isotiocianato de benzila como o principal 

constituinte da semente de mamão.  

 

Figura 23 - CG-EM para a condição de 30 MPa e 40 ° C: (a) CG-EM do 

isotiocianato de benzila (componente majoritário); (b) Zoom do maior 

pico de BITC- obtido a partir do extrato de sementes de mamão. 
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De acordo com Clarke (2010), o isotiocianato de benzila (BITC) é 

um composto bioativo catalisado pela enzima mirosinase, que cliva a 

glicose do glicosinolato presente nas sementes de mamão. Este composto 

pode ser tóxico contra fungos, bactérias e insetos, e estão relacionados 

principalmente à atividade antimicrobiana. As proporções destes 

produtos variam dependendo do tipo de glicosinolato, espécies de plantas 

e condições de hidrólise tais como temperatura, pH, concentração de íons 

metálicos, presença de proteínas e cofactores. 

O BITC é uma substância bioativa presente na semente de mamão, 

sendo estudada entre diferentes áreas devido à sua ampla faixa de 

aplicação. As aplicações de BITC variaram do relaxamento vascular 

(WILSON et al., 2002) à inibição da proliferação do câncer (LUND et al., 

2001). A atividade anti-helmíntica deste composto também é muito 

estudada, sendo essa atividade dependente do tratamento que a semente 

de mamão é submetida (FAHEY; ZALCMANN; TALALAY, 2001). 

Após identificação do composto BITC como majoritário, realizou-

se a quantificação dos extratos selecionados da semente de mamão, 

obtidos pelas técnicas de extração SOX, PLE e ESC, apresentados na 

Tabela 14. 

A presença de BITC foi detectada em todas as amostras extraídas, 

tendo a maior concentração a condição extraída por ESC a 20 MPa a 

80°C, com 12 %, sendo está concentração de BITC muito superior a todas 

as outras condições testadas e relacionada com a atividade antimicrobiana 

detectada pelo método de CMI. Para a condição de maior concentração 

de BITC (20 MPa/80 °C) o extrato apresentou características de forte 

inibidor frente aos três micro-organismos testados. 
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Tabela 14 – Quantificação do composto majoritário presente no óleo 

extraídos da semente de mamão por diferentes métodos de extração. 

 

Método Solvente BITC (%) 

Soxhlet Etanol 4,82 

Soxhlet Hexano 4,13 

Extração com Líquido Pressurizado (PLE) 

80 °C/3 mL.min-1 Etanol 4,17 

80 °C/3 mL.min-1 Água/Etanol 4,82 

80 °C/3 mL.min-1 Água 1,69 

Extração Supercrítica (ESC) 

20 MPa / 80 °C CO2 12,36 

30 MPa / 40 °C CO2 1,31 

 

 

As extrações SOX e PLE apresentaram valores muito próximos de 

BITC, sendo observando entre as extrações SOX um maior valor de BITC 

para o solvente etanol (4,82 %), sendo este valor igual ao obtido para a 

extração PLE com a mistura água/etanol como solvente (4,82 %). 

Não é possível comparar as extrações ESC frente ao BITC, pois as 

condições de operação do sistema são diferentes, mas Barroso et al. 

(2016) observaram que o incremento na temperatura do processo de 

extração com ESC, resultou em maiores concentrações de BITC, sendo 

isso observado nesse estudo. 

Barroso et al (2016) obteve valores de 7 % para a condição ESC à 

20 MPa, 80 °C e 180 min de extração, valor este inferior ao obtido neste 

estudo. A diferença observada, pode estar relacionada ao tempo de 

extração, sendo neste estudo aplicado 240 min, e também as 

características da planta, como cultivo. 

Todos os métodos de extração se mostram eficientes na obtenção 

do composto BITC, com destaque a extração ESC que apresentou a maior 

composição do composto majoritário. Consequentemente forte atividade 

antimicrobiana foi verificada para os extratos da semente de mamão, 

sendo está associada a presença do composto BITC.  
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4 CONSIDERAÇÕES FINAIS 

 

Neste capítulo avaliou-se o efeito de diferentes técnicas de 

extração frente ao rendimento e as atividades biológicas do extrato da 

semente de mamão, sendo observado que o uso da semente de mamão 

como matéria-prima para obtenção de extratos bioativos é promissor.  

Os extratos obtidos por extrações Soxhlet apresentaram 

rendimentos estatisticamente iguais as extrações PLE com etanol como 

solvente, e resultados superiores as extrações ESC e PLE com água e 

água/etanol. O maior rendimento de extração para a semente de mamão 

(24,32 ± 0,67%) foi obtido por SOX com hexano. 

Embora as extrações PLE com água e água/etanol tenham 

apresentado baixos rendimentos, seus resultados para os ensaios de CFT 

e atividade antioxidante foram superiores aos outros métodos. Os 

solventes de maior polaridade apresentaram maiores conteúdos de 

composto fenólicos e atividade antioxidante. A extração supercrítica 

apresentou aumento da atividade antioxidante, pelo método de 

descoloração do sistema β-caroteno/ácido linoléico, com a diminuição da 

pressão de operação do sistema. 

Na avaliação da atividade antimicrobiana todos os extratos obtidos 

pelas diferentes técnicas apresentaram ótimos resultados frente aos micro-

organismos E. coli, S. aureus e C. albicans, sendo a maioria dos extratos 

classificados como forte inibidores (CMI até 500 μg.mL-1). Os ensaios 

por ESC apresentaram melhores resultados em comparação as outras 

técnicas. Os extratos apresentaram forte atividade antimicrobiana, 

especialmente frente à bactéria E. coli, com valores de concentração 

mínima inibitória de 7,5 μg mL-1, para o extrato de ESC na condição 20 

MPa a 40 °C. A atividade antimicrobiana está associada à presença do 

composto BITC. 

O óleo da semente de mamão pode representar uma fonte valiosa 

de compostos naturais, especialmente o isotiocianato de benzila, não só 

para aplicações biomédicas ou farmacêuticas, mas também para serem 

utilizados como ingredientes alimentares. Necessitando para essas 

aplicações maiores estudos. 

Os resultados obtidos no presente trabalho indicam que os extratos 

da semente de mamão apresentam tanto atividades antioxidantes como 
antimicrobiana. Além disso, verifica-se que a técnica de extração por PLE 

está relacionada a obtenção de compostos de maior polaridade e a técnica 

de extração ESC para obtenção de compostos de menor polaridade. Desta 

forma, a integração dos métodos de extração permite a obtenção de 

diversos produtos. 
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APLICAÇÃO DE PROCESSOS INTEGRADOS PARA 

VALORIZAÇÃO DE EXTRATOS DA SEMENTE DE MAMÃO 
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1 INTRODUÇÃO  

 

O mamão é uma planta amplamente conhecida e presente em 

regiões tropicais e subtropicais. A fruta apresenta um amplo espectro 

fitoquímico, responsável pelas propriedades farmacológicas e 

nutricionais. Com isso, há um alto consumo dessa fruta, resultando na 

geração de resíduos na forma de casca e semente. 

Sabendo do grande potencial bioativo presente na semente de 

mamão, percebe-se uma grande oportunidade no estudo de processos 

inovadores de extração, tais como a extração com fluído supercrítico 

(ESC) e extração com líquido pressurizado (PLE), para obtenção de 

extratos com alto potencial antioxidante e antimicrobiano. 

Porém, a extração com fluido supercrítico usando CO2 como 

solvente é uma técnica normalmente aplicada para a recuperação de 

compostos apolares, enquanto que a extração com líquido pressurizado é 

mais adequada para compostos polares (WIJNGAARD et al., 2012). 

Assim, é importante usar métodos para a recuperação de todos os 

compostos de interesse da planta, portanto a integração de processos de 

extração como ESC e PLE pode melhorar a eficiência de recuperação de 

compostos e consequente valorização da matéria-prima. 

A recuperação dos compostos acima mencionados pode levar a 

uma obtenção de uma variedade de produtos comerciais, quer seja para 

insumos de processos secundários, substitutos para ingredientes, ou ainda 

como novos produtos. Além disso, os processos de extração integrada são 

inseridos no conceito de bio-refinaria, que utiliza toda a matéria-prima 

através de processos combinados. No entanto, existem grandes desafios 

técnicos e econômicos que devem ser estudados para aplicação de bio-

refinarias em grande escala (TEMELLI e CIFTCI, 2015). 

Com a finalidade de aproveitamento total da matéria-prima 

vegetal, este Capítulo tem como objetivo integrar dois processos de 

extração a alta pressão, a ESC com CO2 supercrítico e o PLE com uso de 

água, etanol e água/etanol como solventes, para obtenção de extratos com 

alto potencial biológico. Sendo a semente de mamão utilizada na extração 

ESC e o resíduo desse processo utilizado como alimentação para a 

extração PLE, com isso obtém-se com esses processos dois produtos com 

características diferentes. 
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2 MATERIAIS E MÉTODOS  

 

Nesta seção serão relatados os métodos utilizados para a extração 

com processos integrados para obtenção do óleo da semente de mamão e 

as metodologias aplicadas para avaliação da atividade antioxidante, 

antimicrobiana e composição química dos extratos obtidos. Um resumo 

gráfico desse Capítulo é apresentado na Figura 24.  

Os ensaios de extração e atividade antioxidante foram conduzidos 

no Laboratório de Termodinâmica e Tecnologia Supercrítica (LATESC) 

da Universidade Federal de Santa Catarina (UFSC), os ensaios de 

atividade antimicrobiana foram conduzidos no Laboratório de 

Bioprocessos, do Departamento de Microbiologia, Imunologia e 

Parasitologia da UFSC, e as análises de composição química dos extratos 

foram realizadas no Laboratório de Produtos Naturais, do Departamento 

de Química da Universidade Federal de São Carlos (UFSCar). 

 

Figura 24 - Resumo gráfico do Capítulo 5. 

 

 
Fonte: a autora. 

 

2.1 OBTENÇÃO E PREPARO DA AMOSTRA 

 

As sementes de mamão utilizadas nesse estudo foram gentilmente 

cedidas pela empresa Comercial Kazmierski de Jaraguá do Sul - Santa 

Catarina. E são provenientes de mamões do cultivar Formosa, produzidos 

no estado da Bahia – Brasil. 

As amostras foram higienizadas em água corrente, secas em estufa 

de circulação de ar (DeLeo, Porto Alegre/RS - Brasil) a temperatura de 

45 °C durante 24 horas. Em seguida, as sementes foram trituradas em 

moinho de facas, tipo Willey (DeLeo, Porto Alegre/RS - Brasil), 
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fracionadas em sacos de polietileno e armazenadas em congelador 

doméstico (Consul, Joinville/SC - Brasil) a -18 °C. 

 

 

2.2 EXTRAÇÃO SUPERCRÍTICA (ESC) 

 

O método dinâmico de extração foi empregado para os 

experimentos de determinação do rendimento global. A unidade de 

extração e o procedimento experimental de extração estão descritos nos 

itens 2.6.1 e 2.6.2 do Capítulo 3 deste trabalho, respectivamente. 

 

 

2.2.1 Determinação do rendimento global (X0) 
 

Conforme abordado no item 2.6.3 do capítulo 3, na equação 4, os 

rendimentos foram calculados através da razão entre a massa de extrato 

obtida e a massa de matéria-prima utilizada na extração. 

Com o objetivo de avaliar o potencial do resíduo obtido na extração 

ESC, adotou-se uma condição fixa de extração supercrítica para obtenção 

desse resíduo para posterior análise em diferentes condições de operação 

de extração PLE. O ensaio ESC foi conduzido com CO2 (White Martins, 

Joinville/SC - Brasil) nas condições de 30 MPa, 40 °C e vazão de 0,7   

kg.h-1, durante 4 horas de extração. Foram utilizados 15 g de amostra para 

o preenchimento do leito de extração, e o espaço restante da coluna foi 

preenchido com esferas de vidro. 

A condição selecionada para esse estudo foi determinada de acordo 

com o estudo realizado no capítulo anterior desse trabalho, capítulo 4. 

Dentre as condições de operação ESC, o ensaio realizado a 30 MPa e 

40°C apresentou melhor rendimento em comparação as outras condições 

ESC já estudadas, podendo-se assim esgotar todo o extrato obtido na 

semente ao integrar esse resíduo a outro processo de extração.  

Os ensaios de rendimento global foram realizados em duplicata, 

sendo o extrato obtido nesta operação empregado para as análises de 

atividades biológicas, e o resíduo obtido na extração ESC aplicado como 

matéria-prima para o processo de extração PLE. 

 
 

2.3 EXTRAÇÃO LÍQUIDO PRESSURIZADO (PLE) 

 

O método dinâmico de extração foi utilizado para os experimentos. 

A unidade de extração e o procedimento experimental de extração com 
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líquido pressurizado são descritos nos itens 2.4.1 e 2.4.2 do Capítulo 4 

deste trabalho, respectivamente. 

 

 

2.3.1 Determinação do rendimento global (X0) 
 

Os ensaios de PLE foram realizados em diferentes condições de 

operação (temperatura, tempo e solvente) com objetivo de avaliar a 

influência destas condições no rendimento global de extração com 

pressão fixa em 10 MPa. As faixas estudadas para as variáveis 

temperatura, tempo e solvente de extração, foram definidas com base nos 

estudos dos capítulos anteriores deste trabalho. Na Tabela 15 são 

expressos os valores reais e codificados das variáveis estudadas. 

 

Tabela 15 - Valores reais e codificados dos fatores estudados para o 

planejamento fatorial. 

 

Variáveis Nível (-) Nível (0) Nível (+) 

Temperatura 40 °C 60 °C 80 °C 

Tempo 47 min 57 min 67 min 

Solvente Água Água/Etanol Etanol 

 

Para avaliar a influência das variáveis independentes - 

temperatura, solvente e tempo de extração - sobre as variáveis 

dependentes rendimento e compostos fenólicos (CFT), foi realizado um 

planejamento fatorial 2³ com 3 pontos centrais, totalizando 11 ensaios, 

apresentados na Tabela 16. O método de planejamento fatorial foi 

utilizado para identificar a significância dos parâmetros de entrada 

(tempo, temperatura e solvente) frente os parâmetros de resposta 

(rendimento e CFT). O planejamento foi realizando usando o software 

Statistica 7.0, versão Ultimate Academic. 
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Tabela 16 - Matriz com valores reais e codificados do planejamento 

fatorial 2³ + 3 pontos centrais para a extração PLE da semente de 

mamão. 

 

Ensaios Temperatura Tempo Solvente 

1 40 (-) 47 (-) Água (-) 

2 80 (+) 47 (-) Água (-) 

3 40 (-) 67 (+) Água (-) 

4 80 (+) 67 (+) Água (-) 

5 40 (-) 47 (-) Etanol (+) 

6 80 (+) 47 (-) Etanol (+) 

7 40 (-) 67 (+) Etanol (+) 

8 80 (+) 67 (+) Etanol (+) 

9 60 (0) 57 (0) Água/Etanol (0) 

10 60 (0) 57 (0) Água/Etanol (0) 

11 60 (0) 57 (0) Água/Etanol (0) 

 

Optou-se pelo uso do planejamento fatorial para selecionar as 

melhores condições de extração PLE, com o resíduo obtido pela extração 

ESC, para obtenção de extratos com alto rendimento e conteúdo de 

compostos fenólicos, e posterior continuação do estudo frente a atividade 

antioxidante e antimicrobiana dos extratos selecionados pelo 

planejamento. 

Condições fixas de pressão, vazão e massa de amostra foram 

utilizadas, sendo pressão de 10 MPa, vazão de solvente de 3 mL.min-1 e 

4 g de amostra. O preenchimento do leito de extração foi realizado com 

esferas de vidro e amostra homogeneizadas, para evitar o empacotamento 

do leito e as extremidades da coluna foram revestidas com algodão, para 

evitar a entrada de partículas sólidas na linha de extração.   

Os experimentos foram conduzidos em duplicata e os extratos 

obtidos passaram por processo de eliminação do solvente, em 

rotaevaporador (Fitason Modelo 802, São Paulo/SP - Brasil). Foram 

avaliadas a atividade antioxidante e antimicrobiana e a fração volátil por 

cromatografia gasosa dos extratos selecionados pelo planejamento. 
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2.4 CONTEÚDO DE COMPOSTOS FENÓLICOS 

 

A determinação do conteúdo de compostos fenólicos totais (CFT) 

foi realizada pelo método de Folin-Ciocalteu e encontra-se descrita no 

item 2.7 do Capítulo 3 deste trabalho. Todos os extratos obtidos pelas 

extrações do planejamento fatorial de PLE foram avaliadas. 

As análises foram realizadas em triplicatas e os resultados 

expressos em miligramas de ácido gálico equivalente por grama de 

matéria seca (mgGAE.gextrato
-1). 

 

 

2.5 DETERMINAÇÃO DA ATIVIDADE ANTIOXIDANTE 

 

O potencial antioxidante in vitro dos extratos da semente de 

mamão foram avaliados por duas técnicas distintas, método do radical 

DPPH (2,2-difenil-1-picrilidrazil) e método de descoloração do sistema 

β-caroteno/ácido linoleico.  

O método do radical DPPH encontra-se descrito no item 2.6.1 do 

Capítulo 4, deste trabalho. As análises foram realizadas em triplicatas e 

os resultados encontrados para a concentração efetiva (EC50) foram 

expressos com média ± desvio padrão.  

O método de descoloração do sistema β-caroteno/ácido linoleico 

encontra-se descrito no item 2.6.2 do Capítulo 4, deste trabalho. As 

análises foram realizadas em triplicatas e os resultados da atividade 

antioxidante (AA%) foram calculados pela Equação 8, apresentada neste 

mesmo item, e expressos com média ± desvio padrão. 

Os extratos selecionados pelo planejamento fatorial foram 

avaliados frente a atividade antioxidante. 

 

 

2.6 DETERMINAÇÃO DA ATIVIDADE ANTIMICROBIANA 

 

A concentração mínima inibitória (CMI) dos extratos selecionados 

pelo planejamento fatorial foram avaliadas frentes aos micro-organismos 

E. coli, S. aureus e C. albicans. 

Os extratos foram dissolvidos em uma solução de água 10 % de 
DMSO esterilizado. E a metodologia aplicada para determinação da CMI 

encontra-se descrita no item 2.7.1, do Capítulo 4 deste trabalho.  

Os extratos selecionados pelo planejamento fatorial foram 

avaliados frente a atividade antimicrobiana, sendo conduzidos em 

duplicata e a menor concentração em que a alteração de cor ocorreu foi 
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tomada como o valor de CMI, sendo os resultados expressos em       

µg.mL-1. 

 

 

2.7 COMPOSIÇÃO QUÍMICA DOS EXTRATOS 

 

A análise de cromatografia gasosa acoplada à espectrometria de 

massas (CG-EM) dos extratos da semente de mamão foi realizada no do 

Departamento de Química da Universidade Federal de São Carlos 

(UFSCar), sendo a metodologia descrita no item 2.8 do capítulo 4, deste 

trabalho. 

 

 

2.8 ANÁLISE ESTATÍSTICA 

 

A análise estatística foi realizada para detectar diferenças 

significativas entre os valores de conteúdo de compostos fenólicos totais 

e, atividade antioxidante. Sendo esses resultados avaliados 

estatisticamente por análise unidirecional de variância (ANOVA). Ao 

serem verificadas diferenças significativas ao nível de 5 % de 

significância (p < 0,05) entre as médias dos resultados, deu-se 

continuidade à análise aplicando o teste de Tukey. 

 

 

3 RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

3.1 DETERMINAÇÃO DA ATIVIDADE BIOLÓGICA DO 

EXTRATO DA SEMENTE DE MAMÃO POR ESC 

 

A condição ESC de 30 MPa e 40 °C, foi selecionada para o 

processo de extração sequencial, pois apresentou no estudo dos capítulos 

anteriores melhores resultados de rendimento. Na Tabela 17, são 

apresentados os resultados de rendimento e das atividades biológicas do 

extrato da semente de mamão.  

O rendimento obtido para a semente de mamão na condição ESC 

de 30 MPa e 40 °C foi de 18,08 %, valor este considerado alto ao 
compararmos com outros estudos de sementes de produtos vegetais, tais 

quais de semente de butiá com rendimento de 12,6 % (CRUZ et al., 2017) 

e semente de chia com rendimento de 9,3 % (GUINDANI et al., 2016), 

ambos obtidos nas mesmas condições deste estudo. 
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Tabela 17 -  Atividades biológicas do extrato da semente de mamão, 

obtido por ESC. 

 

ESC 30 MPa e 40 °C 

Rendimento(1) (%) 18,08 ± 0,32 

CFT(2) (mgGAE.g-1
extrato) 2,11 ± 0,11 

EC50
(2)  (μg.mL-1) >1000 

% AA(2) 24,29 ± 2,32 

CMI(3) E. coli (μg.mL-1) 9,1 

CMI(3) S. aureus (μg.mL-1) 146,2 

CMI(3) C. albicans (μg.mL-1) 73,1 
 (1) média ± desvio padrão (n=2); (2) média ± desvio padrão (n=3); (3) média (n=2). 
 

Ao analisar os resultados obtidos para o conteúdo de compostos 

fenólicos e atividade antioxidante, tanto pelo método do radical DPPH e 

pela descoloração do sistema β-caroteno/ácido linoleico, observa-se 

valores com baixo CFT e baixa capacidade antioxidante. Esse 

comportamento é justificado pela baixa afinidade do CO2 com os 

compostos polares antioxidantes.  

De acordo com Sartoratto e Machado (2004), Duarte et al. (2007) 

e Wang et al. (2008) para CMI até 500 μg.mL-1 o extrato é considerado 

como forte inibidor. Como pode ser observado na Tabela 17, a atividade 

antimicrobiana obtida para o extrato ESC na condição estudada, 

apresentou característica de extrato de forte inibição frente aos micro-

organismos testados, E. coli, S. aureus e C. albicans. Esse comportamento 

demostra que a extração supercrítica possibilita a obtenção de extratos 

com maior atividade antimicrobiana comparada a outras técnicas de 

extração. 

As técnicas de extração que empregam fluidos supercríticos (ESC) 

ou fluidos subcríticos (PLE) apresentam algumas vantagens quando 

comparadas às técnicas de extração convencionais. Entre essas vantagens, 

a seletividade e a baixa geração de resíduos de solventes são mais 

atraentes. No entanto, algumas desvantagens podem ocorrer em relação à 

solubilidade dos compostos alvo. Para superar este problema e aumentar 

a eficiência de extração, alguns autores sugerem extrações sequenciais, 

nas quais diferentes técnicas de extração são aplicadas na mesma matéria-

prima (VINGANO E MARTINEZ, 2015). 
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Considerando os resultados obtidos pela extração ESC, observa-se 

que o extrato apresentou ótimo comportamento para a atividade 

antimicrobiana, porém, para a atividade antioxidante os resultados 

demostram baixa afinidade do solvente (CO2) com os compostos 

antioxidantes. Sendo assim, o resíduo obtido no processo de extração ESC 

foi utilizando como matéria-prima para a extração PLE em diferentes 

condições de operação.  

 

 

3.2 PLE APLICADA AO RESÍDUO DA ESC 

 

Como verificado no item anterior, os extratos obtidos pela ESC 

apresentam características que favorecem a atividade antimicrobiana. 

Com o intuito de melhorar a capacidade antioxidante dos extratos e um 

melhor aproveitamento da matéria-prima, realizou-se um planejamento 

fatorial para selecionar as melhores condições de extração PLE, frente as 

respostas de rendimento e conteúdo de compostos fenólicos. Na Tabela 

18 são apresentando os resultados obtidos. 

 

Tabela 18 - Rendimento de extração e CFT obtido em diferentes 

condições experimentais por PLE para os extratos do resíduo da 

semente de mamão. 

Ensaios 
T 

(°C) 

t 

(min) 
Solvente 

Rendimento 

(%) 

CFT 

(mgGAE.g-

1
extrato) 

1 40 47 Água 22,74 25,65 ± 1,41 

2 80 47 Água 16,99 33,97  ±1,32 

3 40 67 Água 20,81 35,41  ± 3,09 

4 80 67 Água 17,28 40,81  ± 1,16 

5 40 47 Etanol 1,58 28,97  ± 1,33 

6 80 47 Etanol 4,50 31,01  ± 0,90 

7 40 67 Etanol 1,57 32,64  ± 2,38 

8 80 67 Etanol 4,86 29,38  ± 0,86 

9 60 57 Água/Etanol 16,42 38,82  ± 1,77 

10 60 57 Água/Etanol 16,38 38,08  ± 2,00 

11 60 57 Água/Etanol 17,89 38,63 ± 1,53 
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Os resultados mostram que o rendimento dos diferentes 

tratamentos de extração variaram de 1,57 a 22,74 %. Sendo os maiores 

valores observados para os tratamentos que utilizaram água como 

solvente de extração. 

Para o solvente água, o aumento da temperatura resultou na 

diminuição do rendimento, porém observa-se um incremento no conteúdo 

de compostos fenólicos, e para o etanol na condição de 47 min, o aumento 

da temperatura resultou no aumento do rendimento e de CFT. 

O rendimento máximo de extração da semente de mamão obtido 

no ensaio 1 (22,74 %) foi maior que o rendimento encontrado por Asghar 

et al. (2016) 12,84 % e Muhamad et al. (2017) 0,04 %, para o mesmo 

solvente com a matéria-prima integral. Mostrando com isso, que mesmo 

após a matéria-prima ter sofrido um processo de extração, o resíduo 

apresenta compostos a serem extraídos. 

O conteúdo de compostos fenólicos variou de 25,65 a 40,81 

mgGAE.g-1
extrato. Sendo os maiores valores observados para os tratamentos 

utilizando água como solvente. Um fator importante a ser observado no 

conteúdo de compostos fenólicos é que a realização da extração ESC na 

semente de mamão antes da extração PLE favoreceu o aumento do CFT. 

Na Figura 25 é possível observar esse comportamento. 

 

Figura 25 – Comparativo do rendimento e do CFT entre as extrações 

PLE: Resíduo (semente com o pré-tratamento ESC) e PLE (semente 

sem o pré-tratamento ESC). 

 

 



121 

 

 

Ao analisarmos os valores obtidos para CFT do resíduo, amostra 

da semente de mamão que sofreu um processo de extração ESC antes da 

extração PLE, observa-se que para todos os solventes estudados o valor 

de CFT aumentou ao comparar com os valores da semente integral 

extraída por PLE. Esse comportamento pode ser explicado pelo fato, de 

que, a extração ESC removeu todos os compostos apolares, possibilitando 

assim na extração PLE melhor interação entre o solvente e CFT. Isso 

demostra que a extração com ESC além de remover o óleo presente na 

amostra pode ser utilizada como um pré-tratamento para o PLE. 

O mesmo comportamento foi observado para a resposta 

rendimento, no qual o pré-tratamento da matéria-prima com ESC 

favoreceu a extração de maiores compostos. Observa-se que para o 

solvente etanol o valor obtido após o tratamento foi menor, fato este 

justificado por Morrison e Boyd (1981) que reportam que o etanol, apesar 

de ser um solvente que solubiliza preferencialmente substâncias polares, 

pode também extrair lipídios, conferindo maior rendimento às extrações. 

De uma forma geral constata-se que a extração ESC remove todos 

os compostos com características apolares (óleo) e a extração PLE os 

compostos polares, sendo que ao realizar um tratamento nas amostras 

com ESC antes do processo PLE obtém-se um ganho em rendimento e 

CFT. Destacando com isso a importância do processo sequencial, onde 

uma técnica remove um composto ativo de afinidade e a outra técnica 

outro. 

Por meio da análise pelo software Statistica 7.0, foi possível 

identificar que entre as variáveis independentes estudadas, o tipo de 

solvente foi a variável que apresentou efeito significativo (p-valor inferior 

0,05) frente as respostas estudadas. Sendo assim, três ensaios foram 

selecionados para continuação dos estudos de atividades biológicas, 

levando em consideração o solvente. 

Os ensaios selecionados foram 4 (80 °C, 67 min e água como 

solvente), 8 (80 °C, 67 min e etanol como solvente) e 9 (60 °C, 57 min e 

água/etanol como solvente). 

 

 

3.3 ATIVIDADES BIOLÓGICAS DA SEMENTE DE MAMÃO 

POR PROCESSOS INTEGRADOS 
 

Na Tabela 19 são apresentando os resultados da atividade 

antioxidante dos extratos obtidos da semente de mamão pela extração 

ESC e pelos extratos obtidos do processo integrado ESC e PLE, sendo os 

extratos do processo integrado provenientes do resíduo da matéria-prima 
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utilizada no processo ESC e extraídos por PLE. A atividade antioxidante 

pelo método DPPH foi apresentada em termos de EC50 (concentração 

efetiva) que expressa a concentração mínima necessária para inibir em 

50% a atividade dos radicais livres. E os valores da atividade antioxidante 

para o método de descoloração do sistema β-caroteno/ácido linoleico, 

expressos em percentual de atividade antioxidante (% AA) após 120 

minutos de reação. O composto sintético BHT foi utilizado para 

comparação dos resultados, sendo determinado com a mesma 

metodologia utilizada no presente trabalho. 

Os resultados de EC50 obtidos para os extratos do resíduo da 

semente de mamão, variaram entre 199,7 e 1000 μg.mL-1. Observa-se que 

os extratos obtidos pelo processo integrado apresentaram valores de EC50 

melhores do que o extrato bruto obtido pela extração ESC ( > 1000 

μg.mL-1). Sendo assim, a combinação dos processos favoreceu a atividade 

antioxidante da semente de mamão pelo método do radical DPPH. 

O uso do solvente água/etanol proporcionou a extração de maior 

quantidade de compostos com atividade antioxidante comparada a 

utilização dos solventes água e etanol puros, para o método do radical 

DPPH. O valor de EC50 do extrato obtido com água/etanol foi de 

199,07±3,19 μg.mL-1, sendo inferior ao encontrado para o antioxidante 

padrão BHT (261 μg.mL-1), o que caracteriza com forte potencial 

antioxidante da amostra.  

 

Tabela 19 - Atividade antioxidante dos extratos obtidos por processos 

integrados ESC e PLE da semente de mamão. 

 

Condição Solvente 
EC50 (1)                  

(μg.mL-1) 
% AA (1) 

ESC 30 MPa e 40 °C 
 CO2 >1000 24,29D ± 2,32 

PLE Resíduo 

80 °C / 67 min Água 1000A ± 48,10 74,22B ± 4,28 

60 °C / 57 min Água/Etanol 199,7C ± 3,19 62,51C ± 1,88 

80 °C / 67 min Etanol 529,92B ± 3,29 92,30A ± 6,67 

BHT 261C 97,88A 
(1) média ± desvio padrão (n=3); Letras iguais na mesma coluna indicam que não há 

diferença significativa (p > 0,05) para o Teste de Tukey, sendo que letras maiúsculas 

indicam análise entre todos os métodos. 
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Como pode ser observado na Tabela 19, a atividade antioxidante, 

pelo método de descoloração do sistema β-caroteno/ácido linoleico, dos 

extratos do resíduo da semente de mamão variou de 62,51±1,88 a 

92,30±6,687 %, sendo o maior valor obtido com o uso do solvente etanol. 

Ao comparar os resultados obtidos com o antioxidante BHT, observa-se 

que a atividade antioxidante obtida no ensaio com etanol é 

estatisticamente igual a atividade do antioxidante sintético. 

Analisando os extratos obtidos por PLE, observa-se um grande 

aumento da atividade antioxidante. Ao comparar o valor de %AA do 

resíduo obtido por etanol (92,30%) com o extrato da semente de mamão 

obtido por ESC (24,29%), observa-se um aumento de 3,7 vezes mais 

atividade. Podendo mais uma vez destacar a eficiência da combinação de 

processos para a maior extração de compostos com atividades biológicas. 

A Figura 26 relaciona os valores obtidos para atividade 

antioxidante por extração PLE da semente de mamão sem tratamento, 

indicados na figura como PLE, e os valores obtidos para o resíduo, extrato 

este que passou por um pré-tratamento com extração ESC. 

 

Figura 26 - Comparativo da atividade antioxidante entre as extrações 

PLE: Resíduo (semente com o pré-tratamento ESC) e PLE (semente 

sem o pré-tratamento ESC). 

 
 

Ao analisarmos os valores obtidos para %AA, observa-se que para 

o solvente etanol e para a água a atividade foi maior com o pré-tratamento 

da semente de mamão com a ESC antes da extração PLE. O mesmo 

comportamento ocorreu para as extrações com etanol e água/etanol para 
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os valores de EC50 do resíduo, onde o pré-tratamento favoreceu a 

atividade antioxidante. 

Como já comentado para os ensaios de CFT, o pré-tratamento da 

amostra realizando com a extração ESC também favoreceu a obtenção de 

compostos com maior atividade antioxidante através da extração PLE. 

Comportamento este, observado ao analisar os resultados da extração com 

PLE sem o pré-tratamento com a extração com o pré-tratamento. 

Destacando a importância de mais estudos com processos sequenciais, 

onde uma técnica completa a outra e obtém-se compostos de grande 

potencial biológico. 

A atividade antimicrobiana dos extratos também foi avaliada. Na 

Tabela 20 são apresentados os resultados da concentração mínima 

inibitória (CMI) dos extratos obtidos por processos integrados da semente 

de mamão frente a bactéria Gram-negativa (E. coli), a bactéria Gram-

positiva (S. aureus) e o fungo (C. albicans). 

 

Tabela 20 - Concentração mínima inibitória dos extratos obtidos por 

processos integrados ESC e PLE da semente de mamão contra 

Escherichia coli, Staphylococcus aureus e Candida albicans. 

 

Condição Solvente 

Concentração Mínima 

Inibitória CMI  (μg.mL-1) (1) 

E. coli S. aureus C. albicans 

ESC 30 MPa e 40 °C 

  9,1 146,2 73,1 

PLE Resíduo 

80 °C / 67 min Água 7,73 >990 >990 

60 °C / 57 min Água/Etanol 990 >990 >990 

80 °C / 67 min Etanol 1080 >1080 >1080 

Antibiótico 0,58 9,25 >74 
(1) média (n=2); 
 

Ao analisarmos os valores de CMI para os extratos do resíduo 

obtidos por PLE, observa-se que frente aos micro-organismos C. albicans 
e S. aureus os extratos estudados não apresentaram atividade 

antimicrobiana nas concentrações estudadas. E para o micro-organismo 

E. coli as concentrações estudadas para a extração com água/etanol e 

etanol apresentaram classificação de moderado inibidor e para a extração 
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com água a classificação foi de forte inibidor. De acordo com Sartoratto 

e Machado (2004), Duarte et al. (2007) e Wang et al. (2008) a 

classificação do extrato é estabelecida como forte inibidor para CMI até 

500 μg.mL-1; moderado inibidor para CMI entre 600 e 1500 μg.mL-1 e 

fraco inibidor para CMI acima de 1600 μg.mL-1. 

Observa-se que CMI do extrato do resíduo obtido com água (7,73 

μg.mL-1) apresentou menor concentração de extrato para inibir o micro-

organismo E. coli, quando comparado com o extrato obtido por ESC (9,1 

μg.mL-1). 

De forma geral o pré-tratamento da amostra favoreceu tanto a 

atividade antioxidante como a atividade antimicrobiana do extrato. 

Demonstrando que para as condições estudadas, o uso de métodos 

integrados pode melhorar as atividades biológicas dos extratos. 

 

 

3.4 PERFIL QUÍMICO DOS EXTRATOS 

 

A determinação do perfil químico dos extratos da semente de 

mamão foi realizada para todos os extratos estudados nesse Capítulo. A 

partir da análise da composição química por GC-EM para as condições 

estudadas, observou-se que o isotiocianato de benzila (BITC) foi 

identificado como o principal componente do extrato da semente de 

mamão. Barroso et al. (2016), Corrêa (2011) e Tumpa et al. (2015) 

também encontraram isotiocianato de benzila como o principal 

constituinte da semente de mamão. 

De acordo com Clarke (2010), o isotiocianato de benzila (BITC) é 

um composto bioativo derivado da hidrolise da mirosinase, que cliva a 

glicose do glicosinolato presente nas sementes de mamão. O BITC é uma 

substância estudada entre diferentes áreas devido à sua ampla aplicação. 

Variando do relaxamento vascular (WILSON et al., 2002) à inibição da 

proliferação do câncer (LUND et al., 2001). 

Após identificação do composto BITC como majoritário, realizou-

se a quantificação do composto para os extratos estudados, sendo a 

concentração de BITC apresentada na Tabela 21. 
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Tabela 21 -  Quantificação do composto majoritário presente no óleo 

extraídos da semente de mamão por processos integrados de extração. 

 

Método Solvente BITC (%) 

ESC 30 MPa e 40 °C 
 CO2 1,31 

PLE Resíduo 

80 °C / 67 min Água 4,82 

60 °C / 57 min Água/Etanol 3,70 

80 °C / 67 min Etanol 1,42 

 

Todos os métodos de extração se mostraram eficientes na obtenção 

do composto BITC, com destaque para a extração do resíduo com água, 

que apresentou a maior composição do composto majoritário. 

Consequentemente, esse ensaio obteve os melhores valores de atividade 

antimicrobiana, sendo este comportamento associado a presença do 

composto BITC. 

Outro fator importante a ser observado para a quantificação do 

composto BITC, é que o processo integrado resultou em maiores 

concentrações do composto. Todos os extratos do resíduo apresentaram 

quantificação de BITC maior que o extrato bruto da semente de mamão 

obtido por ESC. 

 

 

4 CONSIDERAÇÕES FINAIS 

 

Este capítulo avaliou a influência do processo integrado de ESC e 

PLE na obtenção de compostos bioativos da semente de mamão. Em 

geral, o processo combinado se mostrou como uma alternativa de melhor 

aproveitamento da semente de mamão e como um processo que melhora 

o desempenho das atividades biológicas. 

O processo integrado, extração da semente de mamão por ESC e 

posteriormente o resíduo dessa extração aplicado como matéria-prima 

para a extração PLE, proporcionou a obtenção de dois produtos. Um 

obtido pelo processo ESC onde apresentou alta atividade antimicrobiana 

frente aos micro-organismos E. coli (CMI de 9,1 μg.mL-1), S. aureus 

(CMI 146,2 μg.mL-1) e C. albicans (CMI 73,1 μg.mL-1) e o segundo 
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obtido pelo processo PLE com a utilização de diferentes solventes, água, 

etanol e água/etanol. 

O resíduo ESC obtido por PLE com ambos os solventes se 

mostraram mais eficientes na obtenção de compostos fenólicos, onde o 

pré-tratamento com ESC favoreceu a extração de compostos fenólicos por 

PLE. 

A atividade antioxidante dos extratos do resíduo apresentou 

melhores resultados comparado com a obtenção dos extratos só pela 

técnica de extração PLE ou até mesmo pela extração ESC. O resíduo ESC 

obtido por PLE com a mistura de solventes água/etanol apresentou 

valores de EC50 (199 μg.mL-1) considerado como extrato de alto potencial 

antioxidante. E o resíduo ESC obtido por PLE com o solvente etanol 

apresentou valores de atividade antioxidante (92,3 %), pelo método 

descoloração do sistema β-caroteno/ácido linoleico, estatisticamente 

igual ao antioxidante sintético BHT (97,88 %). 

O método integrado proporcionou uma melhora na atividade 

antimicrobiana do extrato do resíduo obtido pela extração PLE com água 

como solvente. Indicando com isso, que a integração dos processos tanto 

pode melhorar a extração de compostos com potencial antioxidante como 

também de compostos antimicrobianos, sendo o determinante dessa 

atividade a escola do solvente de extração no processo PLE. 

O composto BITC foi identificado em todas as amostras, sendo que 

a quantificação do composto aumentou com o pré-tratamento da matéria-

prima com ESC e posterior extração com PLE. Sendo observado maiores 

valores de BITC para o resíduo extraído com água (4,82 %). 

A recuperação dos compostos com a utilização de processos 

combinados levou a uma variedade de produtos com diferentes 

aplicações, antimicrobiano e antioxidante, e possibilitou o máximo 

aproveitamento da matéria-prima, destacando o potencial da aplicação de 

novas estratégias de extração. 
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1 CONCLUSÃO GERAL  

 

 

Os resultados apresentados nos Capítulos 3, 4 e 5 desse trabalho 

mostraram que o uso da semente de mamão para obtenção de compostos 

bioativos é promissor e apresentou-se como uma alternativa para a 

valorização desse subproduto. Os diferentes métodos aplicados para a 

obtenção dos extratos permitiram avaliar a influência das técnicas frente 

ao rendimento e as atividades biológicas. 

O modelo de Sovová obteve os melhores ajustes na modelagem 

das curvas cinéticas da semente de mamão. E a proposta de aumento de 

escala, com razão msolv/M e QCO2/M mantidas constantes entre escala 

pequena e grande, foi adequada pois se ajustaram com os parâmetros 

cinéticos modelados. 

Os extratos obtidos por Soxhlet apresentaram os maiores 

rendimentos de extração, sendo 24,30% com etanol e 24,32% com 

hexano, esses valores são significativamente iguais aos valores de 

rendimento obtidos pela extração com líquido pressurizado com etanol 

(23,72%). As extrações com fluído supercrítico na pressão de 30 MPa 

também proporcionaram altos rendimentos, por volta de 18,03%. 

Na avaliação dos compostos fenólicos totais os extratos obtidos 

por PLE com água e a mistura água/etanol apresentaram os maiores 

valores. O mesmo comportamento foi observado nas análises de atividade 

antioxidante, onde os extratos obtidos por PLE com água e água/etanol 

apresentaram os melhores resultados. Pode-se observar que os solventes 

de maior polaridade apresentaram maiores conteúdos de compostos 

fenólicos e atividade antioxidante. Os extratos obtidos por tecnologia 

supercrítica apresentaram baixo potencial antioxidante e conteúdo de 

compostos fenólicos, quando comparado com os outros métodos de 

extração. 

A extração da semente de mamão possibilitou a obtenção de 

extratos com forte atividade antimicrobiana. Todos os extratos obtidos 

pelas diferentes técnicas apresentaram atividade antimicrobiana frente 

aos micro-organismos E. coli, S. aureus e C. albicans. Destaca-se os 

ensaios por ESC que apresentaram os melhores resultados em 

comparação as outras técnicas, especialmente frente a bactéria E. coli, 
com valores de CMI de 7,5 μg mL-1, para a condição 20 MPa a 40 °C. A 

análise cromatográfica por GC-EM identificou a presença do composto 

BITC, composto esse relacionado a forte atividade antimicrobiana dos 

extratos. 
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Os resultados apresentados nesse trabalho demostram que a 

semente de mamão é uma valiosa fonte de compostos bioativos. De forma 

geral, extratos com altos rendimentos aliados a atividade antioxidantes 

podem ser obtidos pelas técnicas de extração SOX e PLE a temperaturas 

de 80 °C. E extratos com alto rendimento e forte potencial antimicrobiano 

podem ser obtidos pelo emprego de extração ESC. Além disso, a 

utilização de processos combinados apresentou uma variedade de 

produtos com aplicações tanto antioxidantes e antimicrobianas, e 

possibilitou o máximo aproveitamento da matéria-prima. 

 

 

2 SUGESTÕES DE TRABALHOS FUTUROS  

 

 

 Testar os extratos obtidos por ESC para mais espécies de 

bactérias e fungos, principalmente para bactérias Gram 

Negativas; 

 

 Avaliar a atividade antitumoral dos extratos obtidos por ESC e 

pelo processo combinado ESC e PLE; 

 

 Avaliar outras técnicas de extração como pré-tratamento da 

matéria-prima; 

 

 Análise de compostos polares por HPLC. 
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APÊNDICE A – Curva analítica de ácido gálico 

 

 

Figura 27 - Curva analítica de ácido gálico utilizada no cálculo do 

conteúdo de compostos fenólicos totais (CFT). 
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APÊNDICE B – Curvas cinéticas modeladas 

 

 

Figura 28 - Curva experimental e modelada da extração supercrítica da 

semente de mamão a 30 MPa, 40 °C e vazão de 0,35 kgh-1. 

 
 

 

Figura 29 - Curva experimental e modelada da extração supercrítica da 

semente de mamão a 15 MPa, 40 °C e vazão de 0,7 kgh-1. 
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Figura 30 - Curva experimental e modelada da extração supercrítica da 

semente de mamão a 30 MPa, 40 °C e vazão de 0,21 kgh-1. 
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APÊNDICE C – Curva de calibração do padrão Benzyl 

isothiocyanate-98% 

 

 
Figura 31 - Curva de calibração do padrão Benzyl isothiocyanate-98% 

para quantificação do composto majoritário. 
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ANEXO A – Modelos Matemáticos de Extração 

 

 

A1. Modelo de Sovová (1994) 

 

O modelo proposto por Sovová (1994) é um dos modelos mais 

utilizados na simulação de curvas de extração com CO2 supercrítico. Este 

modelo divide as curvas de extração em três etapas diferentes: etapa de 

extração de soluto de fácil acesso (soluto disponível na superfície das 

partículas), onde a resistência à transferência de massa está na fase 

solvente; a segunda etapa é a de exaustão gradual do soluto de fácil acesso 

e início do processo difusivo (inicio da extração do soluto de difícil 

acesso) e na terceira etapa são retirados os solutos de difícil acesso 

presentes no interior das partículas sólidas, onde a resistência interna é 

controlada pela transferência de massa. Essas três etapas de extração 

podem ser representadas pelas seguintes equações: 

 

 

(9) 

 

Onde, xk e x0 são respectivamente a massa em relação a N (massa 

da fase sólida livre de soluto (g)), a fração de difícil acesso do soluto e a 

fração do soluto inicial dentro da partícula. Os outros parâmetros (Z, r0, 

τ, τm, τn e zw) presentes na equação (9) podem ser calculados seguindo as 

equações: 
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Onde: Ka é o coeficiente volumétrico global de transferência de 

massa para a fase solvente (kgm-3.s-1); h é a coordenada axial (m); U é a 

velocidade superficial do solvente (m.s-1); y* a solubilidade (gsoluto.g-1 

solvente); t é o tempo (s); e k é o parâmetro do modelo Lack estendido (Ad). 

Os parâmetros ka, k e xk são parâmetros ajustáveis do modelo Sovová. 

 

 

A2. Modelo de Martínez et al. (2003) 

 

Martinez et al. (2003) propuseram um modelo matemático para 

descrever as curvas de extração com CO2 supercrítico. Este modelo é uma 

proposta para sistemas multicomponentes e pode ser aplicado 

considerando o extrato como um pseudocomponente ou uma mistura de 

substâncias ou grupos de componentes com estrutura química similar. O 

modelo negligencia o acúmulo e a dispersão na fase fluida devido a este 

fenômeno não apresentar influência significativa no processo quando 

comparado com o efeito de convecção. O modelo Martínez é descrito por: 
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Onde: mi e mt,i são a massa inicial total extraída (g) e a massa 

inicial total de um único composto (g). Os parâmetros bi (min-1) e tm,i 

(min) são parâmetros ajustáveis do modelo. 

 

 

A3. Modelo de Esquivél et al. (1999) 

 

Esquível et al. (1999) apresentaram um modelo empírico baseado 

na cinética do crescimento celular proposto por Monod. Este modelo pode 

ser utilizado para representar o rendimento de extração em função do 

tempo. 
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Onde: m, X0, F0 e t são respectivamente a massa extraída (g), o 

rendimento global (Ad), a massa inicial total da alimentação do leito (g) 

e o tempo de extração (min). O parâmetro b é o único parâmetro ajustável 

do modelo Esquível. 

 

 

A4. Modelo de Goto et al. (1993) 

 

Goto et al. (1993) desenvolveram um modelo matemático 

considerando a difusão de poros para descrever as curvas de extração. 

Este modelo é um modelo típico e muito aplicado em sistemas de 

adsorção. A solução analítica para este modelo é: 

 

 

(18) 
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Onde os parâmetros (a1, a2, A, b, c e φ) presentes na equação 18 

podem ser calculados seguindo as equações: 
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A5. Modelo de Tan e Liou (1988) 

 

O modelo de Tan e Liou é representado pela equação: 
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(25) 

Os parâmetros A e B da equação 25 são descritos pelas equações 

26 e 27, e a constante de dessorção (kd) é o único parâmetro ajustável do 

modelo de Tan e Liou. 
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A6. Nomenclatura dos modelos matemáticos 

 

𝑎𝑃 specific area of mass transfer (m-1) 

𝑏 adjustable parameter of Esquível model (s)  

𝑏𝑖 adjustable parameters of the Martínez model 

𝑒 mass of extract relative to 𝑁 

𝑒𝑒𝑠𝑞 ration between the mass of solute recovery by initial mass free solute 

(Ad) 

𝑒𝑙𝑖𝑚 value of 𝑒𝑒𝑠𝑞 by an infinity time of extraction (Ad) 

𝑒𝑖
𝑐𝑎𝑙 numerical accumulated mass in the point 𝑖. 

𝑒𝑖
𝑒𝑥𝑝

 experimental accumulated mass in the point 𝑖 

ℎ axial coordinate (m) 

𝑖 point of collect on a given 𝑡 

𝑘 parameter of extended Lack’s model (Ad) 

𝐾 desorption constant of Goto model (s-1) 
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𝐾𝑎 global volumetric coefficient of mass transfer to the solvent phase 

(kg.m-3.s-1) 

𝑘𝑑 desorption constant of Tan and Liou model (s-1) 

𝑘𝑃 mass transfer coefficient (m.s-1) 

𝑚 extracted mass (g)  

𝑀𝐴 raw material mass (g)  

𝑚𝑖 total initial mass of extracted (g) 

𝑚𝑡,𝑖 total initial mass of a single compound (g) 

𝑁 mass of the solute-free solid phase (g) 

𝑄𝐶𝑂2 CO2 flow rate (g.s-1) 

𝑟𝑂 solid phase concentration considering the initial solute content (Ad) 

𝑡 time (s) 

𝑈 superficial velocity of solvent (m.s-1) 

𝑥𝑘  fraction of solute hard access (Ad) 

𝑋𝑜 global yield (Ad) 

𝑥𝑂 fraction of initial solute inside of particle (Ad) 

𝑦∗ solubility (gsolute.g-1solvent) 

𝑍 parameter of fast extraction period 

𝑧𝑤 dimensionless coordinate (Ad)  

𝛽 particle porosity (Ad) 
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𝜀 porosity of the bed (Ad) 

𝜌𝑎 apparent specific mass (kg.m-³) 

𝜌𝑟 specific mass of the seeds (k.gm-³) 

𝜌𝑠 specific mass of solvent (kg.m-³) 

𝜏 dimensionless time (Ad) 

𝜏𝑅 residence time of solvent of bed (s) 

 𝜏𝑚 dimensionless time to start of the extraction from inside of particles 

(Ad)  

 𝜏𝑛 dimensionless time to end of the extraction of easily accessible solute 

(Ad) 

𝜙 dimensionless global coefficient of mass transfer (Ad) 


