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RESUMO

Na cadeia de processamento da banana uma grande quantidade de residuos com
potencial de aproveitamento é gerada. Como a casca de banana € rica em nutrientes, uma forma
de reaproveitar seria a utilizacéo da farinha de casca de banana (Musa AAA) tipo Cavendish na
obtencg&o de pectina. Logo, o principal objetivo desse trabalho foi a extragdo de pectina a partir da
farinha da casca de banana verde pelo método &cido citrico e avaliar seu rendimento utilizando
um planejamento fatorial. Foi utilizado um planejamento fatorial 23 mais trés pontos centrais
no qual foram avaliados os seguintes fatores independentes: razdo (1:20, 1:12,5 e 1:10); pH
(2,0, 2,5 e 3) e tempo de extracédo (3, 4 e 5 h). Conforme as condicOes utilizadas na extracdo da
pectina, o rendimento variou de 5,317 a 17,355 % e mostrou-se proximo de outros autores que
trabalharam com o0 mesmo acido. A analise do planejamento mostrou que todos os fatores foram
significativos, com nivel de confianca de 95%. A anélise da superficie de resposta mostrou que
a melhor condicdo para o rendimento de extracdo de pectina da farinha da casca de banana tipo
Cavendish foi com pH de 2,0, tempo de 3 horas e com razdo de 1:20 g/ml. Logo, os resultados
sugerem que a casca de banana verde tipo Cavendish pode ser reaproveitada uma vez que

contém um teor satisfatorio de pectina.

Palavras-chaves: Banana; pectina; extracdo; rendimento; planejamento fatorial.



ABSTRACT

In the banana processing chain a large amount of waste with potential for use is
generated. Since banana peel is rich in nutrients, one way to reuse it would be to use Cavendish
banana peel flour (Musa AAA) to obtain pectin. Therefore, the main objective of this work was
the extraction of pectin from the green banana peel flour by the citric acid method and to
evaluate its yield using a factorial design. A 23 factorial design plus three central points were
used in which the following independent factors were evaluated: ratio (1:20, 1:12,5 and 1:10);
pH (2.0, 2.5 and 3) and extraction time (3, 4 and 5 h). According to the conditions used in pectin
extraction, the yield ranged from 5,317 to 17,355% and was close to other authors who worked
with the same acid. Planning analysis showed that all factors were significant, with a 95%
confidence level. Response surface analysis showed that the best condition for pectin extraction
yield from Cavendish banana peel flour was pH 2.0, time 3 hours and 1:20 g / ml ratio.
Therefore, the results suggest that Cavendish green banana peel can be reused as it contains a

satisfactory pectin content.

Key-words: Banana; pectin; extraction; Yield; factorial planning.
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1 INTRODUCAO

A bananeira (Musa AAA.) é uma planta monocotileddnea, perene e originaria dos
tropicos umidos do Sudeste Asiatico. Atualmente o cultivo da banana é realizado em cerca de
120 paises de regides tropicais e subtropicais (Israeli & Lahav, 2017).

A banana se encontra dentre as frutas mais consumidas no mundo e estd entre as
principais culturas de interesse na &rea da fruticultura. No Brasil, é a terceira fruta mais
produzida, sendo praticamente toda consumida por consumidores brasileiros. Uma grande
vantagem dessa cultura € que ela pode ser produzida durante o ano todo, sofrendo influéncia
das condicBes climaticas e sazonalidade de producdo que esta diretamente ligada ao
comportamento de mercado (CAMPOS; GONCALVES, 2002).

A india é o maior produtor mundial de banana totalizando 26.509.096 de toneladas por
area métrica de producdo. A maior parte de banana cultivada na india é destinada ao mercado
interno. A variedade mais cultiva na india é do subgrupo Cavendish. No processamento, 95%
dessa matéria-prima é utilizada na produgdo de chips de banana (PRATIK.B.KAMBLE, 2017).

No Brasil a producdo de banana ocupa 508 mil hectares de area produzida. Ao todo séo
cincos estados brasileiros com maior producdo de banana, sdo eles Sdo Paulo, Bahia, Santa
Catarina, Minas Gerais e Pard segundo a EMBRAPA (2018). As variedades cultivadas em
destaque incluem banana prata, pacovan, magéd, da terra, ouro, figo e a nanica/nanicdo do tipo
Cavendish.

Com o desenvolvimento do setor de fruticultura, 0 aumento no nimero de inddstrias do
setor de alimentos e a intensificacdo do processamento de frutas, surge o problema da producéo
de residuos (QIU et al., 2010). Cerca de 40 % da fruta sdo residuos como bagaco, cascas,
sementes e partes improprias ao processamento. Estes subprodutos sdo descartados no ambiente
sem qualquer forma de tratamento ou, em alguns casos, podem ser aproveitados como matéria-
prima para a formulagéo de racdo animal segundo Rebello (2013)

A casca € 0 subproduto mais produzido no processamento de banana, sé no Brasil sdo
gerados cerca de 1,2 milhdes de toneladas desse residuo. Por ser muito rica em fibras estudos
séo desenvolvidos na utilizacdo da casca para a producéo de doces, hamburguer, e produgéo de
biocombustiveis. Outra alternativa é a produgéo de farinha da casca de banana verde, que pode
ser usada como agente de absorcéo de corantes, ou aditivos na producdo de macarréo, paes,
bolos e para extracao de substancia péctica (REBELLO, 2013).

A producdo de pectina comercial seria uma fonte alternativa para o uso de residuos
gerados no processamento de frutas. Constantemente a casca de banana é jogada fora sem
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passar por nenhum tratamento, e por ser um residuo farto devido a alta producéo e utilizacdo
da fruta, estudos foram realizados a procura de alternativas para utilizagdo desse subproduto

A pectina é um polissacarideo constituinte da parede celular de plantas dicotiledoneas,
responsavel pela adesdo entre as células e pela resisténcia mecanica da parede celular. A
associacao de pectina entre celulose e hemicelulose origina a protopectina nos tecidos vegetais.
A protopectina, de natureza insoluvel, é facilmente hidrolisada por aquecimento, em meio
4cido, formando pectina (ORDONEZ-PEREDA; 2005; THAKUR; SINGH; HANDA, 1997).
O esqueleto péctico é composto por um homopolimero de acido galacturénico, com grupos
carboxilas metil esterificados. A pectina deve conter no minimo 65% de &cido galacturénico
em sua composi¢cdo (CANTERI et al., 2011).

As substancias pécticas sdo geralmente extraidas por métodos quimicos e enzimaticos.
A extracdo de pectina € um processo de multiplos estagios fisicos e quimicos nos quais a
hidrélise, a extracdo e a solubilizacdo de macromoléculas do tecido vegetal sdo influenciadas
por diversos fatores como temperatura, pH, tipo de acido e tempo de extracdo (PAGAN et al.,
2001). A pectina pode ser produzida a partir da mistura do extrato liquido com alcool, sendo
precipitada, seca e triturada (MAY, 1990).

O rendimento é caracterizado pelas condi¢cGes em que a extracdo da pectina ocorrera com
temperatura de extracdo, tempo, pH e acido utilizado (Pectinas Propriedades e Aplicacdes, 2014).
Nos dias atuais, em decorréncia das necessidades da sociedade moderna, a pesquisa cientifica
tem promovido grandes avan¢os em todos 0os campos da ciéncia, gerando uma gama crescente
de dados e informacdes, sendo que para a devida exploracdo e o correto entendimento, a
aplicacdo de ferramentas estatisticas torna-se indispensavel (PEREIRA-FILHO et al., 2002).
Dentre os diversos tipos de planejamento experimental, os sistemas de planejamento fatorial
destacam-se pois permitem avaliar simultaneamente o efeito de um grande nmero de variaveis,
a partir de um numero reduzido de ensaios experimentais, quando comparados aos processos
univariados (PERALTA-ZAMORA et al., 2005).
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2 OBJETIVOS
2.1 Objetivo Geral

O objetivo deste trabalho foi utilizar a farinha da casca de banana tipo Cavendish com
maturacdo “verde com trago amarelo”, como matéria-prima para extracdo de pectina pelo

método acido e avaliar seu rendimento utilizando um planejamento fatorial.

2.2 Objetivos Especificos
e Extrair pectina da Farinha da Casca de Banana Verde utilizando &cido citrico;
e Determinar o rendimento de pectina extraida da Farinha da Casca de Banana Verde;

¢ Avaliar o rendimento utilizando um planejamento fatorial 23 mais trés pontos centrais.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1 Banana (Musa AAA)

A palavra banana tem origem africana e é conhecida também pelos nomes banano,
platano, gruneo, cambure (SOTO BALLESTERO, 1992).

A banana é uma fruta bastante produzida em regides tropicais e subtropicais devidos
sua facil adaptacdo a esses climas. Desse modo o Brasil por ser um pais tropical, tornou-se o
terceiro produtor mundial desse fruto. Estima-se que sdo produzidos cerca de seis milhdes de
toneladas ao ano, sendo a segunda fruta mais consumida pelos brasileiros, ficado atras apenas
da laranja (KHAMSUCHARIT,2018).

A polpa da banana € o ingrediente principal para producéo de doces e outros derivados,
com o uso da parte comestivel do fruto, gera-se um residuo solido a casca que é uma parte
bastante enérgica, e que contém um teor de fibras elevado (KHAMSUCHARIT, 2018).

Segundo dados disponibilizados pelo IBGE (2004), a area total cultivada foi de 508 mil
hectares no territdrio brasileiro. A maior parte da populagéo brasileira consome banana néo s6
para obtencdo de nutrientes, mas também como fonte de energia e complementacédo na dieta
alimentar. Cerca de 30 kg/hab/ano é o consumo “per capita” do Brasil. Ja a India tem a maior
colheita mundial, e seu consumo per capita é de 12 kg/hab/ano devido a dimensdo de sua

populacéo.

Tabela 1 - Producéo Brasileira de Banana por Regido

REGIAO AREA COLHIDA  QUANTIDADE PARTICIPACAO
FISIOGRAFICA (hac) PRODUZIDA  NA PRODUCAO (%)
ton
Nordeste 188.041 2(.251.907 33,74
Sudeste 126.939 2.196.993 32,91
Sul 48.688 1.022.730 15,32
Norte 79.505 899.546 13,48
Centro-Oeste 22.261 303.924 4,55

Fonte: (BECKMAM, 2019)

Segundo Borges et al. (2009), distribuido por todo o territorio nacional o cultivo da
bananeira & mais abrangente na regido nordestina estimando 34% da producdo no pais. O estado
de S&o Paulo € o maior produtor, seguido pelo estado da Bahia, Santa Catarina, Minas Gerais e
Para (EMBRAPA, 2018).
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Tabela 2 - Principais Estados Produtores de Banana no Brasil

ESTADOS AREA COLHIDA PRODUCAO RENDIMENTO
(hac) (ton) (ton/hac)

Séo Paulo 49.012 1.084.514 22,13

Bahia 72.584 866.591 11,94

Santa Catarina 29.145 712.775 24,46
Minas Gerais 41.525 685.471 16,51
Para 43.145 514.205 11,92
Outros 230.023 2.811.544 14,34

Fonte: (BECKMAM, 2019)

3.2 Principais Variedades

As variedades de banana cultivadas no Brasil sdo de grande abrangéncia, as mais difundidas
séo a Prata, Pacovan, Macé e da Terra, entre outras que sdo utilizadas apenas para o mercado
interno. Outras bananas como a Nanica e Nanicdo da variedade Cavendish sdo usadas
principalmente para exportacdo, em escala menor sdo produzidas a Banana Ouro, Figo
(Vermelha e Cinza) e Caru (Verde e Roxa) (SILVA et al., 2004).

Segundo Teixeira (2017) a diferenca entre algumas espécies, que em alguns casos é grande, €
estabelecida por aspectos como: porte da planta, tamanho do cacho, forma e cor da casca do
fruto, gosto e aparéncia do fruto, tolerancia a determinadas pragas e doencas, produtividade,
adaptabilidade a determinadas condicdes de clima e solo, entre outros.

A banana Prata foi introduzida no pais pelos portugueses devido a isso a populacdo da regido
Norte e Nordeste apresentam uma maior preferéncia pelo seu sabor. Suas caracteristicas séo de
pote pequeno, sabor doce e suave. Ja a banana Pacovan € 40% maior que a variedade Prata e
seu fruto apresenta uma leve acidez. A variedade Maca tem a casca fina e a polpa suave, é
considerada a mais nobre entre os consumidores brasileiros. A variedade Nanica e Nanicdo
também conhecidas como banana d’agua sao frutos longos e curvados, sua polpa é bastante
doce e sdo mais usadas na exportacdo. Banana da Terra que € bastante consumida frita ou
cozida, principalmente na culinaria brasileira, sdo frutos bem longos e sabor bem adocicado
(SILVA et al., 2004).

No Nordeste na regido do submeédio Sao Francisco, a produtividade média da bananeira é maior
que a media nacional. As variedades do subgrupo Cavendish possuem produtividade média de
35 ton/ano, Pacovan de 25 ton/ano e a magé 18 ton/ano. No Nordeste o cultivo da bananeira
ocupa o terceiro lugar em producéo ficando atrés apenas da uva e da manga. A &rea plantada
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atualmente é de 5.500 hectares, a principal variedade plantada é a Pacovan, em seguida vem o
grupo Cavendish (BORGES et al., 2009).

A escolha de qual seja cultivada deve ser em relacdo ao mercado consumidor e também a
finalidade que essa matéria-prima vai ter, outro fator que é bastante importante na escolha da
variedade de bananeira cultivada é a sua resisténcia a doencas, deve-se evitar variedades que
sejam susceptiveis a ataques das principais pragas e doencas da cultura (SILVA, 2004).

A nanica do subgrupo Cavendish (Musa acuminata Colla), que popularmente pode ser
conhecida como banana d’agua, and, caturra e baba-da-china é muito importante na economia
mundial, pois apresenta um grande potencial na produtividade, sendo bastante utilizada para
processamento industrial, além de ser de baixo custo (OLIVEIRA, 2007).

3.3 Caracteristicas

A planta da bananeira possui caracteristicas de um vegetal herbaceo completo, que por
sua vez apresenta raiz, tronco, folhas, flores, sementes e frutos apresentada na figura 1. A
plantacdo da bananeira é naturalmente por via vegetativa emitindo novos rebentos, quando se
deseja a criacdo de novas cultivares ou hibridos o processo pode ser feito através de sementes
(GONGCALVES et al., 2002).

A bananeira possui um ciclo de vida bem definido, onde sua fase de gestacéo inicia-se
com a geracdo de um broto-rebento em outra planta. Ao ocorrer seu aparecimento ao nivel do
solo sua contagem de vida € iniciada, a partir do crescimento forma-se uma bananeira que ira
produzir um cacho, aonde os frutos irdo se desenvolver, amadurecer e cair. Futuramente todas
as suas folhas irdo secar, dando inicio a fase de morte da planta. Como se trata de um processo
continuo é comum que onde se encontra uma bananeira adulta, existem outras de varios estagios
de crescimento ao seu lado, esse conjunto de plantas de diferentes idades crescendo em um
mesmo grupo denomina-se touceira. As touceiras sao formadas por geragfes da muda original
conhecidas popularmente como mae, filho e neto (GONCALVES et al., 2002).

Segundo Soffner (2001) o caule, ou conhecido como rizoma, € subterraneo, nele ocorre
a formacdo das raizes, das folhas, da inflorescéncia e a geracdo de novos rebentos ou “filhotes”.

O pseudocaule € uma estirpe ou “tronco” em formato de um cilindro irregular, formado
por bainhas foliares sobrepostas, tendo em seu interior o palmito ou denominado de coragédo
central. No prolongamento das bainhas foliares encontram-se as folhas. O cacho é composto

pelas partes: engaco, raquis, pencas de bananas e botéo floral ou coracdo (Medina, 1961).
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O engaco é o pedunculo da inflorescéncia, que tem inicio no apice do pseudocaule e
termina na insercéo da primeira penca. O raquis é o eixo de inflorescéncia, que inicia no ponto
onde termina o engaco e alonga-se até o local de insercdo do botdo floral. As flores femininas
formardo os frutos e estdo inseridas no raquis feminino., que inicia no ponto onde inicia a
primeira penca e estende-se até a ultima. As flores masculinas estdo no raquis masculino, a
partir do ponto de insercéo da Ultima penca e termina no botéo floral (Soto Balestero, 1992).

O eixo que sustenta o cacho de bananas € conhecido no Brasil como engago ou raquis e
na lingua inglesa ele € denominado peduncie, rachis, stalk ou stem (Simmonds, 1966).

A penca é formada pelo conjunto de frutos, estruturadas em duas fileiras horizontais e
paralelas (Siméo, 1971). Os tamanhos das partes da bananeira iram depender de algumas

variaveis como espécie, cultivar, tratos culturais e condi¢6es edafoclimaticas.

Figura 1 — Partes da Bananeira

' Enga¢o
Felhas
Raquis Engago
feminino -
7
z Riqus
3 masculino

bainha foliar

Pseudocanle

Fonte: (SOFFNER, 2001)

3.4 Status de maturacao
A proporgdo com que ocorrem as transformagdes na aparéncia, textura e composicéo
guimica da banana, depende da atividade das diferentes enzimas nela presentes. Estas,
entretanto, sdo estimuladas ou inibidas pelas condicGes fisicas as quais a fruta € submetida.
Assim, em uma camara de maturacdo, devem-se levar em conta os seguintes fatores:
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temperatura, umidade relativa, gas ativador de maturacéo, ar atmosférico, circulacdo de ar e
exaustdo (MEDINA et. al., 1978).

De acordo com Medina et. al. (1978), a banana pode ser classificada em oito estadios
de maturacdo que constituem uma escala baseada no aspecto da fruta e nos teores de amido e

acucar, a qual esta apresentada na Tabela 3.

Tabela 3 - Estadios de maturagédo da banana

Aspecto da fruta Amido (%) Aclcar (%)
1 - Fruta verde 21,5-19,5 0,1-2,0
2 — Fruta verde com tracos amarelos 19,5-16,5 2,0-5,0
3 — Fruta mais verde que amarela 18,0-14,5 3,5-7,0
4 — Fruta mais amarela que verde 15,0-9,0 6,0-12,0
5 — Fruta amarela, extremidade verde 10,5-2,5 10,0-18,0
6 — Fruta inteiramente amarela 4,0-1,0 16,5-19,5
7 — Fruta amarela com pequenas manchas pardas 2,5-1,0 17,5-19,0
8 — Fruta amarela com grandes manchas pardas 1,5-1,0 18,5-19,0

Fonte: (MEDINA, 1978)

Segundo Ward e Nussinovitch (1996), a avaliagdo do grau de maturacdo da banana é
normalmente feita através da comparacdo da cor da casca com Figuras ja padronizadas. A cor
da casca é conhecida por apresentar uma boa correlacdo com a conversao de amido em acgucar,
desenvolvimento de sabor e caracteristicas favoraveis de textura da polpa. Em vista disso, foram
determinadas relacGes entre o brilho e outros parametros da banana com a cor da casca desta
fruta, para verificar se o seu brilho pode representar um indicador do estadio de maturagédo da
fruta. Em seu experimento, utilizaram um medidor adequado para medir o brilho de superficies
curvadas, paralelamente a um medidor convencional de superficies lisas, para determinar o
brilho da casca de bananas tipo Cavendish em amadurecimento. Esse processo foi
acompanhado por uma reducdo gradual do brilho, o qual se correlacionou bem com outras
mudangas fisicas e quimicas na banana, incluindo pH, ° Brix, teor de amido da polpa,
rugosidade da casca e, além disso, alteracbes da cor da casca, um indicador do grau de

maturacao das frutas conforme apresentado na figura 2.
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Figura 2 - Escala de VON LOESECKE, 1950.

I

a) Totalmente verde b) Verde com tracos amarelos  ¢) Mais verde que amarelo

I

d) Mais amarelo do que verde o) Amarelo com a ponta verde ) Todo amarelo

g) Amarelo com areas marrons
Fonte: (AMARAL ,2013)

Nas variedades do subgrupo Cavendish, a sintese do acucar e a hidrolise do amido é
normalmente concluido no estagio final de maturacdo, j& em outras variedades, essas acdes sao
mais lentos e terdo seguimento quando a fruta estiver muito madura. Uma pesquisa feita com
banana Nanica e a banana Prata revelam que a agdo de maturacdo é diferente entre ambas as
variedades. Em bananas do subgrupo Cavendish a coloragéo e a textura incidem gradativamente
durante o armazenamento, j& na banana Prata o processo mostra-se desigual, pois as
modificacfes em tais caracteristicas acontecem préximo ao final da estocagem (OLIVEIRA,
2007).

3.5 Casca de banana

Descartado em grande quantidade na natureza, a casca de banana &€ um residuo
domiciliar e da industria de alimentos. Cerca de 30 % da massa total da fruta madura e
representada pelo seu residuo (EMAGA et al., 2008; REYES, 1991), e ainda ndo tem aplicacdes
de ordem industrial, sendo esporadicamente utilizada, de forma direta, na alimentacdo animal
e adubo orgénico (QIU et al., 2010). Estima-se que sdo geradas em torno 1,2 milhdes de

toneladas de casca de banana por ano no Brasil. Sendo assim, torna-se de grande relevancia o
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aproveitamento da casca, visto que, trata-se de uma fruta consumida mundialmente
(REBELLO, 2013).

Segundo VERNAZA et al. (2011), a producdo de farinha de banana verde (FBV)
encontra ampla aplicacdo na industria de alimentos, principalmente na elaboracao de produtos
de panificagdo, produtos dietéticos e alimentos infantis, sendo uma fonte de amido resistente e
sais minerais, tais como potassio, calcio, ferro, magnésio e enxofre. Alem dos beneficios
nutricionais, a producdo de FBV contribui na reducdo das perdas pds-colheita, aumento do
tempo de vida de prateleira e na agregacdo de valor a fruta (BEZERRA et al., 2013).

Tem-se estudado possibilidades da utilizacdo da casca de banana na producao de doce
em massa, hamburgueres enriquecidos com fibras, producdo de biogas, obtencdo de etanol e
producdo de alcool e vinagre. Por meio da farinha obtida da casca de banana se torna possivel
utiliza-la como biossorvente para metais pesados em solu¢fes aquosas, agente de adsorcao de
corantes basicos, purificacdo de agua, ingrediente em massa de macarrdo e extracao de pectina
(REBELLO, 2013).

4 PECTINA
4.1 Definicéo e Classificacio

Em 1908 na Alemanha foi registrada a obtencéo do primeiro extrato liquido de pectina.
Logo este processo propagou-se rapidamente pelos Estados Unidos onde foi patenteada por
Douglas (US Pat. 1.082,682,1913).

No inicio do século XX a producdo de pectina se desenvolveu aos poucos na Europa,
utilizando como matéria prima a macd. Em seguida na Califérnia surgiu a primeira fabrica de
pectina citrica (CANTERI et al., 2011). A producgdo comercial teve inicio com a utilizacdo de
bagaco de maca como subproduto descartado em industrias de produgéo de sucos. Apos alguns
anos, 60% da producdo de pectina no mundo era oriundo de bagaco citrico, por ser um residuo
muito gerado na producdo de sucos. A producéo de pectina no Brasil iniciou-se em 1954, em
Limeira cidade do estado de Sdo Paulo. A producdo de pectina continua até os dias atuais,
tornando-se a maior produtora de pectina citrica do mundo (CANTERI et al., 2011).

Substancias pecticas sdo carboidratos complexos e sdo componentes encontrados
primeiramente nas paredes celulares de plantas superiores (angiospermas e gimnospermas), agindo
como ‘“agente cimentante”, contribuindo tanto para a adesdo entre as células, quanto para a
resisténcia mecénica da parede celular como mostra a figura 3 (Kertesz, 1951; Van Buren, 1991;
Thakur, Singh e Handa, 1997).
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Figura 3 - Parede Celular Vegetal

Hemicelulose

Proteinas soluveis

Fonte: (AFINKO, 2018)

A concentracdo mais elevada de pectina é encontrada na lamela média das paredes
celulares, com uma reducdo gradual da parede celular primaria para a membrana plasmatica
(Thakur, Singh e Handa, 1997). Nos citricos, as substancias pécticas influenciam na firmeza
das frutas e no aumento da viscosidade dos sucos (Ting e Rouseff, 1986).

A ligacdo covalente entre pectina, celulose e hemicelulose forma a protopectina, sua
principal funcéo é a sustentacdo da unido da célula. Insoltvel em &gua, mas quando em contato
com solucgdes &cidas a protopectina é separada permitindo a liberagéo da pectina. A pectina tem
sua estrutura quimica como mostra a Figura 4, formada de uma cadeia linear principal composta
de vaérias unidades de acido D-galacturonico que estdo unidos covalentemente de ligagdes o
(1,4), que forma a cadeia poligalacturénica. Os grupos carboxilicos dessa cadeia apresentam
unidades de L-ramnose por meio de ligagdes o (1,2), que se encontram ligadas a cadeias laterais,
formadas por 15 agucares neutros, principalmente as unidades de galactose e arabinose
(REBELLO, 2013).

Figura 4 - Estrutura Quimica Completa da Pectina

-:I.:::H.. oaH,
- oH =1 oH

H i
L - L L

Fonte: (BECKMAM, 2019)
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As substancias pécticas sdo utilizadas nas industrias para aumentar a viscosidade e agem
como coloides estabilizantes e protetores em alimentos, sendo utilizada na producéo de doces,
geleias, bebidas e sucos de fruta concentrados. Outra finalidade deste produto é a prevencéo de
flotacdo em alimentos que usam frutas no seu preparo, em estabilidade em produtos
panificados, estabilidade proteica, maciez, textura, aumento de volume e o controle da sinérese
(BECKMAM, 2019). Na industrial farmacéutica, sdo considerados fonte de fibra dietética, e 0
grupo de polissacarideos ndo-amilaceos, com gomas, hemiceluloses e entre outros (CANTERI
etal.,2011).

A ACS (American Chemical Society) classificou em 1994 as substancias pécticas em
quatro categorias (ZANELLA, 2013):

e Acidos pécticos: trata-se de &cidos poligalacturnicos que possuem cadeia longa com
auséncia ou possuindo apenas um teor minimo de grupos metil éster em sua cadeia.

e Acidos pectinicos: utilizado para nomear acidos poligalacturnicos que possuem uma
propor¢do, mais abundante que os encontrados nos acidos pécticos, de grupos metil éster
em sua cadeia.

e Protopectina: E basicamente a pectina em sua forma natural, associada a celulose,
hemicelulose e lignina. Esta definicdo € utilizada para a pectina insolivel em &gua,
encontrada nas plantas. Sdo formados os acidos pectinicos, quando a protopectina é
submetida a hidrolise.

e Pectina: Trata-se de acidos pectinicos solGveis em agua, que possuem um teor variavel
de grupos metil éster que, sdo capazes de formar géis quando submetido a condices

adequadas.

4.2 Principais Fontes de Pectina

Apesar de a pectina ser encontrada comumente na maioria dos tecidos das plantas, o
namero de fontes que podem ser usadas para producdo de pectina comercial € muito limitado,
isto porque a habilidade de formacé&o de gel das pectinas depende do grau de esterificagéo e do
tamanho da molécula. Portanto, a detec¢do de uma grande quantidade de pectina em um fruto,
por si s, ndo é suficiente para qualificar que a fruta atua como uma fonte de pectina comercial,
devido a variacdo destes parametros (Simpson, Egyankor e Martin, 1984).

A quantidade de pectina contida em cada matéria-prima diversifica, de acordo com a
botanica do produto vegetal. Nas industrias os mais utilizados como subproduto sdo: bagaco de

maca albedo citrico, polpa de beterraba e girassol, visto que, possui um teor de pectina superior
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a 15% em matéria seca. Na tabela 4 podemos observar valores de pectina para alguns frutos em
destaque. A extracdo de pectina nessas industrias ocorre com adi¢do de meio acido em alta
temperatura. Segundo Canteri et al., (2011) menciona que, por haver uma grande variedade de
matéria-prima utilizada na extracdo ha a influéncia do subproduto no poder de formacao de gel

da pectina.

Tabela 4 - Teor de Pectina em Matéria Seca de Principais Frutas Utilizadas na Extracéo

FRUTO TEOR DE PECTINA (% MS)
Maca 4-7
Bagaco da maga 15-20
Albedo citrico 30-35
Bagaco da beterraba 15-20
Cenoura 10
Tomate 3

Fonte: (BECKMAM, 2019)

4.3 Aplicacéo da Pectina

As pectinas constituem um grupo de substancias de grande interesse pela industria
alimenticia. Estes compostos sdo utilizados na forma de pd, como ingrediente de grande valor,
devido a sua capacidade de gelificacdo. A pectina comercial ATM (Alto teor de metoxilacéo),
vem sendo utilizada como agente gelificante na elaboracdo de geleias e compotas, agente
espessante, floculante, estabilizador, em confeccGes de bebidas de frutas e dietéticas, em glacés
e recheios de produtos de panificacdo, além de molhos para saladas, e substituto de gordura na
producdo de manteiga, margarina, paté, etc (Rolin e De Vries, 1990; Thakur, Singh e Handa,
1997; Smith e Hong-Shum, 2003). A pectina de baixo teor de metoxilacdo (BTM) é utilizada
na formulacdo de doces em massa de baixo valor calorico (light) (Christensen, 1986).

Além do uso em inddstria alimenticia, a pectina tem aplicagcbes na industria
farmacéutica, onde atua principalmente como uma espécie de fibra alimentar reduzindo os
niveis de colesterol LDL (lipoproteinas de baixa densidade) no sangue. Miettinen e Tarpila
(1977), reportaram uma reducgéo de 13% no nivel do colesterol de pessoas de varias idades com
uma dieta de 40-50 g/dia de pectina durante duas semanas. Jenkins, Newton et al. (1975),
também obtiveram resultados significativos na reducéo de colesterol (12-18%) com uma dieta
de 36 g/dia de pectina durante duas semanas de tratamento.
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Pesquisas mostram que a pectina vem atuando como uma substancia profilatica natural,
como apresenta Kohn (1982), onde a pectina atua contra o0 envenenamento de cations toxicos
mostrando-se efetiva na remoc¢édo de chumbo e mercdrio do trato gastrointestinal, e Cipriani,
Gracher et al. (2009), no qual a pectina de citros possui efeito anticoagulante e antitrombdtico.

A pectina também ¢é utilizada na producdo de uma variedade de produtos, incluindo
filmes biodegradaveis e comestiveis, adesivos, substitutos de papel, espumas e plastificantes,
agentes de superficie para produtos médicos, materiais para implantes biomédicos e sistemas
de liberacdo de farmacos (MOHNEN, 2008).

4.4 Métodos de Extracdo da Pectina

A extracdo de pectina € um processo continuamente estudado devido a essa vasta gama
de aplicacbes (PAIVA et al., 2009). A operacdo de extracdo da pectina inclui basicamente as
etapas de extracdo da matéria-prima, purificacdo do extrato liquido e isolamento da pectina
deste extrato (Rolin e De Vries, 1990). As metodologias adotadas para essas etapas podem
variar, sendo que as condi¢fes empregadas terdo efeitos sobre a extracdo e também na estrutura
guimica da pectina extraida (EMAGA et al., 2008; QIU et al., 2010).

Segundo Fertonani (2006) a presenca de um &cido ou uma base em temperaturas
elevadas ajudam no rompimento da parede celular, hidrolisando a protopectina e solubilizando
as substancias pécticas.

As pectinas comercializadas sdo extraidas de frutas citricas ou bagago de maca por meio
da utilizacdo de acidos minerais diluidos a quente (&cido nitrico, sulfurico, fosférico e
cloridrico) (FERTONANI et al., 2006; QIU et al, 2010). Entretanto, existem paises que nédo
permitem a utilizacdo de &cidos minerais, sendo estes substituidos por acidos organicos (citrico,
latico e tartarico) (CANTERI, 2010) que sdo mais favoraveis sob ponto de vista ambiental e
econbmico e, degradam menos a pectina permitindo obter pectinas com melhores propriedades
geleificantes (YAPO, 2009; PINHEIRO et al.,2008).

Durante a extracao da pectina fatores como pH, temperatura e tempo de extragcdo podem
interferir nas caracteristicas da pectina extraidas, tais como: grau de metoxilacao, teor de &cido
galacturdnico e consequentemente, em suas propriedades funcionais (EMAGA et al., 2008;
PINHEIRO et al., 2008, QIU et al., 2010).
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5 PLANEJAMENTO FATORIAL

O planejamento experimental é considerado uma ferramenta influente quando se trata
de estudar o efeito conjunto de varios fatores em relacdo a uma variadvel resposta de interesse.
Dentre as técnicas conhecidas destaca-se o planejamento fatorial, em que estdo envolvidos k
fatores ou variaveis, onde cada um deles estara presente em diferentes niveis. O caso menos
complexo ¢é aquele em que cada fator k estd presente em apenas dois niveis. Na execugéo de
um experimento com k fatores em dois niveis, sdo realizadas 2 x 2 x ... x 2 (k vezes) = 2X
observacBes da varidvel resposta e, portanto, este planejamento € denominado experimento
fatorial 2 (NEVES E SCHVARTZMAN, 2002).

Na figura 5 € apresentado o esquema de um certo nimero de fatores k atuando em cima
de um experimento em estudo, e consequentemente emitindo as respostas R, Ry, ... R;. O sistema
executa com uma funcdo desconhecida que opera sobre as varidveis de entrada, os fatores,
produzindo como saida as respostas observadas. Portanto, o planejamento experimental possui
como objetivo descobrir essa funcao, ou obter uma aproximacao relevante para ela. Ao obter o
descobrimento desta funcédo torna-se possivel escolher as melhores condicdes de execucdo do
sistema.

Figura 5 - Sistema representando uma funcao ligando os fatores as repostas

Resposta 1

Resposta 2

a1

Resposta j

1

Fonte: (DA SILVA, 2008)

O planejamento fatorial tem sido muito utilizado em pesquisas basicas e tecnologicas,
sendo classificado como um método do tipo simultaneo, no qual as variaveis de interesse que
possuem relevancias significativas na resposta seréo avaliadas ao mesmo tempo.

Ao realizar os experimentos utilizando a técnica fatorial, considera-se que todos os
tratamentos que comp®&e a matriz experimental sdo realizados pela equipe responsavel por esta
atividade (BOX & BISGAARD, 1987).

Para demonstrar o procedimento dessa técnica considera-se um experimento com dois

fatores (A e B), cada um desses parametros serdo testados com a niveis para o fator A e b niveis
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para o fator B. Sendo assim, nesse experimento existem ab combinacdes de teste. A matriz de
planejamento para o experimento fatorial de dois fatores de controle, nos niveis a e b, é
representada pela figura 5. Esta organizacdo também representa o caso geral do experimento
fatorial de dois fatores, para uma resposta (yijk) observada quando o fator A esta no i-ésimo
nivel (i =1, 2, ..., ). E importante destacar que as abn observacdes do experimento devem ser
realizadas aleatoriamente (MONTGOMERY, 1991).

Figura 6- Experimento Fatorial de dois fatores, caso geral

Fator B
Niveis 1 2 b

. 1 Y111, Y112, --p Y1in | Y121, Y122, «-p Yi2n | o--- | Yib1, Yib2, «-+, Yibn
o 2 Y211, Y212, ---p Y210 | Y221, Y222, --op Y220 | oee | Y2b1, Y2b2, -oey Y2bn
-
]
w

a Yaiir Ya12s -+ Yain Yaz21ir Yazzs ---+ Yazn | ---- | Yab1s Yab2, ---+ Yabn

Fonte: (GALDAMEZ, 2002)

Segundo DEVOR et al. (1992) E MONTGOMERY (1991), com o0 experimento
representado conforme a figura 5 é possivel verificar se:
e aresposta é alterada significativamente quando muda o nivel do fator A;
e aresposta é alterada significativamente quando muda o nivel do fator B;

e ainteracdo dos dois fatores (colunaxlinha) altera significativamente a reposta.

Os autores também definem que o modelo estatistico do planejamento fatorial é dado

pelaeq. (1).

Yik= pu+ 7+ Bi + (16 )ij + &iji (1)

Sendo que,
U € a média dos resultados
7; é 0 efeito principal do fator A
B; ¢ o efeito principal do fator B
(zp; )i € o efeito da interacdo dos fatores A e B
&;jx € 0 erro experimental
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Um dos métodos que pode ser usado para se determinar as variaveis da eg. (1) é a anélise

de variancia (ANOVA), tal qual também poderé ser utilizada para verificar se esses efeitos

serdo significativos nas respostas.

5.1 DEFINICOES

Para melhor entendimento dos fundamentos do planejamento fatorial é necessério ter

um bom dominio de alguns conhecimentos basicos descritos a sequir (CHEMKEYS, 2007).

Fatores ou variaveis independentes: S&o caracteristicas que podem ser variadas no
sistema; por exemplo, concentracdo de reagentes, pH, forca idnica, temperatura, entre
outros.

Niveis: Condi¢des de operagdo dos fatores de controle investigadas nos experimentos,
ou seja, é o grau ou faixa de variacdo que um fator sofrera. Geralmente sao identificados
por nivel baixo (-) e nivel alto (+).

Modelo estatistico: Modelo do tipo y = by + byx; sendo b, bs ..., by efeitos de cada
fator na resposta.

Matriz de um planejamento: Trata-se de um plano formal montado para conduzir os
experimentos. Nesta matriz sdo adicionados os fatores de controle, os niveis e
tratamentos do experimento.

Efeito principal: E a diferenca média observada na reposta quando se muda o nivel do
fator de controle investigado.

Efeitos de interacdo: é a metade da diferenca entre os efeitos principais de um fator nos
niveis de outro fator. Os valores de interacdo entre os fatores também podem ser
calculados. Para tal, o efeito de interacdo entre as variaveis é obtido levando-se em
consideracdo os sinais ja atribuidos as variaveis envolvidas, como se fosse uma
operagdo matematica de multiplicacéo.

Resposta ou variavel dependente: Trata-se da variavel de interesse que sofre efeito dos
diferentes fatores.

Aleatorizacao: é o processo de definir a ordem dos tratamentos da matriz experimental,
através de sorteios ou por limitacdes especificas dos testes. Esse conceito também se
refere ao processo de alocacdo do material e equipamento as diferentes condicfes de
experimentacao.

A aleatorizacdo nos experimentos € realizada para balancear os efeitos produzidos pelos

fatores ndo-controlaveis nas respostas analisadas e para se atender aos requisitos dos métodos
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estatisticos, 0s quais exigem que 0s componentes do erro experimental sejam variaveis
aleatorias independentes (CHEW, 1957).

5.2 Planejamento fatorial 2%

Segundo Juran (1951), um experimento fatorial com k fatores, cada um deles com dois
(2) niveis, é definido como experimento fatorial 2%. A execucdo experimental dessa técnica
consiste em realizar testes com cada uma das combinagdes da matriz experimental, para em
seguida, determinar e interpretar os efeitos principais e da interacdo dos fatores de interesse e
assim, conseguir identificar as melhores condic¢des experimentais do produto ou processo de
fabricacéo.

Para demonstrar o procedimento de um planejamento fatorial considera-se um
experimento com trés fatores independentes (X1, X2, X3), cada um desse parametros sera testado
com dois niveis (-1, +1) (BOX & BISGAARD, 1987).

Desta forma, a matriz de planejamento para o experimento fatorial 23 é ilustrado pela
tabela 5. A resposta de cada ensaio ou tratamento € descrita pela coluna yi. Vale ressaltar que a

ordem de realizacdo do teste devera ser definida aleatoriamente.

Tabela 5 - Matriz de planejamento do experimento fatorial 23

N Teste Fatores de Controle Ordem do Resposta

X, X, X Teste (Y1)
1 -1 -1 -1 6 Y1
2 +1 -1 -1 8 Y2
3 -1 +1 -1 1 Y3
4 +1 +1 -1 2 Ys
5 -1 -1 +1 5 Ys
6 +1 -1 +1 3 Ys
7 -1 +1 +1 4 Y7
8 +1 +1 +1 7 Ys

Fonte: (GALDAMEZ, 2002)

O procedimento que pode ser executado para a construcdo da matriz genérica do
experimento fatorial 2% foi descrito por DEVOR et al. (1992). Na matriz de planejamento as

colunas representam o conjunto de fatores investigados (X1, X2, X3, Xa., Xk), € as linhas
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representam os diferentes niveis ou combinagdes dos fatores (niveis codificados -1(minimo) e

+1 (maximo)).

e para Xy, a coluna sera definida pela combinagéo dos niveis -1, +1, -1, +1, -1, +1,-1, +1,

..., OU seja, o sinal dessa coluna alterna em grupos de 2° = 1.

e para Xz, a coluna serd definida pela combinacgdo dos niveis -1, -1, +1, +1, -1, -1, +1, +1,

.., OU seja, o sinal dessa coluna alterna em grupos de 21 = 2.

e para X3 a coluna sera definida pela combinacdo dos niveis -1, -1, -1, -1, +1, +1, +1, +1,

.., OU seja, o sinal dessa coluna alterna em grupos de 22 = 4.
e para Xs, 0 sinal alterna em grupos de oito (22 = 8).

DEVOR et al. (1992) defini que esta forma de organizar o experimento é chamada de
ordem padrdo (standard order). Ressalta-se ainda, que utilizando esse arranjo garante-se que
todas as colunas da matriz sejam ortogonais entre si. Ao executar este tipo de planejamento
torna-se possivel determinar os efeitos principais e de interacdo que as variaveis independentes
produzem nas respostas.

De acordo com MONTGOMERY (1991), o modelo estatistico do experimento fatorial
23 ¢é dado pela eq. (2).

Yik=p+ 7, + B+ v + (Tﬁij) + (tyu) + (,Bij) + (T.Byijk) + Eijk 2)

Sendo que,

U € a média dos resultados

7; é 0 efeito principal do fator xi,

B; é o efeito principal do fator x»,

¥ € 0 efeito principal do X3,

(zBi;) € o efeito de interacéo entre os fatores X1 € X,
(tvix) € o efeito de interacdo entre os fatores de X1 € X3,

(By;x) € o efeito de interacao entre os fatores de X2 € X3,
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(zByiji) € o efeito de interagdo entre os fatores de Xi, X2, X3,
&;ji € 0 erro experimental

O método generalizado que pode ser utilizado para estimar os efeitos principais e de
interacdo dos fatores. Esse método € descrito por DEVOR et al. (1992) e MONTGOMERY
(1991) e também é conhecido como método de sinais (OLIVEIRA, 1999).

Segundo Galdamez (2002), os efeitos principais referem-se a mudanca da resposta média
quando o nivel de um fator é convertido de (-1) para (+1), mantendo-se 0s outros fatores
constantes. O procedimento baseia-se em multiplicar os resultados da coluna yi pelos valores +
1 associados a coluna xi da matriz experimental correspondente ao efeito principal que se deseja
estimar (Tabela 5). Em seguida, os valores obtidos devem ser somados e divididos pela metade

do nimero de ensaios realizados, conforme é ilustrado pela eqg. (3).

_ XVi*Xi
PTowy2 ®)

Sendo que E; sera o efeito estimado, N é o nUmero total de observagdes, Xyi*xi é a soma
dos resultados (yi) do experimento multiplicados pela coluna xi.

Para determinar o efeito de interacdo, primeiramente devem ser construidas as colunas
das interacBes da matriz de planejamento. Essas colunas sdo formadas por meio da multiplicacao
das colunas dos efeitos principais. Por exemplo, para estimar o efeito de interacdo E1», seréo
multiplicadas as colunas dos fatores x1 e X2. Em seguida, os valores + 1 associados a coluna xixz
da matriz experimental sdo utilizados para estimar o efeito de interacdo, conforme descrito
anteriormente pela eq. (3).

E importante ressaltar que outros métodos (ex. o algoritmo de Yates para o planejamento
2¥) podem ser utilizados para calcular os efeitos, conforme apresentados por OLIVEIRA
(1999); DEVOR et al. (1992); MONTGOMERY (1991) e JURAN et al. (1951).

Na Anélise de experimentos pode-se usar outro tipo de grafico que € o de probabilidade
normal. Nas situagdes onde ndo é possivel repetir um experimento fatorial 2% ¢ utilizado estes
tipos de gréaficos e é importante obter uma estimativa independente do erro experimental para
julgar a importancia dos efeitos principais e de interacdo (DEVOR et al., 1992). Esse tipo de erro
é proveniente de fatores incontrolaveis que produzem uma variacdo nas repostas ao realizar os

ensaios sob condicdes preestabelecidas (BUTTON, 2001).
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O uso dos gréficos de probabilidade normal é baseado no fato de que os efeitos principais
ou de interacdo que sdo despreziveis se distribuem segundo uma distribuicdo normal centrada
em zero e com variancia o® Ou seja esses efeitos tendem a se concentrar ao longo de uma reta
normal no gréfico. No entanto, se os pontos marcados no grafico parecem desviar-se de algum
modo dessa linha imaginaria, existem motivos para acreditar que esses dados obtidos nédo estdo
distribuidos de maneira normal, portanto, sdo efeitos significativos que devem ser analisados
com mais detalhes pela equipe que realiza os experimentos industriais (LEVINE et al., 1998).

DEVOR et al. (1992) recomendam que para garantir a aplicacdo efetiva desse método,
o0s experimentos fatoriais 2k devem ser realizados com pelo menos quatro fatores. Os autores
citam que com um nimero menor de parametros se torna dificil decidir qual das estimativas
pertencem a uma distribuicdo com média igual a zero.

As principais vantagens da técnica fatorial 2% é que através da anélise dos experimentos
pode-se indicar as principais tendéncias e determinar uma direcdo promissora para as
experimentacdes subsequentes (OLIVEIRA, 1999; MONTGOMERY, 1991). Ainda, os autores

ressaltam que com esse tipo de experimento também é possivel quantificar o erro experimental.

5.3 Analise de variancia dos efeitos do experimento fatorial 2k

As técnicas estatisticas de experimentos sdo utilizadas, principalmente, para analisar,
interpretar e apresentar as informagdes de experimentos planejados. Ainda, sdo ferramentas que
ajudam a melhorar o desempenho industrial dos produtos e processos de fabricagcdo (BOWER,
1997). O principio basico das técnicas € usar 0s conceitos matematicos de estatistica e as
informacdes obtidas dos experimentos realizados com os produtos ou 0s processos de fabricagéo.

Procedimentos de teste de significAncia sdo Uteis para aferir a qualidade da aproximacao
gerada a partir de um conjunto de dados. Tais testes sdo baseados na analise da variancia e

requerem a obtencdo dos seguintes pardmetros estatisticos (média e somas dos quadrados dos

desvios):

7= wi/N 4)

SQr= ) 0i- (5)
i=1
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SQe = ) 01— ¥’ ()

N

SQx = ) Ori— )? )
i=1

SQr =S5Qr +50Q ®

Lembrando que N é o numero total de observacdo, yi € o valor observado (ou obtido da
funcdo dada) e yri a previsdo do modelo para o valor yi. A Equacdo 8 mostra que a soma total
dos quadrados é particionada na soma dos quadrados devidos aos erros e na soma dos quadrados
devida ao modelo ou devida a regressdo. Quanto maior for a fracdo descrita pela regresséo,
melhor sera o ajuste do modelo. De posse destes parametros que sdo as parcelas nas quais foi
decomposta a variabilidade total do modelo, constrdi-se a Tabela como mostra a figura 7,
conhecida como Tabela ANOVA (andlise da variancia). Nesta tabela, MSg e MSg sdo 0s

guadrados médios (variancias) e p € o nimero de parametros estimados do modelo.

Figura 7 - Anélise da variancia (ANOVA).

Fonte de Soma de Grau de Liberdade | Quadrados Médios | Estatistica F,
Variacio Quadrados Estatistico
Modelo S y — | SO MS
Or =D MS, = =2 el
p-1 MS,
Erro SO. N-p SO,
SQ}: ( 1[ ) g’\/f\_ YF — r(_b
- N-p
Total SO, (N-1)

Fonte: (Da Silva, 2008)

Segundo Da Silva (2008) a métrica F, é usada para testar a hipétese de que todos 0s
coeficientes do ajuste sdo nulos (ajuste absurdo). Para tanto, ela é comparada com o valor
tabelado Fa, (p-1), (N-p), correspondente a distribuicdo padréo de Fisher. Para isto, torna-se
necessario fixar um nivel de significancia a para um teste com (p-1) graus de liberdade da soma

SQr e (N-p) graus de liberdade da soma SQe. Caso a estatistica obtida seja maior do que a
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tabelada, rejeita-se a hipdtese (pelo menos um dos coeficientes do ajuste € ndo-nulo) e o
procedimento de aproximagao esta estatisticamente validado.

Quanto maior o valor de Fo, melhor é o ajuste. Pois, quando MSg é suficientemente
pequeno, implica que SQe também é pequeno, o que significa que yri esta préximo de yi. Pode
acontecer, porém, que uma regressao, embora estatisticamente validada do ponto de vista do
teste F, ndo seja util para realizar previsdes, por cobrir uma faixa de variacdo pequena dos
fatores estudados. Box e Hunter (1978) sugerem que, para que iSSo ndo ocorra, isto &, para que
uma regressdo seja ndo apenas estatisticamente significativa, mas também atil para fins
preditivos, o valor da métrica Fo deve ser no minimo de quatro a cinco vezes o valor de Fa, (p-
1), (N-p).

E importante ressaltar que o quadro ANOVA é facilmente construido com softwares
estatisticos (EXCEL, MINITAB, STATISTICA). Além dessa vantagem, na maioria dos
programas computacionais esta incluido o valor p. Esse valor corresponde a area sob a qual a
estatistica F é limite da razdo Fo calculada. Com esse parametro estatistico é possivel concluir
sobre as hipdteses nulas sem precisar recorrer a uma tabela de valores criticos da distribuicdo F.
Isto €, se o valor p for menor que o nivel de significancia escolhido a, a hipotese nula é rejeitada.

No entanto, a inferéncia estatistica com a ANOVA é um processo que requer alguns
cuidados: a equipe ndo pode esquecer que um efeito de interacdo indica que todos os fatores
envolvidos (na interacdo) sdo significativos, apesar do fato de que seus efeitos principais na
ANOVA possam ndo mostrar a significancia; os fatores de ruido a priori ndo sdo completamente
investigados. Nesse caso outras técnicas com um melhor desempenho podem ser utilizadas (ex.
Projeto Robusto) (TAGUCHI, 1993).
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6 MATERIAIS E METODOS

A fonte de pectina utilizada neste estudo foi casca de banana (Musa AAA) tipo
Cavendish. As bananas foram obtidas no comercio local de Palmas-TO, cerca de 10 Kg com
estagio de maturacdo 2 segundo a Figura 2, “verde com tragos amarelos”. Fora realizado o

planejamento experimental para a extracdo de pectina e quantificacdo do seu rendimento.

6.1 Obtencdo da Farinha da Casca de Banana Verde

A farinha da casca de banana Nanica verde tipo Cavendish (Musa AAA), utilizada para
a realizacdo dos experimentos apresentados neste trabalho, fora obtida da pesquisadora
Karolline Ribeiro Lima Beckman em seu Trabalho de Conclusdo de Curso: BECKMAN,
Karolline Ribeiro Lima. CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA E EXTRACAO DE
PECTINA DA FARINHA DA CASCA DE BANANA VERDE TIPO CAVENDISH (Musa
AAA) / Palmas, TO, 2019.

6.2. Planejamento experimental para a extracdo das pectinas

Para o estudo da avali¢do do rendimento da extracdo de pectina da farinha da casca de
banana tipo Cavendish, utilizou-se a técnica de planejamento fatorial 22 com trés pontos centrais
para a elaboragdo do processo experimental descrito por DEVOR et al. (1992) e
MONTGOMERY (1991). O experimento foi realizado com trés variaveis independentes (xu,
X2 € X3). As varidveis independentes foram: razdo, pH e tempo. O planejamento completo
consistiu de oito experimentos fatoriais (niveis +1 e -1) e trés repeticdes no ponto central (nivel
0), demonstrado na (Tabela 6 e 7). Assim, realizou-se testes com cada uma das combinagdes da
matriz experimental.

Utilizou-se o &cido citrico como agente extrator onde foram utilizadas diferentes razes
do &cido e pH. A escolha do acido citrico justifica-se por haver uma crescente preocupagdo com
a utilizagéo de acidos minerais fortes, os quais podem ocasionar desvantagens como poluicao
ambiental, corrosdo e degradacdo da pectina extraida (PINHEIRO et al., 2008; KLIEMANN,
2006).
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Tabela 6 - Niveis codificados do planejamento experimental

Corridas Razé&o (m/ml) pH Tempo (h)  Rendimento %
(X1) (x2) (x3)
1 - - -
2 + - -
3 - + -
4 + + -
5 - - +
6 + - +
7 - + +
8 + + +
9 0 0 0
10 0 0 0
11 0 0 0

Fonte: (Autora, 2019)

Tabela 7 — Valores reais do planejamento experimental 23 mais trés pontos centrais

Corridas Razéo (m/ml) pH Tempo (h)  Rendimento %
(X1) (x2) (x3)
1 1:20 2,0 3
2 1:10 2,0 3
3 1:20 3,0 3
4 1:10 3,0 3
5 1:20 2,0 5
6 1:10 2,0 5
7 1:20 3,0 5
8 1:10 3,0 5
9 1:12,5 2,5 4
10 1:12,5 2,5 4
11 1:12,5 2,5 4

Fonte: (Autora, 2019)
Na analise do planejamento experimental fatorial foi utilizado um programa

computacional STATISTICA 13.3 da Tibco software. Onde a varidvel resposta para o estudo

de otimizacdo foi o rendimento ou eficiéncia em % da pectina na farinha da casaca de banana.
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6.2 Obtencéo do Residuo Insoltvel em Alcool (RIA)

A extracdo foi feita em duplicata, ilustrado na (Figura 8). Pesou-se em balanca analitica
- ATY 224 10 gramas de amostra de farinha de casca de banana verde. As amostras foram entao
tratadas quatros vezes com Etanol (85%) por 20 minutos na temperatura de 80°C em estufa -
Q314M com circulacdo de ar, para que sejam removidos 0s compostos solveis em alcool como
lipideos, agucares e pigmentos e com isso obter o Residuo Insoltvel em Alcool (RIA). Depois

da lavagem o RIA foi seco em estufa a 80°C até a evaporacao total do alcool (REBELLO,

2013).
Figura 8 - Preparo da Farinha da Casca da Banana para Obter o RIA e Pectina

T Az

Fonte: (Autora, 19)

6.3 Extracdo e Rendimento da Pectina

Em um baldo volumétrico de 1000 mL adicionou-se 500 mL de agua destilada, e
acidificou-se essa agua com acido citrico até obtencdo de pH igual a 2,0 utilizando um pHmetro
de bancada. Repetiu-se este procedimento para a obtencdo de acidos com pH igual a 2,5 e 3,0.
Pesou-se 10 g da amostra de farinha de casca de banana em dois Erlenmeyer de 500 ml.
Adicionou-se 200 mL da agua acidificada pH igual a 2,0 em cada amostra de farinha da casca
de banana (Figura 9). Em seguida foi realizada a agitacdo das amostras manualmente, até que
todo po estivesse umedecido uniformemente. Apo6s o processo de agitacdo as amostras foram

tratadas em um banho-maria a 90°C por 3 horas, com agitacdo manual para homogeneizacao
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das amostras (Figura 10). A solucéo foi em seguida filtrada em Erlenmeyer com auxilio de um
funil revestido com camadas de gazes esterificadas e algod&o. conforme mostrado na Figura 11

Figura 9 — Acidificacdo das amostras

Fonte: (Autora, 2019)

Figura 10 — Extracdo de pectina em banho maria

Fonte: (Autora, 2019)

40



Figura 11 - Solucdo de Pectina Extraida pelo Acido Citrico

Fonte: (Autora, 2019)

O filtrado foi recolhido e adicionado etanol absoluto e posteriormente sobreposta em
tubos Falcon de 15 mL. A pectina precipitada foi centrifugada por 10 minutos a 4000 rpm para
que fosse recuperada. Depois da recuperacgdo retirou-se o alcool dos tubos e colocou-0 para
secar em estufa a 65°C até que a pectina se soltasse dos tubos em forma de pellets como mostra

a Figura 12. Os pellets foram macerados de modo a apresentar a pectina em p6 (Figura 13), e
em seguida pesada em balanca analitica.

Figura 12 - Pellets de Pectina Extraida

Fonte: (Autora, 2019)
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Figura 13 - Pectina em P4

Fonte: (Autora, 2019)

Para obtencdo do rendimento foi utilizada a Equacao 9

%P =

100 9
mRIA ©)
Onde %P ¢ o percentual de pectina extraida, mP é a massa da pectina extraida e mRIA
é a massa da farinha utilizada para extracéo.
Este procedimento foi realizado para cada corrida com uma repeticdo para cada
experimento totalizando 22 ensaios.
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7 RESULTADOS E DISCUSSOES
7.1 Rendimento da Pectina Extraida

A analise dos resultados obtidos para razdo, pH e tempo, tendo como resposta o
rendimento em %, foi realizada através de meétodos estatisticos, utilizando-se 0 programa
“Statistica” versao 13.3 da Tibco Software de acordo com o planejamento fatorial 23 com trés
repeti¢cdes no ponto central, totalizando 22 ensaios, ilustrado na Tabela 8.

Tabela 8 - Planejamento experimental com matriz das variaveis independentes reais e, variavel

resposta para o rendimento.

Execucdo Replicacdo Pontos Razéo pH (Cont.) Tempo Eficiéncia

Padrao centrais (Cont.) (Cont.) %

1 1 1 0,05 2,0 3 14,498

2 1 1 0,1 2,0 3 13,855

3 1 1 0,05 3,0 3 9,459

4 1 1 0,1 3,0 3 7,625

5 1 1 0,05 2,0 5 10,164

6 1 1 0,1 2,0 5 7,247

7 1 1 0,05 3,0 5 5,317

8 1 1 0,1 3,0 5 5,846

9(C) 1 0 0,08 2,5 4 6,618

10 (C) 1 0 0,08 2,5 4 5,895

11 (C) 1 0 0,08 2,5 4 6,322

12 2 1 0,1 2,0 3 11,172

13 2 1 0,1 2,0 3 13,556

14 2 1 0,05 3,0 3 8,003

15 2 1 0,1 3,0 3 8,048

16 2 1 0,05 2,0 5 17,355

17 2 1 0,1 2,0 5 9,538

18 2 1 0,05 3,0 5 6,294

19 2 1 0,1 3,0 5 5,693

20 (C) 2 0 0,08 2,5 4 6,779

21 (C) 2 0 0,08 2,5 4 5,388

22 (C) 2 0 0,08 2,50 4 6,167

Fonte: (Autora, 2019)
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Conforme as condi¢Oes utilizadas na extracdo da pectina, o rendimento variou de 5,32
a 17,35 %. Os pontos centrais para os valores do rendimento apresentaram uma variagdo de
5,39 a 6,78, indicando uma boa repetibilidade do processo.

Outros trabalhos de extracao utilizando a banana obtiveram valores um pouco acima
como Khamsucharit (2018) que utilizou cerca de 10 gramas de farinha para extracdo e
obtiveram valores entre (10,91-24,08) %, utilizando bagaco de maca e algumas variedades de
banana. Oliveira, et al. (2016), utilizando banana do tipo Cavendish obteve valores de
rendimento de 5,2% a 12,2%, que corrobora com o valor encontrado neste trabalho. Neste
mesmo trabalho Oliveira, et al. (2016) observou que o rendimento da extragédo teve um aumento
a partir da diminuicdo do pH e aumento da temperatura. Pratik.B.Kamble (2017), encontraram
um rendimento de 13,5% para extracdo de pectina da farinha da casca de banana utilizando um
tempo de 4 horas no processo de extracdo, 0s mesmos autores observaram que utilizando um
tempo de 5 horas o rendimento foi inferior. Rebello (2013), trabalhando com farinha de banana
e usando acido citrico encontrou rendimentos de 4,17 a 19,54%.

Munhoz (2008) encontrou valores entre 5,1 a 12,85% de rendimento de pectina,
concordando com o rendimento encontrado neste trabalho. Em extracdo utilizando a casca do
meldo com diferentes tipos de &cidos, Raji et al., (2017) encontraram diferentes valores para o
rendimento da pectina, tais como de 14,8% para extragdo com &cido citrico, 13,3% para acido
tartarico, 9,5% para acido cloridrico, 7% para &cido aceético, 4,7% para acido lactico e 4,4%
para acido fosférico. Comparando os dados de rendimento obtidos por Rebello (2013) que foi
entre 4,17 a 19,54% e Oliveira, et al. (2016) que foi entre 5,2 a 12,2%, em que ambos
trabalharam com extracdo de pectina da farinha de banana do tipo Cavendish com &cido citrico,

os valores concordam com o encontrado no presente estudo.

7.2 Analise dos Efeitos
A Tabela 9 apresenta os efeitos principais e de interacdo das variaveis independentes,
tendo como resposta o rendimento em % para um modelo linear, considerando as interacdes
entre as varidveis com um limite de confianca de 95%. Os dados foram obtidos considerando o
erro puro. Desta forma, foi possivel determinar os coeficientes de regressdo para cada efeito.
Com excecdo das interagOes razdo e pH (X1 e X2), e da raz&o e tempo (X: e X3), todos 0s
parametros do modelo foram altamente significativos, podendo-se elaborar um modelo com as

variaveis codificadas.
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Tabela 9 - Efeitos estimados do rendimento da extracdo de pectina a partir da farinha da casca

de banana tipo Cavendish em funcéo da razao, tempo (h) e pH

Efeitos Estimados; R2=0,78386; Ajuste: 0,45966; MS Erro Puro = 1321123

Efeito Erro t(2) p Lim. Conf. Lim. Conf.
Puro -95% + 95 %
Média/Interagdo  8,440550  0,109591  77,018500 0,000169  7,96901 8,91208
(1) Razédo -1,216250 0,257014  -4,732200 0,041870  -2,32209 -0,11041
(2) pH -4,379250 0,257014 -17,039000 0,003427  -5,48509 -3,27341
(3) Tempo -4,215750  0,257014 -16,402800 0,003696  -5,32159 -3,10991
le2 0,563750 0,257014  2,193500 0,159542  -0,54209 1,66959
le3 0,022250 0,257014  0,086600 0,938899  -1,08359 1,12809
2e3 1,255250 0,257014  4,884000 0,039458  0,14941 2,36109

Coeficientes em vermelho sdo significativos.

Observa-se na Tabela 9 que o valor do coeficiente de determinacio R? foi de
aproximadamente 78 %, indicando que um modelo linear pode representar bem a relacdo entre
os efeitos e a resposta. Entretanto, para se conhecer se 0 modelo linear proposto possui
significancia estatistica e se é Util para fazer previsao deve-se fazer uma analise de variancia
(ANOVA).

Tabela 10- Andlise de variancia do rendimento da extracdo de pectina a partir da farinha da

casca de banana tipo Cavendish em funcdo da razéo, tempo (h) e pH

Fator SS df MS F p
(1) Razédo 2,959 1 2,958 22,394 0,0418
(2) pH 38,355 1 38,355 290,326 0,0034
(3) Tempo 35,545 1 35,5645 269,052 0,0036
le?2 0,635 1 0,635 4,811 0,1595
le3 0,001 1 0,001 0,007 0,9388
2e3 3,151 1 3,151 23,853 0,0394
Falta de ajuste 21,972 2 10,986 83,159 0,1118
Erro Puro 0,264 2 0,132

Total SS 102,884 10

Coeficientes em vermelho sdo significativos.

Onde,
SS é a soma de quadrados
df é Grau de liberdade

MS é o quadrado médio
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Por meio da anélise de variancia, verifica-se que os efeitos lineares das variaveis: razéo,
pH e tempo de extragéo, no rendimento da extracdo de pectina foram significativos, logo, tanto
a razdo quanto o pH e o tempo de extracdo influenciam no rendimento de extracdo de pectina.
Para melhor visualizacdo dos efeitos das varidveis e interacdes, conforme Tabela 10, foi
construido o grafico de Pareto representado na Figura 14.

Todos os efeitos que apresentaram valores maiores que (P = 0,05), que se localizam a
direita da linha vermelha, foram significativos. Assim, observa-se que os fatores: razéo (F1),
pH (F2) e tempo (F3) apresentam efeito negativo no rendimento da extracéo de pectina, ou seja,
um aumento em qualquer um destes fatores acarreta diminuicdo no rendimento. Esses
resultados estatisticos mostram coeréncia, visto que, tempos de extragdo longos favorecem a
degradacdo da molécula de pectina, principalmente quando associada a alta concentracdo de
acido (KALAPATHY; PROCTOR, 2001).

Os efeitos do pH e da temperatura foram semelhantes aquelas descritas por Happi
Emaga et al. (2008b), embora aqueles autores relataram que o tempo teve um resultado positivo
(e altamente significativo) no rendimento. Outros estudos (Garna et al., 2007; Masmoudi et al.,
2008; Wai, Alkarkhi e Easa, 2010) também demonstraram que condicdes adversas favoreceram
o rendimento da extracdo de pectina bagaco de maca, subproduto de limdo e casca de duri&o,
respectivamente. Kliemann (2006) no estudo da extracdo de pectina da casca do maracuja
amarelo com diversos &cidos e considerando as varidveis temperatura, tempo e pH, observou

efeitos lineares negativo para o pH da solucéo e positivo para a temperatura de extracao.
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Figura 14 - Efeito das variaveis “razdo”, “pH” e “tempo” e suas intera¢des sobre

o rendimento de extragédo de pectina da farinha da casca de banana tipo Cavendish

P areto C hart of Standardized E ffects; Wariable: DW_ 1
2**(3-0) design; M S Pure Error=,1321123
DW:DW_1

@ -_1TI039
S | -_16I4l}25

Zby3 | 4,883576
(1}F1 | -4 73223
1by2 21834851
13 | 0865712

P;.UE-

Standardized E fiect E stimate (Absolute Value)

Fonte: (Autora, 2019)

Desta forma, de acordo com a Tabela 9 e partindo-se dos efeitos significativos e

desconsiderando as interacdes propde-se 0 modelo:

y% = 8,440550 — 1,216250 x; — 4,379250 x, — 4,215750 x3 (10)

Onde:

y% = rendimento de extracdo de pectina (%);
X1 = razdo de &cido citrico (g/ml);

X2 = pH

x3 = tempo de extracao (h).

Nas Figuras 15 e 16 apresentam-se as superficies de resposta em 2D e 3D para obter a
condigdo Otima do processo elaborado a partir do modelo de regressdo do rendimento da
extracdo de pectina a partir da farinha da casca de banana, em fungéo da razéo (g/ml), pH e do

tempo, mantendo-se a temperatura de extracédo fixa (90 °C).
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Figura 15 — Gréfico de curvas de nivel do rendimento da extragdo de pectina a partir
da farinha da casca de banana tipo cavendeshi em fung¢éo do tempo (h) e pH

Fitted Surlce; Variable: DV_ 1
2*+(3.0) design; MS Pure Emor=,1321123
DV DV_ 1

tempao

B - 4
B < 14
Bl = 12
C1=10

' [
1,8 2.0 22 2.4 26 23 3,0 32 gl < 6
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Fonte: (Autora, 2019)

Na Figura 15, percebe-se que o rendimento aumenta com a diminui¢do do tempo de
extragdo de até 3 horas e diminui¢cdo do pH na faixa de 2,0 e 1,8. Isto também pode ser
observado na Figura 16, que além de comprovar essa tendéncia, mostra que ao se fixar o pH na
faixa de 2,0 e 1,8 e diminuir a razdo do acido ao seu menor valor, o rendimento aumenta,
enguanto que se fixar a razdo na faixa dos valores e aumentar o pH, o rendimento diminui.
Assim, percebe-se na Figura 16 que existe um platd, e ndo apenas um ponto, em que 0
rendimento da extracdo é 6timo, evidenciando a regidao de abrangéncia do experimento.
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Figura 16 — Grafico de superficie de resposta do rendimento da extracdo de pectina a

partir da farinha da casca de banana tipo cavendeshi em fungéo da razéo (g/ml) e pH

Fitted Surface; Variable: DV _ 1
27(3-0) design; M3 Pure Error=,1321123
DV: DV_1

| ER
B =12
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] =10
[]=9
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=7
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Fonte: (Autora, 2019)

Os experimentos 1, 2, 5, 12, 16, e 17, promoveram maiores rendimentos de extracao de
pectina. Estes resultados mostram que a melhor condicdo pra o rendimento de pectina na
extracao de casca de banana tipo Cavendish foi obtida com pH de 2,0, tempo de 3 horas e com
razdo de 1:20 g/ml.

Kliemann (2006), em amostras de casca de maracuja amarelo com e sem flavedo, obteve
melhor rendimento de pectina nas condic¢Ges de extracdo por 10 minutos a 90 °C e pH de 1,2
ajustado com &cido citrico. Kalapathy e Proctor (2001) que estudaram a obtencédo de pectina a
partir da casca de soja, avaliaram o rendimento de extracdo utilizando &cido cloridrico nas
concentracdes de 0,06 a 0,18 g. 100 g™(0,05 e 0,3 N) e verificaram que os maiores rendimentos
(17 e 19%) foram obtidos nas concentragfes 0,06 e 0,12 g/ml, ndo havendo diferenga

significativa entre ambas as concentracdes.
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8 CONCLUSAO

O rendimento encontrado no processo de extra¢do por acido citrico foi de 5,317 a 17,355
% que também se encontra dentro da faixa de rendimentos comparado com outros autores que
trabalharam com o mesmo acido.

Ao avaliar o rendimento da extracdo de pectina utilizando um planejamento fatorial 23
mais trés pontos centrais, foi possivel concluir que todos os efeitos principais foram
significativos, ao nivel de 95% de confianca.

Neste estudo, o fator mais significativo foi o pH, seguida do tempo e razdo. O modelo
linear ajustou bem os dados experimentais com R? = 78%. O modelo mostrou significancia
estatistica, € podendo a se util para fazer previsao.

A analise da superficie de resposta mostrou que a melhor condicéo para o rendimento
de extracdo de pectina da farinha da casca de banana tipo Cavendish foi com pH de 2,0, tempo
de 3 horas e com razéo de 1:20 g/ml.

Portanto, esse trabalho demostrou que a casca de banana verde tipo Cavendish pode ser
reaproveitada uma vez que contém um teor satisfatério de pectina. Apresentando potencial de
utilizacdo como ingrediente funcional em produtos alimenticios ou alimentos para fins
especiais, vindo contribuir para minimizar os problemas ambientais relativos ao descarte deste

residuo.
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