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Resumo: Estudos de extracdo de pectina utilizando cenoura podem contribuir para um melhor
aproveitamento desta olericola. O objetivo deste trabalho foi caracterizar bromatologicamente a farinha de
cenoura, avaliar e otimizar o processo de extracdo de pectina de cenoura utilizando acido citrico como
agente extrator em diferentes tempos e valores de pH e determinar o grau de esterificacdo. A cenoura
ralada foi seca em estufa (60°C/24 horas) e, apés a secagem, moida para obtencdo da farinha. A partir
desta farinha determinaram-se os teores de umidade, extrato etéreo, teor de proteinas, fibras e cinzas e
foram realizados os testes de extracdo para otimizacdo do processo. Foi empregado o delineamento
composto central rotacional (DCCR) com duas variaveis independentes: pH e tempo de extragao. A cenoura
apresentou um rendimento de 13,18% em farinha. A farinha obtida apresentou em média, 9,8% de umidade,
11,67% de proteinas, 8,52% de extrato etéreo, 5,57% de fibras e 2,05% de cinzas. O modelo de regressao
representou significativamente (p<0,05) a relacdo entre as variaveis independentes e a resposta
(rendimento), com R?=0,93. O maior rendimento observado (14,73%) foi obtido em pH 1,5 e tempo de
extracdo de 180 minutos. O grau de esterificacdo da pectina observado para a farinha de cenoura foi
27,05%, considerado de baixo grau de esterificacdo. A pectina extraida da cenoura pode, por exemplo, ser
utilizada como aditivo em bebidas com a finalidade de aumentar o teor de fibras destes produtos sem,
contudo, alterar significativamente a viscosidade.

Palavras chave : Daucus carota L., metodologia de superficie de resposta, polissacarideo.

Optimization of extraction process and chemical cha racterization of carrot pectin

Abstract : Studies on extraction of pectin using carrot can contribute to a better use of this vegetable. The
objective of this study was to characterize bromatologically carrot flour, evaluate and optimize the extraction
process of carrot pectin using citric acid as extracting agent at different extraction times and pH values and
determine the degree of esterification. The carrots were dried (60 °C/24hours) and, after drying, were ground
to obtain flour. This flour was used for determination of moisture, fat, proteins, fiber and ash content and
tests were performed to optimize the extraction process. Central composite rotational design (CCRD) was
used with two independent variables: pH and extraction time. Carrot presented yield of 13.18% in flour. The
flour obtained contained, on average 9.8% moisture, 11.67% protein, 8.52% ether extract, 5.57% fiber and
2.05% ash. The regression model for the relation between independent variables and the response (yield)
was significant (p<0.05), with R*=0.93. The highest observed yield (14.73%) was obtained at pH 1.5 and
extraction time of 180 minutes. The degree of esterification of the pectin observed with carrot flour was
27.05%, which is considered low. The pectin extracted from carrot may for example be used as an additive
in beverages to increase the fiber content thereof, but without changing the viscosity.

Key words: Daucus carota L., response surface methodology, polysaccharide.
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Introducao

A pectina € um polissacarideo encontrado
na parede celular de vegetais superiores,
contribuindo para adesdao entre as células,
firmeza e resisténcia mecénica do tecido. A
molécula de pectina é constituida de uma cadeia
principal linear de unidades repetidas de acido D-
galacturdbnico  ligados  covalentemente  por
ligacdes a-(1,4), na qual os grupos carboxilicos
podem ser metil esterificados em diferentes
extensbes. Em alguns trechos, L- ramnose se
alterna com os residuos de acido D-galacturdnico
em ligacdes a-(1,2). Outros aclcares neutros,
como galactose e arabinose podem ser
encontrados em cadeias laterais (WILLATS et al.,
2006; SILA et al., 2009).

A aplicacdo da pectina na tecnologia e no
processamento de alimentos estd associada as
suas propriedades geleificantes, espessantes e
estabilizantes (PHILLIPS e WILLIAMS, 2009). A
formagdo do gel é a principal caracteristica
funcional da pectina e esta associada a
caracteristicas do meio, como pH, soélidos
sollveis e concentracdo de cétions bivalentes e
do grau de esterificacdo da pectina (WILLATS et
al., 2006).

As pectinas sdo classificadas em alto e
baixo grau de esterificacdo, conforme a
guantidade de grupos carboxil esterificados com
metanol. Aquelas de alta esterificacdo (acima de
50%) formam géis apdés aquecimento em
solu¢cdes com concentracdo de acUcar superior a
60% e pH inferior 3,6; por outro lado, pectinas de
baixa esterificacdo (abaixo de 50%) formam géis
na presenca de ions bivalentes, como o célcio
(MAY, 2000).

O processo de obtencdo da pectina
geralmente abrange: extracdo aquosa do material
da planta; purificagdo do extrato liquido e
separagdo do extrato da pectina do liquido. A
extracdo da pectina pode ser realizada por meio
aquoso acido, basico, com agentes quelantes ou
por acdo de enzimas. O método de extracao tem
influéncia direta no rendimento e nas
propriedades da pectina (JOYE e LUZIO, 2000).

A cenoura apresenta ampla adaptabilidade
a diferentes condi¢Bes de cultivo, tornando-se
uma das hortalicas mais cultivadas e consumidas
no mundo (PEREIRA et al, 2012). No Brasil,
durante a colheita de cenoura, ocorre perda em
tono de 15% da producdo  devido,
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principalmente, as caracteristicas de ma
formacgdo das raizes, o que dificulta a venda in
natura do produto. Portanto, estudos de extragédo
de pectina utilizando cenoura poderiam contribuir
para um melhor aproveitamento desta olericola,
apresentando uma alternativa para agregacao de
valores aos residuos solidos e minimizando o
volume a ser descartado.

O teor em substancias pécticas varia de
acordo com a origem boténica do produto vegetal,
sendo quatro subprodutos de indUstrias agricolas
e alimentares ricos em substéncias pécticas (teor
superior a 15% em base seca): bagaco de maca,
albedo citrico, polpa de beterraba e capitulos de
girassol. A maior parte da pectina utilizada pela
indastria de alimentos €& originaria dessas
matérias-primas (VORAGEN et al., 2009;
CANTERI et al., 2012).

Existe uma grande necessidade de novas
fontes viaveis para obtencdo de pectina, em
virtude de sua ampla utilizacdo pela indastria de
alimentos e farmacéutica. Apesar da cenoura
conter quantidades consideraveis de pectina,
existem poucas informacdes sobre o seu uso
como fonte de extracdo, bem como, sobre a
qualidade funcional deste polissacarideo. Com
isso, 0 objetivo do presente estudo foi otimizar um
método de extracdo de pectina da cenoura,
determinar o rendimento do processo e avaliar as
caracteristicas quimicas e fisicas da pectina
obtida.

Material e Métodos

O experimento foi realizado na laboratério
de Quimica e Analise de Alimentos da
Universidade Federal de Vigosa/Campus de Rio
Paranaiba. Cenouras (Daucus carota L.) foram
adquiridas no comércio local de Rio Paranaiba,
MG, Brasil. Em seguida foram lavadas,
higienizadas, raladas e secas em estufa com
circulacao forcada de ar a 60 °C por 24 horas. O
material obtido foi moido em liquidificador para
obtencao de uma farinha fina.

Caracterizacdo bromatoldgica das farinhas de
cenoura

Amostras das farinhas obtidas foram
submetidas as andlises descritas a seguir. Os
teores de umidade foram determinados por
secagem das amostras em estufa a 105 °C até
peso constante, as cinzas foram quantificadas
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utilizando-se o método de incineragéo a 550 °C, o
teor de proteina de cada amostra foi determinado
pelo método semimicro Kjeldhal e o teor de
lipidios foi determinado utilizando o método
intermitente de Soxhlet (AOAC, 1984). O teor de
carboidratos totais foi calculado por diferenca
considerando os teores descritos anteriormente
(GUIMARAES e SILVA, 2008).

O teor de fibra bruta foi determinado
utilizando o determinador de fibras. As amostras
foram colocadas em embalagens de celulose,
devidamente pesadas, e sofreram digestdo acida
(solucdo de H,SO, 1,25%) seguida de digestédo
basica (solucao de NaOH 1,25%) em temperatura
de ebulicdo, por 30 minutos cada (ANDRADE et
al., 2008). Em seguida foram lavadas e secas em
estufa a 105 °C. O teor de fibra bruta foi
determinado subtraindo-se a quantidade de
cinzas presente no material. Os pHs das
amostras foram medidos por meio de leitura
direta em potencibmetro digital, previamente
calibrado com solucdes-padrdo de pHs 4 e 7,
sendo que 10 g da amostra foram diluidas em
100 mL de agua (INSTITUTO ADOLFO LUTZ,
2005).

Extracao de pectina

A extracéo de pectina foi realizada de acordo com
Munhoz et al. (2010) e Siqueira et al. (2012) com
algumas modificacdes. Amostras de 50 gramas
de farinha de cenoura foram adicionadas a um
béquer contendo 450mL de solugcdo de acido
citrico em temperatura de 60 °C, durante o tempo
de extracao e nos valores de pH determinados no
delineamento experimental (Tabela 1). Apés o
tempo de extracdo, o material insolavel foi
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separado por filtracdo e resfriado a 4 °C. Ao
filtrado (contendo a pectina) foi adicionado etanol
92 ° GL, na proporcdo duas partes de etanol para
uma parte de filtrado (2:1) e deixada em repouso
por 1 hora para permitir a precipitacdo da pectina.
A pectina precipitada foi separada por
centrifugacao a 840 x g por 15 minutos e seca em
estufa com circulacdo forcada de ar a 60 °C por
12 horas. O material resultante foi pesado para a
determinacdo do rendimento em relagdo ao
material seco e moido em liquidificador. Para
efeito de comparacéo, depois de determinado o
ponto de maior rendimento na extracdo de
pectina de cenoura, foram extraidas pectina de
maracuja e de laranja, sob as mesmas condicdes.
Planejamento analise
estatistica

Foram avaliados os efeitos de pH e do
tempo de extracdo no rendimento e na qualidade
da pectina de cenoura extraida e a metodologia
de superficie de resposta (RSM) foi utilizada para
determinar a condicdo 6tima. Foi empregado o
delineamento composto  central  rotacional
(DCCR) com duas variaveis independentes: pH
(1,3 a 2,7) e tempo de extracdo (70 a 200
minutos) e o efeito da interacdo destas variaveis.
O planejamento completo consistiu-se de 13
experimentos, incluindo quatro fatoriais (niveis -1
e +1), quatro pontos axiais (niveis *a) e cinco
repeticdes no ponto central (Tabela 1). Todos os
experimentos foram realizados em ordem
aleatéria para minimizar o efeito de variacbes
inexplicaveis das respostas, devido a erros
metodolégicos. A funcdo resposta (y) foi o
rendimento da extracédo (RE).

experimental e

Tabela 1 - Niveis codificados das duas variaveis empregadas para extracdo de pectina no planejamento

composto central.

Variaveis Niveis
-a -1 0 +1 +a
pH 1.3 15 2,0 2,5 2,7
Tempo de extracdo (minutos) 70 90 135 180 200

a=+11,414 para k = 2 (duas variaveis independentes).

Os coeficientes de regressdo para termos
lineares, quadraticos e interacdo foram
determinados por regresséo linear multipla (MLR).
A significancia de cada coeficiente de regressédo
foi avaliada estatisticamente pelo valor-t a partir

do erro puro obtido das repeticdes no ponto
central. A analise de variancia (ANOVA) foi
aplicada para validar o modelo. Os coeficientes
de regressdo foram utlizados para gerar as
superficies de resposta. As analises foram feitas

Magistra, Cruz das Almas — BA, V. 26, n. 2, p. 115-123, Abr./Jun. 2014.



com auxilio do software Statistica® versdao 8.0
(Stat Soft. Inc., Tulsa, EUA).

Caracterizagéo titulométrica das pectinas das
farinhas de cenoura

As amostras de pectina obtidas nas
condicBes experimentais otimas foram
guantificadas por titulometria (WANG et al.,
2002). Aproximadamente 250mg de pectina foi
umedecida com 2mL de alcool etilico P.A. e
solubilizada em 25mL de agua deionizada sob
agitacdo constante por 30 minutos em agitador
magnético, sendo em seguida determinado o pH
da solugdo. As carboxilas livres dos &cidos
anidrogalacturénicos foram neutralizadas com
solucdo de NaOH O0,AIN. As carboxilas
esterificadas apos saponificagdo com 10mL de

Quantidade de massa por mEquivalente (2):

7 — Massa pectina
mEqtotais

Teor de residuos galacturdnicos (AUA %):

17600

AUA% =

Teor de metoxilas (MeO%):

MeO% = (mEqg''x31x100)
b=

massapectina

Percentual de acido poligalacturénico:

Fracdo acida = AUA% + MeO%

Percentual de agUcares neutros:

Fracdo neutra =100 - Fracdo acida

Grau de esterificacdo (DE):

e
31 AUA
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solugdo de NaOH 0,25N por 60 minutos a
temperatura ambiente foram neutralizadas com
10 mL de solucdo de HCI 0,25N e novamente
neutralizadas com solucdo de NaOH O0,1N,
obtendo-se entdo os valores de mEq de NaOH
referentes aos dois tipos de carboxilas, livres e
esterificadas, respectivamente representados por
mEQ’ e mEq’. Com os dados obtidos foram
realizados os calculos para determinacdo da
guantidade de massa por mEq (Equacéo 1), teor
de residuos galacturdnicos (Equacgédo 2), teor de
metoxilas (Equacdo 3), percentual de &cidos
poligalacturénicos (Equacao 4), percentual de
acucares neutros (Equacdao 5) e grau de
esterificacao (Equacéo 6).

Equacéo (1)

Equacéo (2)

Equacéo (3)

Equacéo (4)

Equacéo (5)

Equacéo (6)

Para efeito de comparacéo, também foi realizada caracterizacéo titulométrica de pectina comercial.
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Resultados e Discussao

Caracterizacdo bromatoldgica das farinhas de
cenoura

A cenoura apresentou rendimento de
13,18% em farinha. A composicdo bromatolégica
da farinha de cenoura obtida em base Umida e
seca pode ser observada na Tabela 2. Os dados
encontrados apresentaram pequenas variagbes
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em relacdo aos encontrados para cenoura crua
na Tabela de Composicdo de Alimentos (TACO,
2011). Foram verificadas maiores diferencas nos
teores medidos em relacdo ao extrato etéreo e
cinzas, variacbes estas que podem estar
relacionadas as diferentes matérias-primas e aos
diferentes locais de cultivo dos vegetais usados
em ambas determinagdes.

Tabela 2 - Valores médios dos teores de umidade (%), proteinas (%), extrato etéreo (%), cinzas (%),
carboidratos totais (%), fibra bruta (%) e fibra alimentar (%) para a farinha de cenoura em base

Umida e base seca.

Umidade Proteinas Extrato Cinzas  Carboidratos Fibra Fibra
(%) (%) etéreo (%) (%) Totais (%) Bruta (%) Alimentar (%)
Base imida 9,840,18 11,67+0,13 8,52+0,20 2,05+0,07 67,96 5,57+0,13 nd
Base seca - 12,93+0,14 9,44+0,22 2,27+0,08 75,36 6,18+0,14 nd
TACO* 12,87 1,98 8,91 76,24 nd 31,68

*Composicao em base seca para cenoura crua (TACO, 2011).

nd: ndo determinado

Extracao da pectina

O modelo de regressdo representou
significativamente (p<0,05) a relacdo entre as
varidveis  independentes e a  resposta
(rendimento), com R*=0,93. Os parametros foram
testados a 5% pelo teste t e foram avaliados os
efeitos linear (L) e quadratico (Q) das variaveis
sendo significativo (p<0,05) apenas o efeito linear
(L) das duas variaveis e a interacdo entre elas.
Observou-se que a variavel pH (L) tem influéncia
negativa no rendimento da extracdo de pectina,
indicando que menores valores de pH resultaram
em maior rendimento, dentro das faixas
estudadas. Os resultados mostraram, também,
gue a variavel pH foi o principal fator que afetou o
rendimento. A variavel tempo (L) apresentou
efeito positivo no rendimento da extracdo de
pectina. Isto indica que o aumento desta variavel,
dentro das faixas estudadas, acarretou em um
aumento no rendimento. Entretanto, Kalapathy e
Proctor (2001) relatam que tempos de extragdo
longos favorecem a degradacdo da molécula de
pectina, principalmente quando associada a alta
concentracao de acido. Munhoz et al. (2010),

R(%) =13,26-9,215pH + 7,0077t — 4,30898 pHxt

estudando a extracdo de pectina das farinhas de
polpa e da polpa com casca de goiaba,
observaram, para os dois tipos de farinha, efeito
significativo para a concentragdo de &cido citrico
(linear e positiva) e para tempo de extragdo
(linear positiva e quadratica negativa). Canteri-
Schemin et al. (2005) verificaram comportamento
semelhante aos encontrados por Munhoz et al.
(2010) das variaveis independentes
(concentracdo de acido citrico e tempo de
extracao) para a extracdo de pectina de bagaco
de maca com acido citrico, na qual os efeitos
lineares foram positivos e o0s quadraticos
negativos. Siqueira et al. (2012) verificaram que
os efeitos lineares das variaveis temperatura e
concentracdo de acido citrico e interagdo tempo
de extracdo e temperatura foram significativos
para o rendimento de pectina extraida de casca
de pequi. Neste estudo, o rendimento também
aumentou com a elevacdo do acido citrico
Considerando as variaveis significativas, o
modelo que expressa o rendimento (%), em
funcGio do pH e tempo de extracdo, €
representado pela Equacéo 7:

Equacéo (7)

Magistra, Cruz das Almas — BA, V. 26, n. 2, p. 115-123, Abr./Jun. 2014.



A maior parte da pectina utilizada
comercialmente deriva de cascas de frutas
citricas, que apresenta rendimento de 20 a 30%.
Entretanto ha varios estudos de aproveitamento
de diferentes frutos e residuos para extracdo
deste insumo. A cenoura contém cerca de 10%
de pectina em base seca, o que torna este
vegetal uma possivel fonte alternativa de pectina
(THAKUR et al., 1997). A Figura 1 apresenta os
rendimentos de pectina extraida da farinha de
cenoura. Os rendimentos de pectina extraida a
partir da farinha de cenoura variaram entre 1,95 a
14,73%. O maior rendimento (14,73%) foi obtido
em pH 1,5 e tempo de extracdo de 180 minutos.

Foram realizadas extracbes de pectina de
laranja e maracuja, nas mesmas condicbes de
obtengcdo de maximo rendimento da pectina de
cenoura. Obteve-se um rendimento de 21,10%
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para pectina de maracuja e 19,69% para pectina
de laranja, um pouco superiores aos obtidos com
a farinha de cenoura.

Munhoz et al. (2010), estudando a extracao
de pectina das farinhas de polpa e da polpa com
casca de goiaba, observaram rendimentos de
7,83 a 13,66% para pectina extraida a partir da
farinha de polpa de goiaba e 5,91 a 12,85% para
pectina extraida a partir da farinha de polpa com
casca de goiaba. O rendimento maximo obtido
por Munhoz et al. (2010) com farinha de goiaba
estdo semelhantes aos encontrados no presente
estudo. Siqueira et al. (2012) obtiveram
rendimentos médios de pectina extraida de casca
de pequi entre 14,89 e 55,86%. Kliemann et al.
(2009) registraram rendimentos entre 8,9 e 27,7%
na extracdo de pectina de maracuja utilizando
acido nitrico como extrator.

Figura 1 - (a) Superficie de resposta mostrando a dependéncia do rendimento de extracdo de pectina de
farinha de cenoura com pH e tempo de extracao. (b) Projecao da superficie de resposta em gréfico
area entre pH e tempo de extracdo no Rendimento de extracao de pectina de farinha de cenoura.
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Caracterizacao titulométrica das pectinas das
farinhas de cenoura
As caracteristicas de qualidade da

pectina extraida em pH 1,5 a 180 minutos sao
apresentadas na Tabela 3. A pectina obtida a
partir de farinha de cenoura apresentou grau de
esterificacdo (25,44%) inferior ao obtido para a
pectina comercial (75,55%), caracterizando-se
como uma pectina de baixo grau de esterificacao.
O grau de esterificacdo encontrado foi menor do

Tempo (min)

200

180

160

=
=)

o
S

S
=3

80

60
1.2

(b)

Rendimento (%)

1.4 16 18 20 22 24 2,6

gue aquele encontrado por Munhoz et al. (2010)
para farinha de polpa de goiaba (38,94%) e para
farinha de casca e polpa de goiaba (40,99%),
ambas também caracterizadas como pectina de
baixo grau de esterificacdo. Em estudos com
maracuja, diversos autores obtiveram pectina de
alto grau de esterificacdo: Pinheiro et al. (2008)
gue obtiveram pectina com 78,59% utilizando
0,086% de &cido citrico e tempo de extracdo de
60 minutos; Corona et al. (1996) que obtiveram
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pectina com 71,6% de grau de esterificacdo.
Matsumoto e Otagaki (1990) (73,2%) e D’Addosio
et al. (2005) (69,7%), que utilizaram acido
cloridrico como agente extrator sob diferentes
condicdes de extracdo. Canteri-Schemin et al.
(2005) também obtiveram pectina com alto grau
de esterificacdo (68,8%) a partir do bagaco de
maca utilizando acido citrico como extrator. Por
outro lado, Siqueira et al. (2012) obtiveram

121

também valores de baixa esterificagdo (11,79-
48,07%) para pectinas da casca de pequi. O grau
de esterificacdo pode ainda sofrer variacdo em
funcdo dos parametros de extracdo. Siqueira et
al. (2012) trabalhando com a extracao de pectina
de casca de pequi observaram que a
concentracdo de &cido citrico na solucdo de
extragéo teve efeito significativo (p<0,05) sobre o
grau de esterificacdo da pectina obtida.

Tabela 3 - Caracteristicas titulométricas da pectina comercial e da pectina extraida a partir da farinha de
cenoura na condicao de extracédo de pH 1,5, 60 °C por 180 minutos.

Caracteristicas da pectina

Pectina citrica

Pectina de farinha

comercial de cenoura
Acidos galacturénicos (AUA) (%) 77,98 45,63
Metoxilas (MeO) (%) 6,07 3,49
Fracédo acida (%) 51,70 81,47
AcuUcares Neutros (%) 48,30 18,52
Grau de esterificacdo (DE) (%) 75,55 25,44

Em relagcdo aos acidos galacturénicos, os
valores obtidos estdo abaixo da porcentagem
minima de &cido galacturbnico para pectinas
comerciais (65%) estabelecida pela Food and
Agriculture Organization of the United Nations
(FAO,1994).

As pectinas de baixo poder de esterificacdo
possibilitam a formacado de géis estaveis na
auséncia de aclcares e na presenca de alguns
jons metalicos. Em comparagdo com as pectinas
de alto poder de esterificacdo, sdo menos
sensiveis a alteragcdes de pH, formando géis na
faixa de pH 2,6-6,0, podendo também ser
empregadas como fibra dietética sollvel,
espessantes e estabilizantes de emulsdes em
alimentos (SHARMA et al.,, 1998; YAPO et al.,
2007; MUNHOZ et al., 2010). Pectinas com estas
caracteristicas podem, ainda, ser utilizadas na
producdo de bebidas e geleias diet com o intuito
de aumentar o teor de fibras sollveis no produto,
sem contudo, alterar significativamente algumas
propriedades fisicas, como a viscosidade. Com
isso, obtém-se um produto de boa qualidade para
um publico cada vez mais exigente (PUBLIO et
al., 2012). No trabalho de Siqueira et al. (2012), a
geleia elaborada com a pectina de baixo poder de
esterificacdo, extraida de casca de pequi, obteve
uma boa aceitacdo por parte dos provadores. As

fibras presentes nos alimentos sdo importantes
para a saude, pois melhoram as funcbes do
intestino grosso por meio da reducédo do tempo de
transito intestinal, pelo aumento de peso e da
frequéncia de eliminacdo de fezes, pela diluicao
do conteddo do intestino grosso e pelo
fornecimento de substrato fermentavel a
microbiota, normalmente presente no intestino
(BOEKEL et al., 2011).

Conclusodes

As pectinas obtidas nas melhores
condicbes de extracdo apresentaram grau de
esterificacdo inferior a 50%, sendo consideradas
de baixa esterificacdo. Pectinas com estas
caracteristicas podem ser utilizadas como fibra
dietética soluvel em sucos ou refrigerantes, pois
nao alteram a viscosidade dos mesmos.
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