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RESUMO 

 

Neste estudo, foi investigada a extração assistida por ultrassom do óleo da 

mistura de amêndoa e polpa, utilizando etanol como solvente. Os experimentos 

foram conduzidos à temperatura (40 – 70 ºC), razão solvente:amostra (4 – 12 mL 

g-1) e tempo (15 – 45 min) sobre rendimento em óleo e a composição química dos 

extratos. Um planejamento experimental Box-Behnken foi aplicado para avaliar o 

efeito das variáveis e permitir a determinação das condições que maximizam a 

remoção do óleo e quanto à composição química. Os resultados foram 

comparados com os obtidos por extração convencional (Soxhlet) e sem o uso do 

ultrassom, em termos de rendimento e caracterização do óleo. O óleo da mistura 

de amêndoa e polpa apresentou maior teor de β-caroteno quando comparado ao 

óleo obtido apenas da amêndoa e maior teor de fitoesterois comparado ao óleo 

obtido apenas da polpa. A aplicação de maiores volumes de solvente e 

temperatura favoreceram a extração do óleo e o aumento de compostos ativos 

estavam relacionados à elevadas temperaturas e ao maior periodo de tempo 

conduzido por ultrassom. As condições máximas para rendiemnto em óleo, β-

caroteno e fitoesterois totais foram, (70 ºC, 12 mL g-1, 15 min), (70 ºC, 4 mL g-1, 15 

min) e (70 ºC, 12 mL g-1, 45 min), respectivamente. A partir dessas condições a 

Extração assistida por ultrassom proporcionou lipídeos de maior qualidade em 

termos de β-caroteno (13,90 ± 0,53 mg 100 g-1) e fitoesterois (76,96 ± 0,50 mg 

100 g-1) comparado à extração convencional e sem o uso de ultrassom. Dentre os 

ácidos graxos presentes, prevaleceram ácido oleico, laurico e palmítico. 

Palavras chave: β-caroteno, Fitoesterois, Ácidos Graxos, Otimização. 
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ABSTRACT 

 

In this study, an ultrasound assisted extraction of oil from the almond and pulp 

mixture using ethanol as a solvent was investigated. The experiments were 

conducted at temperature (40 - 70 ºC), solvent: sample ratio (4 - 12 mL g-1) and 

time (15 - 45 min) on oil yield and chemical composition of the extracts. An 

experimental Box-Behnken design was applied to evaluate the effect of the 

variables and to determine the conditions that maximize oil removal and chemical 

composition. The results were compared with those obtained by conventional 

extraction (Soxhlet) and without the use of ultrasound, in terms of oil yield and 

characterization. The oil in the oil-pulp mixture has the highest β-carotene content 

when it is shown to the oil, only the oil and the phytosterol content is the oil used 

only from the pulp. The application of higher solvent and temperature volumes 

favors the extraction of oil and the increase of temperature-related active 

compounds and the longer period of time conducted by ultrasound. The maximum 

recommended conditions for oil, β-carotene and phytosterols were total (70 °C, 12 

mL g-1, 15 min), (70 °C, 4 mL g-1, 15 min) and (70 °C, 12 mL g-1, 45 min) 

respectively. Under these conditions, Ultrasound Assisted Extraction provides 

higher quality lipids in terms of β-carotene (13.90 ± 0.53 mg 100 g-1) and 

phytosterols (76.96 ± 0.50 mg 100 g-1). ) compared to conventional extraction and 

without the use of ultrasound. Among the fatty acids present, prevailing oleic, 

lauric and palmitic acid. 

Keywords: Ultrasound assisted extraction, Oil characterization, Acrocomia 

aculeata, Optimization.  
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1 INTRODUÇÃO 

A palmeira macaúba (Acrocomia aculeata) pertence à família Arecaceae 

(SIMIQUELI et al., 2018) é encontrada em grande parte do território brasileiro (DA 

CONCEIÇÃO et al., 2017) e pode produzir em torno de 4-6 toneladas de óleo 

vegetal por hectare (CÉSAR et al., 2015), o qual é concentrado na polpa e 

amêndoa do fruto (ABREU et al., 2012; RÍO et al., 2016). 

O óleo da amêndoa de macaúba tem sido estudado por ter ampla 

aplicação em cosméticos (RÍO et al., 2016) e alimentação humana (ROSA et al., 

2019), contém alto teor de ácido laurico, oleico (CÉSAR et al., 2015; SILVA; 

CARDOSO; PASA, 2016; DÁRIO et al., 2018; ROSA et al., 2019) e dentre os 

fitoesterois, prevalecem β-sitosterol e campesterol (RÍO et al., 2016; ROSA et al., 

2019; TRENTINI et al., 2019). Por outro lado, o óleo da polpa tem aplicação nas 

indústrias farmacêuticas, cosméticas (CARDOSO et al., 2017) e alimentícias 

(TILAHUN et al., 2019) devido a expressiva quantidade de β-caroteno (TRENTINI 

et al., 2016; TRENTINI et al., 2017b; ARENA et al., 2018) e dentre os ácidos 

graxos os que se destacam são oleico e palmítico (NUNES et al., 2015; 

RODRIGUES et al., 2017; LIEB et al., 2019), é atribuido como menor teor de 

fitoesterois, quando comparado ao óleo da amêndoa (RÍO et al., 2016; TRENTINI 

et al., 2016)  

Na literatura, foram encontrados trabalhos sobre a extração do óleo da 

amêndoa de macaúba utilizando extração assistida por ultrassom (ROSA et al., 

2019), aparato Soxhlet (LESCANO et al., 2015b; ALVES et al., 2016; OLIVEIRA et 

al., 2017; DÁRIO et al., 2018; LIEB et al., 2019; ROSA et al., 2019), fluídos 

pressurizados (TRENTINI et al., 2019) e prensagem (CÉSAR et al., 2015; RÍO et 

al., 2016). Também foram encontrados relatos da extração do óleo da polpa de 

macaúba por extração assistida por ultrassom (RODRIGUES et al., 2017), 

aparato soxhlet (RODRIGUES et al., 2017; DÁRIO et al., 2018; VALÉRIO-

PRATES; CELAYETA; CREN, 2019) e prensagem (CÉSAR et al., 2015; 

LESCANO et al., 2015b; RÍO et al., 2016). No entanto, não foram encontrados 

estudos sobre a obtenção do óleo a partir de uma mistura de amêndoa e polpa. 

Esta pesquisa desperta interesse uma vez que o óleo obtido das amêndoas 

atuará como co-solvente na extração de compostos ativos da polpa, obtendo 

assim um óleo vegetal enriquecido.  
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Tecnologia que vem sendo estudada, conhecida por remover maior 

número de compostos ativos é a extração assistida por ultrassom (SHONS et al., 

2017). Também extrai grande quantidade de óleo e com alta qualidade (KUMAR 

et al., 2017), opera em um periodo curto de tempo (CHEMAT et al., 2017) e em 

baixas temperaturas (KUMAR; BANERJEE, 2019), o que reduz o consumo de 

energia (PANDA; MANICKAM, 2019), além de utilizar menor volume de solvente 

(TAVARES et al., 2017; HASHEMI et al., 2018). O que contraria o método 

convencional, que opera em periodo longo (STEVANATO; SILVA, 2019) e pode 

haver degradação dos compostos ativos devido ao maior tempo de contato do 

solvente no soluto (TRENTINI et al., 2019). O mecanismo de ação do ultrassom é 

atribuido ao fenômeno de cavitação (PANDA; MANICKAM, 2019), o qual ocorre 

próximo à parede celular vegetativa devido a expansão ou compressão que é 

causado nas bolhas por vibrações mecânicas (BEJAOUI et al., 2017) seguido de 

colápsos (PANDA; MANICKAM, 2017), que contribuem com o rompimento da 

estrutura da membrana celular facilitando a penetração do solvente na matriz 

vegetal, promovendo a extração de óleo e outros compostos de interesse devido 

à maior área de contato entre soluto e solvente (SUN et al., 2011). 

Originado do petróleo, n-hexano tem sido usado como solvente para 

extração de óleos, devido ao baixo ponto de ebulição e estabilidade química 

(CASCANT et al., 2017). No entanto, é altamente tóxico (YUNUS; ZAKI; ALWI, 

2018), considerado um poluente para o ar (YUNUS; ZAKI; ALWI, 2018; ZHUANG 

et al., 2018) e perigoso à saúde humana (PERRIER et al., 2017). Visando a 

substituição do n-hexano, o etanol foi proposto como solvente alternativo na 

extração de óleos. É conhecido por reduzir a emissão de compostos na atmosfera 

(BAUMLER; CARRÍN; CARELLI, 2016), possui baixa toxicidade (ZHUANG et al., 

2018), produzido por fermentação de uma grande variedade de materiais 

biológicos tornando-se fonte de menor custo e rotulado como “natural” ou “verde” 

(BAUMLER; CARRÍN; CARELLI, 2016; TODA; SAWADA; RODRIGUES, 2016). 

Além de possuir característica polar, cujo é eficiente na solubilização de 

componentes da matéria-prima quando empregado na extração de óleos 

(NASCIMENTO et al., 2016). É considerado como bom co-solvente (JUCHEN et 

al., 2019), pois segundo Capellini et al. (2017) o uso do etanol na extração de 

óleos pode ser usado como processo de refino, ou seja, a desacidificação, o qual 
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remove os ácidos graxos livres que estiverem presentes devido a parcial 

miscibilidade do solvente. 

 

1.1. Objetivos 

Neste contexto, o objetivo deste trabalho foi de avaliar o desempenho da 

extração assistida por ultrassom (EAU) do óleo da mistura de amêndoa e polpa 

de macaúba usando etanol como solvente. Para fins comparativos, os extratos 

foram obtidos por extração convencional e sem o uso do ultrassom. Para isto, os 

seguintes objetivos específicos foram estipulados: 

i. Extração do óleo da amêndoa, polpa e da mistura dessas partes da 

macaúba em Soxhlet, avaliando rendimento em óleo e a composição 

dos extratos, conforme trabalhos reportados por Cuco; Cardozo-Filho e 

Silva (2019); Massa et al. (2019). 

ii. Extração assistida por ultrassom do óleo da mistura de amêndoa e polpa 

de macaúba a partir de um projeto experimental Box-Behnken, com 

intuito de verificar o efeito das variáveis de processo (temperatura, 

razão solvente:amostra e tempo) sobre rendimento em óleo e 

caracterização do extrato; 

iii. Determinação das condições máximas de remoção do óleo obtido por 

extração assistida por ultrassom; 

iv. Extração do óleo da mistura de amêndoa e polpa nas condições 

máximas de rendimento em óleo, β-caroteno e fitoesterois sem o uso do 

ultrassom e com o uso do ultrassom; 

v. Caracterização dos extratos obtidos por Soxhlet, condições máximas do 

ultrassom e sem o uso do ultrassom, quanto ao teor de β-caroteno, 

fitoesterois e composição em ácidos graxos. 
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2 REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

2.1. Macaúba 

A palmeira (Figura 1) da espécie Acrocomia aculeata (Jacq.) Lodd., é uma 

oleaginosa da família Arecaceae abundante no Brasil, pode ser encontrada 

principalmente nas regiões Sudeste e Centro-Oeste (DÁRIO et al., 2018), nativa 

da América Latina (ALI et al., 2017), conhecida como macaúba, bocaiuva, 

bocaiuveira, bacaúva, coco-babão, coco-de-catarro, imbocaia e macaíba 

(ALMEIDA et al., 1998), considerada um dos maiores potenciais para produção de 

óleo no Brasil (CARDOSO et al., 2017). 

 

 

Figura 1. Palmeira da espécie Acrocomia aculeata. FONTE: (COLOMBO et al., 
2018). 

 

Em relação aos aspectos botânicos, a palmeira possui espinhos longos e 

pontiagudos, seu estipe pode atingir até 25 metros de altura (LIMA et al., 2017) e 

20 à 30 cm de diâmetro (ARAÚJO et al., 2017). É resistente a doenças e pragas, 

também resiste a grandes variações climáticas (CÉSAR et al., 2015). Geralmente 

a produção é de quatro cachos de frutos (Figura 2) ao ano (MANFIO et al., 2011). 

 

 

Figura 2. Cacho de frutos da palmeira. FONTE: (COLOMBO et al., 2018) 
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O fruto da palmeira (Figura 3) é dividido em epicarpo que é a casca tendo 

23% b.s., mesocarpo é a polpa apresentando 46,7% b.s., endocarpo é a parte 

enrijecida que envolve a amêndoa de 23,8% b.s. e endosperma é a amêndoa 

contendo 6,3% b.s. (EVARISTO et al., 2016). A utilização dos mesmos podem 

gerar diferentes produtos e co-produtos com elevada produtividade sendo que os 

mesmos possuem ótimas características em sua composição (SOUZA et al., 

2016). 

De fato, estima-se que a palmeira é uma alternativa de biomassa vegetal 

(óleos e resíduos sólidos) para muitos setores (TEIXEIRA et al., 2017; GRANJA et 

al., 2018). Segundo Duarte et al. (2017), a casca é empregada como fertilizante 

orgânico, combustível sólido e biogás. A amêndoa e polpa são utilizadas como 

matéria-prima de extração de óleo e posteriormente é gerado os subprodutos do 

procedimento denominado de bagaço, o qual é direcionado para fabricação de 

produtos para alimentação animal (FERREIRA et al., 2019), biogás e fertilizante 

orgânico (DUARTE et al., 2017). A parte rígida que envolve a amêndoa pode ser 

utilizada na produção de combustível sólido, carvão e carvão ativado (DUARTE et 

al., 2017). 

 

 

Figura 3. Corte transversal do fruto da palmeira Acrocomia aculeata. FONTE: 
(SILVA; CARDOSO; PASA, 2016) 

 

Esses frutos são diversos entre si (CARDOSO et al., 2017), pois 

apresentam variação no tamanho, cor da casca e no teor de óleo, diferenças 

essas que podem estar relacionadas a fatores genéticos (FALASCA; ULBERICH; 

PITTA-ALVAREZ, 2017). Na amêndoa pode ser encontrados nutrientes como, 

proteínas, fibras e minerais, bem como, fósforo e manganês (HIANE et al., 2005; 

HIANE et al., 2006). Já a polpa do fruto é constituída por alto teor de fibras e 

minerais, os que se destacam são potássio e fósforo (RAMOS et al., 2008).  
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Essas partes são conhecidas por possuírem alto teor de óleo (RÍO et al., 

2016), ao ano é produzido aproximadamente 5000 kg de óleo por hectare 

(FERRARI; FILHO, 2012), apresentando em sua composição grandes 

quantidades de ácidos graxos, fitoesterois e β-caroteno (DÁRIO et al., 2018), ou 

seja, torna a espécie uma boa alternativa para obtenção de óleo vegetal (MANFIO 

et al., 2011). 

 

2.1.1 Óleo da amêndoa e polpa 

O óleo da amêndoa (Figura 4), comparado ao da polpa possui coloração 

clara. Segundo Duarte et al. (2017) o óleo é direcionado para indústria química, 

de cosméticos, farmacêutica e alimentícia, além de ser utilizado para substituir o 

óleo diesel, biodiesel (SILVA; CARDOSO; PASA, 2016; DA SILVA et al., 2018) e 

o combustível de aviação (SILVA; CARDOSO; PASA, 2016). 

Possui alta concentração de ácido oleico 23-42% (HIANE et al., 2005; 

DÁRIO et al., 2018; MATOS et al., 2018), ácido laurico em torno de 13-50% 

(HIANE et al., 2005; RÍO et al., 2016; OLIVEIRA et al., 2017; MATOS et al., 2018) 

e 3-6% de ácido linoleico (OLIVEIRA et al., 2017; DÁRIO et al., 2018). Por ser rico 

nesses ácidos graxos, possui elevada importância na produção de cosméticos 

(LESCANO et al., 2015b; RÍO et al., 2016). Vale destacar também a presença de 

fósforo, sódio, ferro, manganês, zinco e cobre no óleo da amêndoa (HIANE et al., 

2006). 

Da polpa da macaúba pode ser extraído o óleo (Figura 4), que possui 

coloração amarelada o que sugere a presença de carotenoides, que além de 

outros componentes com valor nutricional (SANJINEZ-ARGANDOÑA; CHUBA, 

2011), podendo ser usado em indústrias alimentícias como para produzir óleo de 

cozinha (HIANE et al., 2005) e gordura comestível (LIMA et al., 2017), em 

indústrias cosméticas (CARGININ; JUNQUEIRA; FOGAÇA, 2008), como 

hidratação para pele e tratamentos de rejuvenescimento (LIMA et al., 2003) além 

de ter bom emprego em indústrias químicas como bioquerosene, glicerol, sabão 

(DUARTE et al., 2017) e na produção de biodiesel (MACHADO et al., 2015; 

MICHELIN et al., 2015). A medicina popular usa o óleo como anti-inflamatório 

(LESCANO et al., 2015a), antidiabético, diurético e analgésico (MAGOSSO et al., 

2016). 
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O óleo é composto por elevada concentração de compostos ativos como β-

caroteno (ARENA et al., 2018), flavonoides, fitoesterois, campesterol e 

estigmasterol (TRENTINI et al., 2016; RODRIGUES et al., 2017). Além de possuir 

quantidades significativas de ácidos graxos insaturado e saturado, como oleico 

(21-40,2%) e palmítico (12,6-65%), respectivamente (HIANE et al., 2005; 

TRENTINI et al., 2017b). Também apresenta fontes minerais, como potássio, 

cálcio e fósforo (RAMOS et al., 2008). 

 

  

Figura 4. (a) Óleo extraído da amêndoa e (b) da polpa de macaúba FONTE: 
(LESCANO et al., 2015b). 

 

2.2 Composição dos Óleos Vegetais 

2.2.1 β-caroteno  

Carotenoides são considerados pigmentos que possuem coloração 

amarela (PERERA; YEN, 2007), fitoquímicos e exclusivamente como 

hidrocarbonetos (BERNSTEIN et al., 2016), avaliados um dos grupos mais 

importantes de produtos medicinais naturais (ALTEMIMI et al., 2015). São 

solúveis em gorduras que existem na natureza (CHENG et al., 2019) podendo ser 

encontrados em frutas e vegetais (ALTEMIMI et al., 2015; MERCADO-MERCADO 

et al., 2018). 

Pesquisadores são atraídos a estudar este corante natural lipossolúvel e 

hidrossolúvel, devido suas características serem desejáveis além de ser 

encontrado facilmente possui diversidade estrutural, função biológica importante, 

alta versatilidade e toxicidade nula (RUBASHVILI et al., 2018). Pertencem a um 

grupo que apresenta cerca de 700 compostos orgânicos (ROSELLÓ-SOTO et al., 

2015), nos quais são divididos em carotenos como α-caroteno, (ARVAYO-

ENRÍQUEZ et al., 2013), β-caroteno (PROKOPOV; NIKOLOVA; TANEVA, 2017) 
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(Figura 5) e as xantofilas que representam a fração de carotenoides oxigenados, 

os quais estão fracionados em β-criptoxantina, luteína e zeaxantina (BERNAL et 

al., 2011; ARVAYO-ENRÍQUEZ et al., 2013). 
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Figura 5. Estrutura química dos precursores da vitamina A ((a) licopeno, (b) β-
caroteno e (c) retinol) FONTE: (STROBBE; LEPELEIRE; ATRAETEN, 2018). 

 

β-caroteno é um hidrocarboneto que possui onze ligações duplas 

conjugadas em sua estrutura (DEY; RATHOD, 2013). É um dos compostos que 

que são conhecidos como precursores da vitamina A (STROBBE; LEPELEIRE; 

ATRAETEN, 2018). Entre 10 à 50% deste composto consumido é absorvido no 

trato intestinal (CARPIO; SOTELO; GRUNEBERG, 2017) sendo convertido em 

vitamina A na parede intestinal (BERNSTEIN et al., 2016; CARPIO; SOTELO; 

GRUNEBERG, 2017), uma das vitaminas lipossolúveis (LIMA et al., 2017). Devido 

a presença de inúmeras insaturações, são suscetíveis à oxidação sob ação de luz 

(LIMA et al., 2017), temperatura e acidez (AMBRÓSIO; CAMPOS; FARO, 2006). 

Além do β-caroteno inibir o processo de oxidação da lipoproteina 

(AMBRÓSIO; CAMPOS; FARO, 2006), também é um potente antioxidante 

(BERNSTEIN et al., 2016) ligado à prevenção do desenvolvimento de doenças 

(MORAIS et al., 2017) como as cardiovasculares, aterosclerose (OSGANIAN et 

al., 2003) e oculares (ALTEMIMI et al., 2015). Esse composto ativo pode ser 

empregado em produtos cosméticos devido à sua característica de fotoproteção 

contra a radiação ultravioleta (SAINI; KEUM, 2018). 
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2.2.2 Fitoesterois  

Os fitoesterois são estudados devido à capacidade de reduzir os níveis de 

colesterol no sangue (ABU-MWEIS; BARAKE; JONES, 2008; HAMMANN et al., 

2019; WANG et al., 2019). Suas estruturas são semelhantes ao colesterol (WANG 

et al., 2019), porém, se diferem por possuírem um grupo metil no carbono 24 ou 

uma dupla ligação (LOTTENBERG, 2009). A estrutura é composta por esterol 

contendo insaturação, hidroxila na terceira posição e uma cadeia lateral na 

posição dezessete (BOT, 2019). 

A Figura 6 apresenta as estruturas químicas dos fitoesterois que 

predominam no óleo das palmeiras cujo são stigmasterol, campesterol e β-

sitosterol (AGOSTINI-COSTA, 2018). As estruturas são semelhantes, diferindo 

apenas o número de carbonos que compõe a cadeia lateral e a localização das 

insaturações (RYAN et al., 2007). 

 

CH3

CH3

OH

CH3

CH3

CH3

CH3

CH3

CH3

OH

CH3

CH3

CH3

CH3

CH3

CH3

OH

CH3

CH3

CH3

(a) (b)

(c)  

Figura 6. Estrutura química dos fitoesterois: (a) stigmasterol, (b) campesterol e (c) 
β-sitosterol FONTE: (AGOSTINI-COSTA, 2018). 

 

Podem ser encontrados em vegetais (SCHRODER; VETTER, 2011), 

cereais, sementes e óleos vegetais (ESCHE et al., 2012). No entanto, na extração 
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deste composto deve-se ter cuidado em relação à temperatura que estará sujeito, 

pois pode ocorrer a degradação por tratamento térmico do mesmo (KALLINY; 

ZAWISTOWSKI, 2019). 

Em alguns países foram introduzidos em suplementos alimentares e 

produtos fortificados (SCHRODER; VETTER, 2011; VU et al., 2019), por possuir 

características antiaterogênicas, anti-inflamatórias e anticancerígenas (BERGER; 

JONES; ABUMWEIS, 2004). A ingestão média diária de fitoesterois varia de 200 a 

400 mg, no entanto apenas 1% é absorvido (LOTTENBERG, 2009). Como o 

Brasil é um país que consome grande quantidade de margarina, algumas 

indústrias passaram a inserí-los nesse produto (LOTTENBERG, 2009). 

 

2.2.3 Ácidos Graxos 

Um dos recursos na natureza mais abundante é o ácido graxo (KIM; PARK, 

2019), os quais são compostos por cadeias longas de hidrocarbonetos acíclicos, 

características apolares, sem ramificações, denominados de ácidos carboxílicos 

(SANTANA et al., 2017), classificados de acordo com o número de átomos de 

carbono em suas cadeias, como “pequenos” (menor que 8), “médio” (entre 9 e 

12), “longo” (entre 14 e 18) e “muito longo” (maior oi igual à 20) (BRADBURY, 

2011), rotulados como saturados e insaturados, considerados como 

monoinsaturados e poliinsaturados (WATANABE; KAWAI, 2018). Os saturados 

consistem em átomos de carbono ligados entre si através de ligações simples, os 

monoinsaturados são os que apresentam uma ligação dupla e poliinsaturados os 

que apresentam duas ou mais (ORSAVOVA et al., 2015), conforme apresenta a 

Figura 7. 

As configurações dos ácidos graxos são divididas em duas formas, cis e 

trans, sendo que a cis é encontrada na maioria dos insaturados, já a trans é o 

resultado de processamento tecnológico, como a hidrogenação, por exemplo, 

(ORSAVOVA et al., 2015). Sendo que por suas características estruturais, os 

ácidos graxos na forma cis possui ponto de fusão menor quando comparado ao 

isômero trans (RIBEIRO et al., 2007). As estruturas dos mesmos abrangem em 

uma extremidade uma longa cadeia de hidrocarbonetos com um grupo carboxila e 

um grupo metila no outro extremo (GOCEN; BAYARI; GUVEN, 2018). A Figura 7 

proporciona analisar algumas estruturas químicas de ácidos graxos. 
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Figura 7. Estrutura química dos ácidos graxos: (I) saturados ((a) palmítico, (b) 
esteárico); (II) insaturados ((c) oleico, (d) linoleico, (e) linolênico). FONTE: 

(RAMALHO; SUAREZ, 2013) 
 

O ácido oleico (ω-9) é encontrado em gorduras animais e óleos vegetais, 

são denominados de não essenciais, pois podem ser sintetizados pelo corpo 

humano a partir de outros ácidos graxos (SAHENA et al., 2009). Além de ser um 

importantíssimo composto que auxilia na diminuição do conteúdo de lipoproteínas 

de baixa densidade do sangue e pressão sanguínea (MOHAMMADPOUR et al., 

2019). Já os ácidos linoleico (ω-6) e linolênico (ω-3) possuem a primeira dupla 

ligação nos C6 e C3, os quais o corpo humano não sintetiza devido à ausência de 

enzimas adequadas, ou seja, são denominados como ácidos graxos essencias, 

que devem ser obtidos a partir de uma dieta (ARA; KARAMI; RAOFIE, 2014). 

Nas indústrias existe um grande interesse no potencial dos ácidos graxos 

essenciais como linoleico (ω-6) e linolênico (ω-3) (ORSAVOVA et al., 2015), pois 

foram considerados como compostos nutracêuticos devido auxiliar na 

manutenção do processo de inflamação do sistema imunológico (ALVES et al., 

2016), às funções de desenvolvimento e funcionamento do cérebro e da retina 

(ORSAVOVA et al., 2015), antiarrítmicas e regulação do metabolismo lipídico 

(SAHENA et al., 2009), reduzindo doenças cardiovasculares, câncer, diabetes e 

coagulação sanguinea (MARTIN et al., 2006). 
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2.3 Métodos de Extração de Óleos Vegetais 

2.3.1 Prensagem 

Atualmente as indústrias utilizam para produção de óleo comercial a 

extração por prensagem mecânica utilizando solventes (IXTAINA et al., 2011). No 

entanto, a técnica de extração conhecida à anos é a extração por prensagem 

mecânica a frio, isenta de solventes (CHEMAT et al., 2015), de fácil manuseio e é 

destacada por ser um processo rápido o qual não agride o meio ambiente 

(SINGH; BARGALE, 2000) e os compostos presentes no extrato são 

minimamente degradados.  

Apesar de apresentarem óleos de boa qualidade, a eficiência deste método 

é inferior aos processos atualmente utilizados (PIGHINELLI et al., 2009), pois não 

consegue alcançar alto rendimento comparado a extração utilizando solventes 

orgânicos, por exemplo (SOTO; CHAMY; ZÚNIGA, 2007), resulta em perda de 

aproximadamente 20% no bolo que é gerado após a extração (PENHA et al., 

2015). 

As prensas mais utilizadas para extração de óleo são a prensa parafuso 

(RADABÁN et al., 2018) e a hidraulica (ABDUH et al., 2016). A prensa parafuso 

consiste de um parafuso helicoidal que transporta a matéria-prima em um tubo da 

entrada para a saída da prensa utilizando forças cisalhantes desenvolvidas ao 

longo do parafuso gerando pressão na matriz que contém o óleo (CHEMAT et al., 

2015), a extração pode alcançar rendimento em óleo em torno de 68-80% 

(AHMAD et al., 2016). As prensas hidraulicas apresentam um cilindro perfurado 

onde se desloca um êmbolo que faz pressão na matéria-prima, força que é 

exercida de forma uniaxial sobre o material ocorrendo a separação do extrato da 

matriz (SOUZA et al., 2015). 

 

2.3.2 Solventes orgânicos 

Dentre os métodos de extração, a que se utiliza solvente orgânico é uma 

das mais conhecidas (CHEMAT et al., 2017), é uma alternativa promissora de 

utilizá-la em extração de óleos vegetais (PERRIER et al., 2017).  

Comumente realizado por equipamento barato e simples que é o aparato 

Soxhlet (BHUTADA et al., 2016), opera à temperatura de refluxo do solvente e o 

tempo é de aproximadamente oito horas, fazendo com que o gasto de energia 
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seja elevado. Técnica conhecida por extrair mais óleo comparado a outras 

técnicas de extração, no entanto afeta a qualidade do mesmo, podendo acarretar 

na oxidação dos compostos ativos devido à maior temperatura, (RESHAD; 

TIWARI; GOUD, 2015), em periodo longo de remoção de extrato, além de haver 

maior quantidade de solvente, tornando-o inviável para produção em grande 

escala (CHANIOTI; TZIA, 2017). 

Em meio aos solventes utilizados para extração, n-hexano é comumente 

utilizado na extração de óleos (AMIN et al., 2010), estudos afirmam que este 

solvente apresenta desvantagens como alta toxicidade e em altas concentrações 

é considerado como neurotoxina (HAMMOND et al., 2005). As desvantagens do 

solvente n-hexano têm sido usadas para motivar os pesquisadores a buscar 

aplicação de outros solventes para a substituição na extração de óleos vegetais 

(RUSSIN et al., 2011) e principalmente sobre a preocupação com as reduções de 

emissões de compostos orgânicos para a atmosfera (BAUMLER; CARRÍN; 

CARELLI, 2016). 

Na extração de óleos vegetais, o etanol possibilita uma maior extração de 

açúcares, fosfolipídeos, pigmentos, ceras, permitindo a obtenção de um óleo com 

maior qualidade comparado a outros solventes (JOHNSON; LUSAS, 1983). 

Segundo Nascimento et al. (2016) o uso de solventes com característica polar é 

considerado mais eficaz em relação a solubilização de componentes alvos na 

matéria-prima. 

 

2.3.3 Extração Assistida por Ultrassom 

O ultrassom é um equipamento simples que consiste em um banho 

ultrassônico com a presença de transdutor piezoelétrico, os quais irão converter 

energia mecânica em ondas sonoras (BISCEGLI, 2003). Os equipamentos 

disponíveis no mercado atuam à uma frequência mínima de 20-100 kHz, de 100 

kHz-1 MHz os quais são denominados de alta frequência e de 1-500 MHz de 

diagnóstico (PILLI et al., 2011).  

Atualmente o ultrassom é empregado para processamento e preservação 

de alimentos (ANESE et al., 2013) como amaciar carnes, destruir ou inativar 

células (PILLI et al., 2011; ASHOKKUMAR, 2015), ocasionar disruptura celular 

vegetativa, promover reações químicas, inibir enzimas (CHEMAT; ZILL-E-HUMA; 
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KHAI, 2011) e contribuir na extração de óleos vegetais (REZVANKHAH et al., 

2018). 

A extração assistida por ultrassom (EAU) é um método alternativo e 

eficiente que pode ser concluído em minutos (IRAKLI; CHATZOPOULOU; 

EKATERINIADOU, 2018; REZVANKHAH et al., 2018; SALLET et al., 2019), com 

alta reprodutibilidade (CHEMAT et al., 2017), reduzindo o consumo de solvente e 

de energia elétrica devido ao curto periodo de tempo de extração empregado 

(CHANIOTI; TZIA, 2017) consequentemente melhorando a extração de 

compostos ativos, como carotenoides, ácidos graxos e fitoesterois (WANG; 

WELLER, 2006; PINELA et al., 2019), além de conseguir obter grande quantidade 

em óleo comparado a outros métodos (PROKOPOV; NIKOLOVA; TANEVA, 2017; 

GULZAR; BENJAKUL, 2019). Tendo em vista essas vantagens, o método é 

denominado de técnica verde ou ambientalmente correto (CHEMAT et al., 2017; 

AMIRI et al., 2019). 

O mecanismo de ação deste equipamento é atribuido ao fenômeno 

denominado de cavitação (PINELA et al., 2019; SALLET et al., 2019). As bolhas 

de gás e vapor (Figura 8) são formadas a partir de ondas sonoras produzidas por 

ultrassom, que se movem através das áreas de baixa pressão em um periodo 

muito curto de tempo (PEREIRA et al., 2017). Essas bolhas sofrem expansão e 

compressão que contribui com o crescimento até que alcance a dimensão crítica 

provocando uma explosão violenta (SIVARAMAKRISHNAN; INCHAROENSAKDI, 

2018). 

 

Figura 8. Desenvolvimento e colápso de uma bolha de cavitação. FONTE: (PILLI 
et al., 2011). 

 

A liberação de energia é causada por choque dessas bolhas de gás, 

originando elevada temperatura, pressão, além de gerar forças cisalhantes que 
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auxiliam na quebra das paredes vegetativas (BUNDHOO; MOHEE, 2018), na 

solubilização da matéria-orgânica (GORDON et al., 2018) e facilita a liberação dos 

compostos de interesse intensificando a transferência de massa (FIGUEIREDO et 

al., 2018).  

A microscopia eletrônica de varredura (MEV) é uma análise para identificar 

a modificação que ocorre na microestrutura da parede celular vegetativa 

(CORBIN et al., 2015). A Figura 9 apresenta as mudanças na estrutura submetida 

à dois diferentes tipos de extração, a imagem (a) representa ao farelo de amostra 

in natura, (b) submetido à extração em Soxhlet e (c) extração por ultrassom.  

 

Figura 9. Microscopia eletrônica de varredura do farelo de semente. (a) in natura, 
(b) extração por Soxhlet e (c) extração assistida por ultrassom. FONTE: (LI et al., 

2012). 
 

Antes da extração, o farelo se mantém com a estrutura rígida, com a 

aplicação do Soxhlet as estruturas se mantiveram relativamente intactas e lisas, já 

com o uso do ultrassom é possível perceber que se formaram orifícios e alguns 

espaços facilitando a liberação do conteúdo celular (LI et al., 2012). 

 

2.3.4 Estado da arte sobre a extração do óleo da polpa e amêndoa de 

macaúba 

Na literatura constam trabalhos sobre a extração do óleo da polpa de 

macaúba pelo método de extração assistida por ultrassom (RODRIGUES et al., 

2017), prensagem (SILVA; ANDRADE, 2013; NUNES et al., 2015; RÍO et al., 

2016; ALTINO; COSTA; CUNHA, 2017; VALÉRIO-PRATES; CELAYETA; CREN, 

2019), extração por líquido pressurizado (TRENTINI et al., 2017a), extração por 

propano comprimido (TRENTINI et al., 2017b), dióxido de carbono supercrítico 

(NASCIMENTO et al., 2016), por aparato Soxhlet (BORA; ROCHA, 2004; HIANE 
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et al., 2005; RAMOS et al., 2008; COIMBRA; JORGE, 2011a; COIMBRA; JORGE, 

2011b; COIMBRA; JORGE, 2012; CAVALCANTI-OLIVEIRA et al., 2015; DA 

CONCEIÇÃO et al., 2015; FAVARO et al., 2017; LIEB et al., 2019), solvente à 

baixa pressão (TRENTINI et al., 2016), método combinado de prensagem e 

solvente (PENHA et al., 2015) e por extração líquido-líquido usando etanol e água 

como solvente (MARIANO et al., 2011). 

Também apresenta relatos sobre a extração do óleo da amêndoa de 

macaúba por prensagem (SILVA; ANDRADE, 2013; RÍO et al., 2016; ALTINO; 

COSTA; CUNHA, 2017; CALDEIRA et al., 2018), dióxido de carbono supercrítico 

(NASCIMENTO et al., 2016; TRENTINI et al., 2019), método combinado de 

prensagem e solvente (PENHA et al., 2015), extração por propano comprimido 

(TRENTINI et al., 2019), aparato Soxhlet (BORA; ROCHA, 2004; HIANE et al., 

2005; COIMBRA; JORGE, 2011a; COIMBRA; JORGE, 2011b; COIMBRA; 

JORGE, 2012; DA CONCEIÇÃO et al., 2015; LIEB et al., 2019).  

Diante desses trabalhos encontrados na literatura, além de verificar o 

rendimento em óleo da polpa e de amêndoa de macaúba, realizaram também a 

caracterização desses extratos obtidos quanto à composição de β-caroteno, 

ácidos graxos, flavonoides e fitoesterois. 

A extração por prensagem a frio concretizada por Nunes et al. (2015) à 

identificarem os ácidos graxos presentes no óleo extraído da polpa de macaúba 

antes e após a etapa de refinação foram, oleico, palmítico, linoleico, esteárico, 

palmitoleico e laurico. Valério-Prates; Celayeta; Cren (2019) caracterizaram o óleo 

da polpa quanto aos aspectos físico-químicos e composição do mesmo. Em 

relação à análise físico-química foram determinados o valor de iodo, peróxido, 

saponificação, impurezas insolúveis, matéria insaponificável, densidade relativa, 

viscosidade cinemática e conteúdo mineral. Já a composição foram identificados 

como carotenoides totais 248 ± 8 mg kg-1 e quantidade de ácidos graxos de 

25,65% ± 0,84 saturados, 62,14% ± 1,23 monoinsaturados e 11,37% ± 0,80 poli-

insaturados. 

Trentini et al. (2017a) caracterizaram o óleo da polpa extraído por líquido 

pressurizado quanto à composição em ácidos graxos que prevaleceram oleico e 

palmítico, teor de β-caroteno 232,44 ± 1,53 mg 100 g-1 e 219,19 ± 3,12 mg 100 g-1 

e flavonoides com 14,33 ± 0,41 mg 100 g-1 e 16,44 ± 0,51 mg 100 g-1, para etanol 

e isopropanol, respectivamente. 
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Trentini et al. (2017b) identificaram no óleo da polpa extraído por propano 

comprimido, ácido oleico e palmítico como os predominantes. Também 

quantificaram o teor de β-caroteno que variou entre 136,66 ± 1,65 mg 100 g-1 à 

356,05 ± 1,67 mg 100 g-1, devido às diferentes pressões aplicadas. Flavonoides 

obtiveram 11,03 ± 0,07 mg 100 g-1 à 13,12 ± 0,10 mg 100 g-1 e tocoferois totais de 

13,95 ± 0,16 mg 100 g-1 à 18,66 ± 0,31 mg 100 g-1. 

Nascimento et al. (2016) contribuíram com estudo de extração e 

caracterização utilizando dióxido de carbono supercrítico do óleo da amêndoa e 

polpa de macaúba. No óleo da polpa encontraram oleico, palmítico, linoleico, 

linolênico e esteárico. Já no óleo da amêndoa foi encontrado oleico, laurico, 

linoleico, palmítico, mirístico, linolênico, caprílico e cáprico. Trentini et al. (2019) 

também removeram o óleo da amêndoa por dióxido de carbono supercrítico e 

propano comprimido, bem como também realizaram a caracterização em relação 

à quantificação de ácidos graxos livres 0,11% ± 0,01 e 0,07% ± 0,01, fitoesterois 

totais de 24,70 ± 0,09 mg 100 g-1 e 14,30 ± 0,53 mg 100 g-1 e tocoferóis totais 

8,23 ± 0,09 mg 100 g-1 e 5,56 ± 0,22 mg 100 g-1, respectivamente. 

A literatura apresenta muitos estudos relacionados à extração do óleo de 

amêndoa e polpa de macaúba em aparato Soxhlet. Bora e Rocha (2004) 

caracterizaram em relação à ácidos graxos saturados 78,93% e 18,63, 

monoinsaturados 20,04% e 65,49% e poli-insaturados 0% e 15,56%, 

respectivamente. Hiane et al. (2005) verificaram que o óleo da amêndoa 

prevaleceu ácido oleico (40,2%), laurico (13%) e palmítico (12,6%), já o da polpa 

sobressaíram o oleico (65,87%), palmítico (15,96%) e esteárico (5,92%). Coimbra 

e Jorge (2011a), Coimbra e Jorge (2012) e Lieb et al. (2019) caracterizaram 

quanto à composição de ácidos graxos, já Coimbra e Jorge (2011b) 

caracterizaram os óleos em relação à carotenoides totais e tofoferois. Da 

Conceição et al. (2015) extraíram óleo da amêndoa e polpa a partir de 35 

genótipos de macaúba de 16 locais em diferentes regiões do Brasil e realizaram a 

caracterização quanto à composição em ácidos graxos. 

Ramos et al. (2008) obtiveram β-caroteno no óleo da polpa extraído por 

Soxhlet teor de 49 ± 2,0 μg g–1. Favaro et al. (2017) avaliaram o efeito do tempo 

aplicado na secagem das amostras no pré-tratamento e caracterizaram quanto à 

composição em ácidos graxos. 
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3 MATERIAIS E MÉTODOS 

3.1 Materiais 

Foram utilizados frutos da palmeira de espécie Acrocomia aculeata 

coletados na Região de Pôrto Rico, Estado do Paraná, Brasil (Coordenadas do 

Sistema de Posicionamento Global 22º46ʹ15,95ʺ S e 53º16ʹ11,46ʺ O). O solvente 

utilizado nas extrações foi o etanol (Panreac, pureza 99,9%). Para determinação 

do teor de β-caroteno e fitoesterois nos óleos obtidos utilizou-se: n-hexano 

(Anidrol, pureza 98,5%), hidróxido de potássio (Synth, pureza 85%), metanol 

(Panreac, pureza 99,9%), ácido sulfúrico, heptano (Anidrol), 5α-colestano (Sigma-

Aldrich, pureza > 99%) trifluoreto de boro-metanol e N, O-Bis (trimetilsilil) 

trifluoroacetamida-BSTFA com trimetilclorosilano-TMCS (Sigma-Aldrich, pureza 

99%).  

Para composição em ácidos graxos foram utilizados: hidróxido de 

potássio (Synth), metanol (Panreac, pureza 99,9%), ácido sulfúrico, heptano 

(Anidrol), heptadecanoato de metila (Sigma-Aldrich, pureza > 99%) e trifluoreto de 

boro (Sigma-Aldrich, 14% em metanol). 

 

3.2 Preparação das amostras 

Os frutos da macaúba foram higienizados e despolpados com o auxílio de 

faca inox separando a casca da polpa. Assim que foi obtido o endocarpo, parte 

enrijecida que envolve a amêndoa, os mesmos foram abertos em prensa 

hidraulica um a um para a obtenção do endosperma (amêndoa), em seguida 

foram realizados cortes nas partes dos frutos para padronização das amostras. 

As partes obtidas foram submetidas à secagem em estufa com circulação 

de ar (Marconi, MA035) a 60 ºC durante 4 horas para amêndoa (TRENTINI et al., 

2019) e 8 horas para polpa (TRENTINI et al., 2017b), obtendo umidade final de 

4,95% ± 0,35 e de 12,26% ± 0,93, respectivamente. Após a secagem, foi 

realizada a moagem das amostras em liquidificador (Britânia) e classificação em 

peneiras do tipo Tyler (Bertel, ASTM) para obtenção de partículas com diâmetro 

médio de 0,557 mm. 
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3.3 Extração do óleo 

3.3.1 Extração convencional 

A extração convencional foi realizada em aparato Soxhlet, em duplicata, 

conduzido para obter o óleo da amêndoa, polpa e mistura de amêndoa e polpa 

(razão mássica 1:1) de acordo com os estudos reportados por Cuco et al. (2019) 

e .Massa et al. (2019). Cerca de 5 g de amostra foi empregada para remoção de 

óleo utilizando etanol como solvente na proporção solvente/amostra de 30 (mL g-

1), sob refluxo durante 480 minutos à aproximadamente em temperatura de 78 ºC. 

Após o periodo de extração, o solvente presente nos extratos foi removido em 

estufa com circulação de ar até peso constante e determinado o rendimento em 

óleo (Equação 1) segundo Instituto Adolfo Lutz (2008). 

 

Y (%) =
m0

ma
 100                                                                 (1) 

 

em que m0 é a massa do óleo obtido (g) e ma é a massa inicial da amostra (g). 

 

3.3.2 Extração Assistida por Ultrassom 

Com o propósito de avaliar a influência das variáveis experimentais 

temperatura (A), razão solvente:amostra (B) e tempo (C), e determinação das 

condições que maximizam o rendimento em óleo, β-caroteno e fitoesterois. Um 

planejamento experimental Box-Behnken foi gerado por software Statistica® 8.0 

(STATSOFTM, Inc.) com três níveis e variáveis diferentes (Tabela 1). Quatro 

repetições no ponto central foram utilizadas para estimar o erro experimental.  

A partir dos resultados obtidos foi realizada a análise de variância 

(ANOVA) para avaliar os efeitos das variáveis independentes (com intervalo de 

confiança de 95%) sobre as respostas. Os dados experimentais foram ajustados 

ao modelo polinomial de segunda ordem, conforme Equação 2. 
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onde β0, βi, βii e βij são coeficientes de regressão, (β0=termo constante, βi=efeito 

linear, βii=efeito quadrático e βij=termo de interação linear), Y é a variável de 

resposta (rendimento em óleo, β-caroteno e fitoesterois totais) observados nos 

experimentos. Xi e Xj são as variáveis independentes: (temperatura, razão 

solvente:amostra e tempo). 

 

Tabela 1. Níveis codificados das variáveis utilizadas na EAU do óleo da mistura 

de amêndoa e polpa no projeto experimental Box-Behnken.  

Variáveis 
Níveis 

 -1 0 1 

Temperatura (ºC), A 40 55 70 

Razão solvente:amostra (mL g-1), B 4 8 12 

Tempo (min), C 15 30 45 

 

Os experimentos foram conduzidos em banho ultrassônico com 

frequência de 25 kHz e potência de 165 W (Ultronique, Q 5.9/40A, Eco-Sonics). A 

amostra utilizada nos experimentos era uma mistura constituída de amêndoa e 

polpa na razão mássica de 1:1. Em cada experimento, ~4 g de amostras foram 

transferidas para frasco Erlenmeyer (250 mL), com adição de etanol nas 

proporções estabelecidas na Tabela 1. O recipiente contendo a amostra e o 

solvente foi posicionado no centro do banho ultrassônico acoplado a condensador 

e conectado a banho termostabilizado (Marconi/MA184), o qual se encontrava na 

temperatura do experimento. Após o periodo de extração, a amostra foi filtrada e 

o solvente remanescente no filtrado foi removido em estufa com circulação de ar 

forçada, até obtenção de peso constante. A massa de óleo obtida foi utilizada 

para cálculo de rendimento em óleo (Y) a partir da Equação 1. 

Para fins comparativos, foram realizados extrações sem o uso de 

cavitação no ultrassom, nas condições máximas obtidas com o uso do ultrassom 

para rendimento em óleo, β-caroteno e fitoesterois totais e por fim foi aplicado o 

teste de Tukey com intervalo de 95% para verificar a influência dos parâmetros 

avaliados. 
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3.4 Caracterização do óleo 

3.4.1  β –caroteno  

O teor de β –caroteno nos óleos foi determinado a partir da Equação 3, 

com os valores de absorbância (ABS), determinados a 450 nm em 

espectrofotômetro (Femto 700 Plus), de soluções preparadas com 0,020 g (P) de 

amostras diluídas em 10 mL de n-hexano (V) conforme demonstra o trabalho 

realizado por Cuco et al. (2019). Utilizou-se o coeficiente de absortividade ( 1%

1cm
E ) 

de 2592 do β –caroteno em n-hexano indicado por Ogawa et al. (2007). As 

análises foram realizadas em triplicata e os resultados expressos em mg 100 g-1 

de óleo. 

β-caroteno=
(ABS V 104)

E1cm
1%  P

                                                    (3) 

 

3.4.2 Fitoesterois 

As amostras foram preparadas com ~20 mg de óleo e 20 µL de 

BSTFA/TMCS como derivatizante, mantendo à 60 ºC durante 30 minutos. Em 

seguida, 80 μL de 5α-colestano (5 mg mL-1) foi adicionado como padrão interno. 

Posteriormente, as amostras foram analisadas em espectrômetro de massas 

acoplado a um cromatógrafo a gás (Shimadzu, CGMS-QP2010 SE) equipado com 

coluna capilar SH-Rtx-5MS ™ (Shimadzu, 30 m × 0,25 mm × 0,25 μm). As 

condições cromatográficas foram: inicialmente a coluna foi mantida a 100 ºC por 6 

min, em seguida, aumentou para 230 ºC a uma taxa de 5 ºC min-1 e depois para 

280 ºC a 15 ºC min-1. A identificação dos compostos foi obtida a partir do banco 

de dados das bibliotecas NIST14.lb e NIST14.lbs do software GCMS Postrun 

Analysis (Shimadzu). 

 

3.4.3 Ácidos Graxos Totais 

Cerca de 60 mL de óleo foram colocados em um tubo de ensaio com 

tampa de rosca, juntamente com 2 mL de uma solução de KOH em metanol (2 

mol L-1) e a mistura foi aquecida a 100 ºC durante 5 minutos. Em seguida, a 

solução foi acidificada com 5 mL de HCl em metanol (5%, v/v) a 100 ºC durante 

15 minutos e os ésteres metílicos formados foram separados com a adição de 2 



35 
 

 

mL de heptano. A composição dos ácidos graxos foi determinada em um 

cromatógrafo a gás (Shimadzu, CG-2010 Plus) equipado com um detector de 

ionização de chamas e 1 μL de amostra foi injetado na coluna capilar Rtx-Wax 

(Shimadzu, 30 m x 0,32 mm x 0,25 mm), utilizando as condições cromatográficas 

descritas por Stevanato e Silva (2019), os ésteres metílicos foram separados 

usando N2 como gás de arraste, utilizando o modo de controle de fluxo de 

velocidade linear. Os picos cromatográficos foram identificados comparando os 

tempos de retenção com uma mistura de padrões de esteres metílicos (C8-C24). 

Os resultados foram expressos em porcentagem relativa da área de pico de cada 

acido graxo em relação ao total conforme a Equação 4. 

 

Ácidos Graxos (%) =  
área ácido graxo

área total
 100                                          (4) 

 

3.5 Análise Estatística 

A comparação entre os resultados obtidos pelas diferentes condições e 

métodos de extração foi realizada pela análise de variância (ANOVA) com o teste 

de Tukey, utilizando o software Statistica 8.0 (STATSOFTM, Inc.), em que p < 

0,05 foi selecionado para rejeitar a hipótese nula com nível de significância de 

95%. 

 

4 RESULTADOS E DISCUSSÃO 

4.1  Extração convencional  

A partir do óleo extraído das partes da macaúba em extrator Soxhlet foi 

determinado o rendimento em óleo, bem como os teores de β-caroteno, 

fitoesterois e composição em ácidos graxos, apresentados na Tabela 2. 
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Tabela 2. Determinação do óleo das partes da macaúba (amêndoa, polpa e mistura amêndoa+polpa) obtido por Soxhlet 

em rendimento em óleo, teor de β-caroteno, composição em ácidos graxos e fitoesterois. 

nd = não detectado

Matriz  Amêndoa Polpa Amêndoa+Polpa 

Rendimento em óleo (%)  58,16 ± 0,69 39,10 ± 0,66 53,65 ± 0,51 

β-caroteno (mg 100 g-1)  3,16 ± 1,55 15,01 ± 0,20 5,84 ± 0,44 

Fitoesterois (mg 100 g-1 de óleo) 

Stigmasterol 14,18 ± 0,60 16,98 ± 1,12 17,37 ± 0,57 

Campesterol 13,95 ± 0,81 5,42 ± 0,31 9,55 ± 0,99 

β-Sitosterol 57,41 ± 1,24 21,28 ± 0,75 36,44 ± 1,28 

Fitoesterois totais 85,54 ± 0,88 43,68 ± 0,73 63,36 ± 0,95 

Ácidos Graxos (g 100 g-1 óleo) 

Caprílico 3,27 ± 0,13 0,25 ± 0,12 2,36 ± 0,13 

Laurico 36,90 ± 0,34 2,27 ± 1,61 27,01 ± 0,80 

Mirístico 7,13 ± 0,01 0,88 ± 0,30 5,51 ± 0,01 

Palmítico 6,33 ± 0,04 21,65 ± 0,83 10,53 ± 0,10 

Palmitoleico nd 3,71 ± 0,25 0,92 ± 0,03 

Esteárico 2,80 ± 0,03 1,15 ± 0,13 2,50 ± 0,05 

Oleico 36,55 ± 0,54 67,06 ± 1,14 45,31 ± 0,90 

Linoleico 3,59 ± 0,10 1,96 ± 0,10 3,22 ± 0,10 

Linolênico nd 0,76 ± 0,10 0,21 ± 0,01 
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4.1.1 Rendimento em óleo 

O rendimento em óleo das partes de amêndoa e polpa obtidas por 

extração convencional foram semelhantes ao relatado por Rosa et al. (2019) e 

Nascimento et al. (2016) de 51,17% ± 1,21 e de 31,10% ± 0,30, respectivamente. 

Em relação a quantidade de óleo, foi possível notar que o óleo obtido da mistura 

de amêndoa e polpa apresentou rendimento próximo ao obtido da amêndoa. 

Entretanto, quando comparado ao rendimento em óleo obtido da polpa, foi notável 

a diferença, pois a mistura das partes obteve maior quantidade. Além de estar 

agregando maior teor de óleo comparado ao obtido da polpa, também estará 

agregando em relação à sua composição química. 

A temperatura aplicada na extração convencional foi a de ebulição do 

solvente (78 ºC), ou seja, quando foi aplicada no experimento, a tensão superficial 

e a viscosidade do solvente diminuíram, facilitando então a solubilização do 

solvente no soluto, consequentemente obtendo maiores rendimentos em óleo 

(DIAS et al., 2019). No entanto, os compostos de interesse como β-caroteno e 

fitoesterois, quando é aplicado elevadas temperaturas pode ocorrer a 

decomposição térmica destes compostos que por sua vez são termosensíveis 

(CASTEJÓN; LUNA; SEÑORÁNS, 2018). 

 

4.1.2 β-caroteno  

O óleo da amêndoa extraído por Soxhlet apresentou teor baixo em β-

caroteno, resultado semelhante de (1,82 mg 100 g-1) reportado por Coimbra e 

Jorge (2012), o que já era esperado devido a coloração clara. Já o óleo extraído 

da polpa apresentou teor significativo, com coloração mais intensa entre o 

amarelo e o laranja. Estudos reportados por Rodrigues et al. (2017) e Trentini et 

al. (2017a) apresentaram resultados de β-caroteno presente no óleo da polpa 

semelhantes à este estudo. O teor de β-caroteno encontrado no óleo da mistura 

de amêndoa e polpa extraído por Soxhlet foi inferior ao encontrado na polpa, 

entretanto, foi superior comparado ao obtido na amêndoa.  
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4.1.3 Fitoesterois  

Os fitoesterois extraídos das partes do fruto prevaleceram β-Sitosterol, 

seguido de Stigmasterol e Campesterol. Sendo que a totalização dos fitoesterois 

no óleo da amêndoa apresentou valor expressivo. De acordo com Rosa et al. 

(2019), o total de fitoesterois encontrados no óleo da amêndoa foi de 51,23 mg 

100 g-1 na extração convencional utilizado n-hexano como solvente e obtiveram 

valor inferior comparado à este trabalho. Trentini et al. (2019) encontraram 

apenas 11,17 mg 100 g-1 de β-sitosterol quando analisado os fitoesterois 

presentes  no óleo extraído com n-hexano. O óleo da polpa foi o que apresentou 

menor teor de fitoesterois totais. Já o óleo extraído da mistura de amêndoa e 

polpa proporcionou valor superior comparado com o obtido no óleo da polpa e 

inferior comparado ao obtido no óleo da amêndoa. 

 

4.1.4 Ácidos Graxos Totais 

O óleo da amêndoa apresenta altas concentrações de ácidos graxos 

saturados (56%) seguido de insaturados (40%). Os que prevalecem são ácido 

laurico seguido do ácido oleico, resultados análogos ao reportado por Lescano et 

al. (2015b), Alves et al. (2016) e Silva; Cardoso; Pasa (2016). Outros estudos 

reportaram níveis de ácido laurico de (42% a 50%) (OLIVEIRA et al., 2017; 

TRENTINI et al., 2019) e ácido oleico (29% a 33%) (LESCANO et al., 2015b; 

ALVES et al., 2016). O nível de ácidos graxos encontrados na literatura 

comparado ao obtido neste estudo apresenta diferenças que podem ser 

explicadas devido às condições de clima da região em que o fruto foi 

desenvolvido, ao tempo e temperaturas de secagem em que as matérias-primas 

foram expostas antes da extração (CICONINI et al., 2013).  

O óleo da polpa é composto por grande parte de ácidos graxos 

insaturados, o oleico é o que predomina, em seguida o ácido palmítico é o que 

prevalece no grupo de ácidos graxos saturados, ou seja, resultados semelhantes 

ao reportado por Lescano et al. (2015b), Trentini et al. (2016), Colonelli et al. 

(2017) e Trentini et al. (2017a). A expressiva quantidade de ácido oleico presente 

no óleo da polpa está próximo às quantidades compostas em óleos comerciais 

como de canola, cártamo e girassol (MERRIL et al., 2008). 
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O óleo obtido da mistura de amêndoa e polpa apresentou grande 

quantidade de ácidos graxos monoinsaturados e saturados, sendo que os que 

prevaleceram foram ácido oleico, seguido do láurico e palmítico. O ácido oleico e 

o palmítico encontrados foram superior comparado ao obtido no óleo da amêndoa 

e inferior ao óleo da polpa. O laurico foi inferior comparado ao encontrado no óleo 

da amêndoa e extremamente superior ao obtido no óleo da polpa. 

 

4.2 Extração Assistida por Ultrassom 

Os 16 experimentos realizados por extração assistida por ultrassom 

(EAU) do óleo da mistura de amêndoa e polpa com variáveis distintas, estão 

apresentados na (Tabela 3). Também estão expostos resultados de rendimento 

em óleo, teor de β-caroteno, Stigmasterol, Campesterol, β-sitosterol, bem como o 

total de fitoesterois. 

Diante dos resultados da Tabela 3, foi aplicado análise de variância 

(ANOVA) (com intervalo de confiança de 95%) com propósito de avaliar o efeito 

das variáveis e das interações de acordo com a significância estatística (p-valor) 

tanto para efeitos quadráticos quanto para lineares que estão expressos na 

Tabela 4, para rendimento em óleo, β-caroteno e fitoesterois totais. 
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Tabela 3. Condições experimentais e resultados de rendimento em óleo, teor de β-caroteno e fitoesterois obtidos por ultrassom. 

Variáveis Rendimento 

em óleo (%) 

β-caroteno 

(mg 100 g-1) 

Fitoesterois (mg 100 g-1 de óleo) 

 
A B C Stigmasterol Campesterol β -Sitosterol Total 

1 -1 -1 0 31,46 5,75 ± 0,92 15,62 ± 0,39 9,40 ± 0,46 44,98 ± 0,41 69,99 ± 0,87 

2 1 -1 0 34,71 13,15 ± 0,49 10,62 ± 0,25 9,69 ± 0,41 44,40 ± 1,33 64,70 ± 0,45 

3 -1 1 0 35,21 7,80 ± 0,89 9,63 ± 0,90 10,60 ± 0,25 46,66 ± 0,93 66,89 ± 0,69 

4 1 1 0 37,95 11,72 ± 1,08 16,24 ± 0,29 13,12 ± 0,68 41,12 ± 0,87 70,47 ± 0,74 

5 -1 0 -1 34,45 7,05 ± 0,40 13,14 ± 0,35 9,06 ± 0,05 43,80 ± 0,76 66,00 ± 0,43 

6 1 0 -1 37,47 12,22 ± 0,21 13,09 ± 0,27 10,39 ± 0,53 42,96 ± 0,35 66,45 ± 0,87 

7 -1 0 1 34,67 7,64 ± 1,24 13,51 ± 0,13 11,63 ± 0,16 45,37 ± 0,14 70,51 ± 0,93 

8 1 0 1 36,46 13,93 ± 1,07 13,06 ± 0,27 11,45 ± 0,14 48,84 ± 0,40 73,36 ± 0,26 

9 0 -1 -1 31,73 8,24 ± 0,74 14,20 ± 0,14 12,77 ± 0,41 45,54 ± 0,54 72,51 ± 0,17 

10 0 1 -1 36,64 7,61 ± 0,84 14,38 ± 0,26 14,73 ± 0,16 38,36 ±1,32 67,47 ± 0,18 

11 0 -1 1 32,44 8,09 ± 0,90 13,81 ± 0,59 11,65 ± 0,52 40,55 ± 0,31 66,01 ± 0,37 

12 0 1 1 36,68 9,86 ± 0,08 13,18 ± 0,26 13,90 ± 0,62 42,00 ± 0,27 69,08 ± 0,33 

13 0 0 0 35,72 6,74 ± 0,16 11,49 ± 0,73 11,38 ± 0,43 40,30 ± 0,32 63,16 ±0,84 

14 0 0 0 35,22 6,45 ± 0,11 11,57 ± 0,82 11,25 ± 0,74 40,29 ± 0,43 63,11 ± 0,67 

15 0 0 0 35,71 6,61 ± 0,14 12,35 ± 0,21 11,39 ± 0,38 40,70 ± 0,57 64,44 ± 0,82 

16 0 0 0 35,47 6,96 ± 0,15 12,28 ± 0,51 11,56 ± 0,85 40,28 ± 0,48 64,11 ± 0,96 
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Tabela 4. Efeitos, p-valor e coeficientes das variáveis operacionais para rendimento em óleo, β-caroteno e fitoesterois totais. 

Variáveis 

Rendimento em óleo (%) β-caroteno (mg 100 g-1) Fitoesterois totais (mg 100 g-1) 

Efeitoa p-valorb Coeficientesc Efeitoa p-valorb Coeficientesc Efeitoa p-valorb Coeficientesc 

Média/Interações 35,00 <0,0001 35,00 9,42 <0,0001 9,42 68,62 <0,0001 68,62 

(A) (L) 2,70 0,0001 1,35 5,70 <0,0001 2,85 0,40 0,4600 0,20 

(A) (Q) -0,38 0,0370 -0,19 -2,34 0,0002 -1,17 -2,31 0,0100 -1,16 

(B) (L) 4,04 <0,0001 2,02 0,44 0,0638 0,22 0,18 0,7300 0,09 

(B) (Q) 1,02 0,0011 0,51 -0,58 0,0129 -0,29 -2,00 0,0100 -1,00 

(C) (L) -0,01 0,9565 -0,01 1,10 0,0055 0,55 1,63 0,0400 0,82 

(C) (Q) 0,08 0,5510 0,04 -1,18 0,0016 -0,59 -3,06 <0,0001 -1,53 

A x B -0,25 0,3806 -0,12 -1,74 0,0040 -0,87 4,44 0,0100 2,22 

A x C -0,62 0,0721 -0,31 0,56 0,0812 0,28 1,20 0,1700 0,60 

B x C -0,34 0,2542 -0,17 1,20 0,0116 0,60 4,06 0,0100 2,03 
a
 efeito da variável independente sobre a variável resposta; 

b
 significância estatística p < 0,05; 

c
 coeficientes de modelo polinomial de segunda ordem; L efeito 

linear; Q efeito quadrático. 
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4.2.1 Rendimento em óleo 

Foi possível perceber na Tabela 3 que o rendimento em óleo da mistura 

de amêndoa e polpa apresentou valor inferior quando comparado à extração 

convencional. Chanioti e Tzia (2017) e Rezvankah et al. (2018) também 

observaram maior rendimento em óleo de oliva e de cânhamo por extração 

convencional comparado ao EAU, respectivamente. No entanto, o volume 

utilizado de solvente no estudo com ultrassom foi de um terço do aplicado na 

extração convencional e tempo de 45 minutos, na extração convencional foi de 

480 minutos, ocasionando maior gasto com elevada quantidade de solvente e de 

energia na extração convencional.  

A partir desses resultados, foi aplicado ANOVA, o que tornou possível a 

identificação das variáveis que apresentaram influência (p < 0,05), que foram 

razão solvente: amostra e temperatura (Tabela 4).  

O aumento de solvente no soluto facilita a remoção de óleo devido à 

maior velocidade com que os jatos de bolhas colidem próximo à parede celular 

vegetativa (VINATORU; MASON; CALINESCU, 2017). Pois aumenta o gradiente 

de concentração, tornando a taxa de difusão da matriz sólida para a líquida mais 

rápida (STANISAVLJEVIC et al., 2007; MOHAMMADPOUR et al., 2019), 

contribuindo com aumento na solubilidade dos constituintes presentes na amostra 

(RODRIGUES et al., 2017) tornando eficiente a remoção do óleo (CASTEJÓN; 

LUNA; SEÑORÁNS, 2018). 

Observando a tabela 3, nota-se que o rendimento em óleo é maior 

quando aumenta a razão solvente:amostra de (4 para 12 mL g-1) nos 

experimentos 1 e 4 (31% à 38%). Resultados semelhantes ao estudo realizado 

por Stevanato e Silva (2019) na EAU do óleo da semente do nabo farragieiro. 

Jalili et al. (2018) também notaram que com o aumento da razão solvente:amostra 

de 7:1 para 13:1 (mL g-1) na EAU do óleo da semente de canola, 

consequentemente o rendimento em óleo era maior de 18% para 27%. 

O processo de remoção de óleo é favorecido quando se aumenta a 

temperatura, como mostra os resultados nos experimentos (1 e 4) da Tabela 3, 

um aumento de (31% para 38%). Ou seja, à medida que a temperatura aumenta, 

contribui no aumento da energia cinética (MOHAMMADPOUR et al., 2019), que 
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causa perturbação nas bolhas de gás que são criadas dentro do equipamento 

ultrassônico, as quais implodem próximo da amostra (BAHMANI et al., 2017) 

promovendo o enfraquecimento nos tecidos vegetais (GAYAS; KAUR; GUL, 2017) 

contribuindo com a diminuição da viscosidade e densidade do solvente (SAHIN; 

AYBASTIER; ISIK, 2013; RAMANDI et al., 2017), aumentando a solubilidade 

(SHIRSATH et al., 2017), gerando a separação do óleo ligado no interior da célula 

vegetativa (GAYAS; KAUR; GUL, 2017) e promovendo a difusão mássica 

(RODRIGUES et al., 2017). 

Gayas; Kaur e Gul (2017) também observaram o aumento no rendimento 

em óleo da amêndoa de damasco de 42 para 46% quando se elevava a 

temperatura de 45 à 60 ºC no equipamento ultrassônico. Teng et al. (2016) 

extraíram o óleo da semente de framboesa por EAU e verificaram que a 

temperatura teve um impacto no aumento de rendimento em óleo obtido nas 

temperaturas de 40 à 70 ºC utilizando etanol como solvente.  

Em relação ao tempo, pode-se perceber que não apresentou influência no 

rendimento em óleo (p > 0,05). Isso pode ter ocorrido devido ao tempo de colisão 

entre a bolha de cavitação e amostra que é extremamente rápido no início da 

extração, causando mais colapsos dentro de uma unidade de tempo (FU et al., 

2017). A difusão dos lipídeos é reduzida a partir de um periodo (SENRAYAN; 

VENKATACHALAM, 2019), pois o efeito de cavitação pode ter enfraquecido ou 

até mesmo desaparecido e ter promovido um estado emulsionante com aplicação 

de um grande periodo de extração (KHOEI; CHEKIN, 2016). 

De acordo com estudo realizado por Rezvankhah et al. (2018) na 

extração do óleo de cânhamo por ultrassom também não houve influência no 

rendimento em óleo aplicando maior periodo de tempo. Tian et al. (2013) e 

Selvakumar e Sivashanmugam (2019) observaram que a remoção do óleo da 

semente de romã e de levedura oleaginosa aumentou nos primeiros 30 minutos, 

após esse periodo desacelerou até que atingiu o equilíbrio entre o soluto e o 

solvente.  
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4.2.2 β-caroteno 

A extração assistida por ultrassom alcançou valor expressivo de β-

caroteno (Tabela 3), o qual foi superior quando comparado ao obtido na extração 

convencional, além de extrair quantidade próxima ao menor resultado obtidona 

extração assistida por ultrassom. Cuco et al. (2019) também observaram o 

mesmo na EAU do óleo da mistura de semente e casca da abóbora. Estudos 

realizados por Gulzar e Benjakul (2018), Saini e Keum (2018) e Song et al. (2018) 

também determinaram maior quantidade de β-caroteno extraído por ultrassom 

comparado a extração convencional. Trabalhos realizados sobre o ultrassom 

comprovam que é um equipamento eficiente para a remoção de β-caroteno, 

devido à ação ser rápida, temperaturas brandas e relação de solvente: amostra 

serem menores comparado à extração convencional (KYRIAKOPOULOU; 

PAPADAKI; KROKIDA, 2015). 

A partir das concentrações de β-caroteno obtidas, uma análise estatística 

foi realizada para avaliar o efeito das variáveis operacionais. Analisando estes 

dados (Tabela 4), foi possível verificar que neste trabalho as variáveis que 

apresentaram influência (p < 0,05) na obtenção de β-caroteno foi temperatura 

seguido do tempo. 

A quantidade de β-caroteno aumentou conforme a temperatura de 

extração foi elevada de 40 à 70 ºC. Com elevadas temperaturas, houve a redução 

da viscosidade do solvente, contribuindo com a penetração na matriz vegetativa 

facilitando maior quantidade extraída de β-caroteno (YAN et al., 2015; 

NORSHAZILA et al., 2017; SAINI; KEUM, 2018). Além de aumentar a solubilidade 

e difusividade dos carotenoides no solvente (PROKOPOV; NIKOLOVA; TANEVA, 

2017). Ou seja, a maior quantidade de β-caroteno é devido a dissolução do soluto 

em etanol, o que pode ser explicado pela teoria dos parâmetros de solubilidade 

de Scatchard-Hildebrand (BAN; LI; WANG, 2018). O qual prevê desvios positivos 

da idealidade, solventes com valores de solubilidade mais próximo do soluto, 

implicam em coeficientes de atividade mais próximos da unidade, ou seja, 

maiores valores de solubilidade (TRÊS et al., 2007). 

Popova (2017) observou que em elevadas temperaturas houve maior 

solubilidade de β-caroteno em etanol, dentre os solventes estudados como, 

hexano, metanol, clorofórmio e cicloexano. Três et al. (2007) também concluíram 
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que houve influência da temperatura na solubilidade de β-caroteno em etanol, 

pois quando é elevado a temperatura de 40 à 60 ºC, a solubilidade do β-caroteno 

em etanol também aumenta de 0,540 para 0,700 mg mL-1. Li et al. (2017) 

extraíram β-caroteno de pimentas Capsicum annuum L. por EAU e concluíram 

que em altas temperaturas houve influência na obtenção deste composto ativo. 

O tempo também contribuiu na extração de β-caroteno (p < 0,05). Quanto 

maior o tempo de extração, maior é a quantidade de β-caroteno. Ou seja, o 

mecanismo de ação do ultrassom (cavitação) implica na turbulência gerada por 

implosão das bolhas na superfície do soluto que facilita a difusão de carotenoides, 

o periodo de contato entre o solvente e amostra contribui com maior fissuras, 

consequentemente maior quantidade de β-caroteno (SUN et al., 2011). Ordóñez-

Santos; Pinzón-Zarate; González-Salcedo (2015) e Chuyen et al. (2018) 

estudaram a extração assistida por ultrassom de carotenoides da casca de Gac e 

de frutos de pessegueiro, e chegaram à conclusão que aplicando periodo maior 

de tempo a quantidade de compostos ativos extraídos também eram maiores. 

A interação entre a temperatura de extração e a razão solvente: amostra 

foi significativa (p < 0,05) para a obtenção de β-caroteno. Isso indica que 

aumentando a temperatura que diminui a viscosidade do solvente e aumentando 

a quantidade de solvente em relação à amostra, consequentemente aumenta a 

solubilidade do β-caroteno em etanol, promovendo maior difusividade deste 

composto (SUN et al., 2011; DEY; RATHOD, 2013; MASSA et al., 2019).  

Já a interação entre razão solvente: amostra e tempo também 

apresentaram efeito positivo (p < 0,05) na extração de β-caroteno. O qual implica 

em maior quantidade de solvente em relação à amostra, facilitando na obtenção 

de carotenoide, devido à maior solubilidade. Além de aumentar o gradiente de 

concentração durante a difusão, logo maior a extração de β-caroteno (GOULA et 

al., 2017; RODRIGUES et al., 2017). Sun et al. (2011) concluíram que na extração 

assistida por ultrassom de β-caroteno das cascas de frutas citrinos com a 

combinação de maiores tempos e razão solvente: amostra obtiveram elevados 

números de compostos. 
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4.2.3 Fitoesterois 

A Tabela 3 apresenta os teores de stigmasterol, campesterol, β-sitosterol, 

bem como o total desses fitoesterois no planejamento Box-Behken realizado por 

extração assistida por ultrassom do óleo da mistura de amêndoa e polpa. Os 

resultados não obtiveram grande variação entre os ensaios de fitoesterois totais. 

No entanto, quando comparado à extração convencional, o ultrassom conseguiu 

extrair maior teor de fitoesterois totais, bem como ocorreu com a extração de β-

caroteno. Fato atribuído ao fenômeno de cavitação que ocorre no ultrassom 

causando mudanças físicas na estrutura celular, pois aumenta a transferência de 

massa consequentemente facilita a extração de compostos ativos (BIMAKR et al., 

2017). 

Figueiredo et al. (2018) concluíram que os fitoesterois extraídos por 

extração assistida por ultrassom foram superiores ao reproduzido na extração 

convencional. Stevanato e Silva (2019) extraíram 346,18 mg 100 g-1 de 

fitoesterois totais do óleo de nabo forragieiro, por ultrassom, no entanto por 

extração convencional obteve 273,47 mg 100 g-1. Cuco et al. (2019) estudaram a 

extração de óleo por ultrassom misturando a casca e a semente de abóbora para 

obtenção do óleo e conseguiram obter uma quantidade significante de fitoesterois 

como stigmasterol e campesterol comparado ao método convencional. Rosa et al. 

(2019) utilizaram a EAU para remoção de fitoesterois totais do óleo da amêndoa 

de macaúba e extraíram concentração maior comparado à extração convencional. 

A partir dos resultados obtidos neste estudo, foi possível realizar uma 

análise estatística e estimar o efeito das variáveis operacionais que influenciaram 

no teor de fitoesterois (p < 0,05). O tempo foi a única variável que apresentou 

influência, pois quanto maior o tempo de extração assistida por ultrassom, maior é 

a quantidade de fitoesterois removido. Isso indica que com o uso do ultrassom 

gera mais fricções na amostra pelo mecanismo de cavitação, contribuindo com 

mais aberturas na matriz, facilitando a penetração do solvente no centro dos 

poros das amostras para remoção dos compostos de interesse (ROMDHANE; 

GOURDON, 2002; CHANIOTI; TZIA, 2019). 

A interação entre temperatura e razão solvente: amostra mostrou efeito 

significativo (p < 0,05). Elevando a quantidade de solvente maior foi a solubilidade 

de fitoesterois em etanol em elevadas temperaturas. Sabe-se que a constante 
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dielétrica do etanol é igual à 24,30 (MEDEIROS; KANIS, 2010), ou seja, 

apresenta característica polar, no entanto, quando a temperatura é elevada, 

ocorre a redução dessa constante, a polaridade do etanol passa a ser 

considerada como apolar (constante dielétrica menor que 15), isto é, aumenta o 

poder de extração em constituintes apolares (EFTHYMIOPOULOS et al., 2018). O 

aumento da temperatura também pode ter provocado um aumento na pressão de 

vapor do soluto e reduzido a densidade do solvente, aumento a extração de 

esterois (EKINCI; GURU, 2014). As variáveis razão solvente: amostra e tempo, 

também apresentaram influência (p < 0,05) na extração deste composto ativo. 

Figueiredo et al. (2018) extraíram fitoesterois por ultrassom de óleos vegetais e 

também observaram a influência da interação entre razão solvente: amostra e 

tempo (p < 0,05). 

 

4.2.4 Modelo polinomial e maximização 

O projeto Box-Behnken foi usado para maximizar as condições de 

extração. A relação entre as variáveis independentes (A, B e C) e as respostas 

(rendimento em óleo, β-caroteno e fitoesterois totais) foram estabelecidas usando 

as equações polinomiais quadráticas (Equações 5, 6 e 7). 

 

Rendimento em óleo (%) = 35,43 + 1,35 A + 2,02 B + 0,38 A2 − 1,02 B2     (5) 

 

β − caroteno (mg 100 g−1) = 6,69 + 2,85A + 0,55C + 2,34A2 + 0,58B2 + 1,18C2 −

0,87A + 0,60BC                                               (6) 

 

Fitoesterois totais (mg 100 g−1) = 63,71 + 0,82C + 2,31A2 + 2B2 + 3,06𝐶2 +

2,22AB + 2,03BC                                                (7) 

 

O resultado da ANOVA para o modelo quadrático foi realizada para 

avaliar a significância e adequação do modelo, bem como os efeitos de termos 

individuais significativos e suas interações nas respostas escolhidas. Também 

foram gerados valores de Fcalc, Ftab, valores preditos e valores experimentais nas 
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condições de máximo rendimento em óleo, β-caroteno e fitoesterois totais (Tabela 

5). 

De acordo com os dados da ANOVA, os valores de Fcalc para os três 

parâmetros analisados foram superiores ao Ftab, sendo assim, os modelos 

gerados foram válidos em relação ao modelo experimental e os valores 

experimentais obtidos estiveram extremamente próximos dos valores preditos. 

 



49 
 

 

 

Tabela 5. Resultados nas condições de máximo rendimento em óleo, β-caroteno e fitoesterois totais de Fcal, Ftab, 

valor predito e valor experimental.  

 Condições  FCALC FTAB Valor Predito Valor Experimental 

Rendimento em óleo 70 ºC, 12 mL g-1, 15 min 82,85 3,26 38,16 38,73% ± 0,52 

β-caroteno 70 ºC, 4 mL g-1, 15 min 120,32 3,5 14,45 13,90 mg 100 g-1± 0,53 

Fitoesterois totais 70 ºC, 12 mL g-1, 45 min 4,18 3,4 76,14 76,96 mg 100 g-1 ± 0,50 
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4.2.5 Efeito do Ultrassom 

O efeito do ultrassom foi avaliado nas condições máximas obtidas nas 

extrações realizadas com a cavitação acionada e com banho ultrassônico com a 

cavitação desligada. Desses óleos foi determinado rendimento em óleo e 

carazterizado quanto ao teor de β-caroteno, fitoesterois totais e ácidos graxos no 

(Tabela 6). 

Analisando a Tabela 6, foi possível observar que em termos de 

rendimento não houve diferença significativa entre os métodos de extração. Isso 

pode ser explicado devido ao efeito termodinâmico da temperatura na 

solubilização do solvente no óleo, pois as temperaturas usadas são de 70 ºC, o 

qual resulta na redução da tensão superficial e na viscosidade do solvente, 

aumentando então o coeficiente de difusão (CHANIOTI; TZIA, 2008). Ma et al. 

(2019) também observaram que não houve diferença significativa entre os 

métodos de extração de óleos aplicados em termos de rendimento. Rosa et al. 

(2019) compararam o rendimento em óleo obtido da amêndoa de macaúba por 

ultrassom e sem o uso do ultrassom e encontraram rendimentos próximos de 40 e 

36%, respectivamente. Tavares et al. (2017) observaram um aumento relativo de 

20% no rendimento em óleo da semente de crambe utilizando ultrassom 

comparado ao método sem uso do ultrassom. 

Em termos de β-caroteno, vale ressaltar que houve diferença significativa 

entre os métodos de extração para rendimento em óleo e β-caroteno. O uso do 

ultrassom obteve o dobro de β-caroteno comparado ao método sem o uso. Fato 

que pode ser explicado devido ao mecanismo de ação do ultrassom (cavitação) 

que facilita a penetração do solvente na matriz vegetativa contribuindo com 

fissuras na parede celular alterando as estruturas e promovendo maior extração 

de compostos ativos (MAKI-ARVELA; HACHEMI; MURZIN, 2014; 

KYRIAKOPOULOU; PAPADAKI; KROKIDA, 2015; STEVANATO; SILVA, 2019). 

De acordo com Rodrigues et al. (2016), a extração de β-caroteno do óleo da polpa 

de macaúba utilizando ultrassom como método de extração, também removeu 

maior teor de compostos comparado ao sem o uso do ultrassom. 

Em relação à fitoesterois totais, notou-se que houve diferença significativa 

entre os métodos aplicados. Com o uso do ultrassom houve aumento de 17% no 

teor de fitoesterois totais comparado ao sem o uso de ultrassom. Ou seja, na 
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extração de compostos ativos, o ultrassom é conhecido por extrair maiores teores 

de fitoesterois (GABER et al., 2018). Como discutido anteriormente, quando o 

ultrassom é acionado, ondas de cavitação são formadas no banho ultrassônico 

gerando forças cisalhantes que facilitam na ruptura da parede celular vegetativa 

contribuindo no aumento da área de contato entre o solvente e o composto ativo 

(WANG; WELLER, 2006). Da Silva et al. (2017) extraíram maior concentração de 

fitoesterois totais da semente de rabanete utilizando extração assistida por 

ultrassom comparado ao método convencional. 

Em termos de ácidos graxos, os métodos de extração não apresentaram 

diferença significativa (p > 0,05). Na literatura também são encontrados resultados 

similares como os reportados por Da Silva et al. (2017), Rodrigues et al. (2017) e 

Stevanato e Silva (2019), que também não identificaram diferença significativa 

entre os métodos de extração em termos de ácidos graxos. 
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Tabela 6. Resultados gerados nas condições ótimas referentes ao rendimento, β-caroteno, fitoesterois e ácidos graxos do óleo obtido 

por ultrassom. 

Método de extração EAU Sem ultrassom 

Condição de extração 
70 ºC, 12 mL 

g-1, 15 min 

70 ºC, 4 mL g-

1, 15 min 

70 ºC, 12 mL g-1, 

45 min 

70 ºC, 12 mL 

g-1, 15 min 

70 ºC, 4 mL g-1, 

15 min 

70 ºC, 12 mL g-1, 

45 min 

Rendimento em óleo (%)  38,73 ± 0,52a 35,60 ± 0,40a 38,85 ± 0,17a 38,98 ±0,31a 34,00 ± 1,25a 39,21 ± 0,17a 

β-caroteno (mg 100 g-1)  11,65 ± 1,75a 13,90 ± 0,53a 8,01 ± 0,76a 8,14 ± 1,56b 7,63 ± 0,65b 8,08 ± 0,57a 

Fitoesterois totais (mg 100 g-1)  70,93 ± 0,70a 71,46 ± 0,78a 76,96 ± 0,50a 58,83 ± 1,26b 50,77 ± 0,40b 63,97 ± 1,74b 

Ácidos Graxos (g 100 g-1 de óleo) 

Caprílico 2,92 ± 0,10a 2,48 ± 0,51a 2,57 ± 0,03a 2,49 ± 0,04a 2,69 ± 0,04a 2,59 ± 0,02a 

Laurico 30,76 ± 0,38a 28,91 ± 3,48a 29,02 ± 0,17a 27,07 ± 0,32a 29,84± 0,33a 29,14 ± 0,32a 

Miristico 5,56 ± 0,01a 5,75 ± 0,04a 5,72 ± 0,04a 5,54 ± 0,11a 6,09 ± 0,05a 5,85 ± 0,03a 

Palmitico 10,29 ± 0,24a 10,70 ± 0,86a 10,31 ± 0,05a 10,11 ± 0,60a 11,16 ± 0,05a 10,48 ± 0,09a 

Palmitoleico 1,03 ± 0,01a 0,94 ± 0,01a 0,95 ± 0,03a 1,06 ± 0,22a 1,07 ± 0,08a 0,99 ± 0,00a 

Estearico 1,91 ± 0,10a 2,23 ± 0,35a 0,59 ± 0,10a 2,43 ± 2,15a 0,69 ± 0,16a 1,66 ± 0,65a 

Oleico 41,58 ± 1,01a 44,83 ± 3,00a 44,64 ± 0,17a 39,54 ± 1,09a 41,45 ± 0,12a 44,31 ± 1,90a 

Linoleico 2,90 ± 0,04a 3,23 ± 0,13a 3,30 ± 0,00a 3,23 ± 0,08a 3,49 ± 0,07a 3,30 ± 0,02a 

Linolênico 0,20 ± 0,00a 0,22 ± 0,02a 0,26 ± 0,03a ndb ndb 0,34 ± 0,11a 

Médias seguidos pela mesma letra minúscula (em cada linha) não difere estatisticamente (p < 0,05); nd = não detectado.
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5 CONCLUSÃO 

O óleo da amêndoa da macaúba juntamente com os compostos de 

interesse presentes na polpa foi alcançado neste estudo. A adição da polpa da 

macaúba na extração de lipídeos da amêndoa enriqueceu o extrato em relação ao 

teor de β-caroteno e fitoesterois, que são os compostos ativos encontrados. O uso 

de etanol como solvente na extração assistida por ultrassom deu origem a 

extratos com alta quantidade e qualidade comparada à extração convencional e 

sem o uso de ultrassom. A partir do planejamento experimental Box-Behnken foi 

possível verificar o efeito das variáveis e permitir as condições que maximizaram 

tanto a quantidade de óleo quanto na composição química. A aplicação de 

maiores volumes de solvente e temperatura favoreceram o rendimento em óleo e 

o aumento dos compostos ativos estavam relacionados à elevadas temperaturas 

e ao maior periodo tempo conduzido por extração assistida por ultrassom. Sendo 

assim, a qualidade dos extratos possibilita o emprego deste óleo enriquecido para 

fins alimentícios, cosméticos e farmacêuticos.
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