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CONCENTRADC DE ANTOCIANINAS DE MALVAVISCUS ARBOREUS

RESUMO - Foram desenvofvidos processos de extragao do corante vermelho de o
nes de Malvaviscus arboreus L. var. pendulifoume, MALVACEAE. O concentrado de
antocianinas (344 mg/100me de concentrado) obtido podera ser usado como aditivo
conante em alimentos, apos sua aprovagdo em testes toxicologicos. Nas extra

¢oes das antocianinas, empregou-8¢ procesdos de imersao, 4imersdo-percolagdo e
contra corrente em quatho estdgios usando-se como sofventes de extragdo, eta
nol-acido clorldrico, agua contendo didxido de enxofre e solugdo aquosa de aci
do clonldrico. No processo de extragdo em contra comrente, foram  utilizadas
§lones 4§rescas submetidas ao branqueamento previc por vapor d'agua para facili-
tar a Liberagdo do corante. Todos 08 processdos ensaiados foram nealizados a
temperatura ambiente, condigao madis adequada para asdegurar a estabifidade das
antocianinas. A concentragio de antocianinas obtidas das §Eones de M.arboreus
varia de 0,35% a 1,20%, dependendo do processo de extragao empregado. Em to
dos 08 processos estudados visou-se estabelecer condigoes para a obten¢ao de um
concentrado de antocianinas viavel. Foi identificada a aglicona do constituin
te principal do corante como sendo a pelargonidina, antocianidina permitida pe
La fLegislagao brasileira para usc em alimentos.

Teamos para indexacdo: Mafvaviscus arboreus L. van. pendubiforme, MALVACEAE,
antocianinas, antocianinas-processe de extragdo, co-
rantes-alimentos, corante natural venmelho, pelargond
duwna.

CONCENTRATE OF ANTHOCYANINS OF MALVAVISCLS ARBOREUS

ABSTRACT - Processes 0f extractions 0f anthocyaninad from fLowens of Malvaviscus
arboreus L. var. pendufiforme, MALVACEAE were studied and a ned concentrade 0§
these anthocyaning was prepared naving a colon concentration of 344mg/100me.
The possibility o4 using tnis concentrade as food colorn additive depends upon
toxicological tests. The extractions of colorant were done by different
processes such as: immernsdion, percolation and countercwrrent batch system in
four stages. The solvents used were ethanol-hydrochlonic ackd,  water with
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sulfur dioxdide, and aqueous sofution of hidrochloric acid. In the counter-
cwuent process the fresh fLowers were previously blanched with steam in oaden
to help nelease the color. Since the anthocyanins are sensitive to high
Lemperatures, all the extractions wenre done at room temperature. The
concentration of anthocyanins in the extracts obtained varied from 0,35% o
1.20%3, acconding to the process empfoyed. In all processes studied, care was
taken to obtain a good product at Low cost. Perfagonidin was identified as
the majon component of the anthocyanins of the extract an it 48 allowed as a
good additive by the Brazilian food Law,

Index tewms: Malvavidcus arnboreus L. van., penduliforme, MALVACEAE,
anthocyaning, anthocyanind-process of extraction, coforants -
§oods, ned natural color, pelardonidin.

INTRODUCAO

Antocianinas sao corantes soluveis em agua, responsaveis pelas cores atraen
tes de flores, frutes, folhas, sucos de frutas e vinho aos quais imprimem to
nalidades de vermelho ao violaceo e azul. S3o apreciadas pelas suas qualida
des esteticas e poderac ter importancia economica pela comercializagao dos
extratos das plantas que contém estes pigmentos.

Antocianinas sao caracteristicas de plantas que florescem e suprem a maior
parte dos alimentos vegetais que satisfazem as necessidades nutricionais do ho
mem.

Pigmentos presentes nos alimentos tem sido consumidos desde a mais remota
antiguidade, sem nenhum efeito tOxico aparente. Por esse motivo, corantes na
turais tém sido objeto de estudos intensivos nos Ultimos anos, com a  finali
dade de se encontrar substitutos para os corantes artificiais empregados em
produtos alimenticios.

Corantes sintéticos estao sob continuo controle de toxicidade, sendo que al
guns ja foram profbidos e outros estdc em carater provisorio nas listas de co
rantes aprovados pelos comites de Organizagao Mundial de Saude (OMS), e do
Food and Drug Administration (FDA) (Marmion 1979).




Pesquisas no sentido de preparar corantes comercialmente, a partir de  fon
tes naturais incluem: folhas e frutos da planta ornamental Prunus ceracifera;
flores de Clitoria ternata, frutos de Vaccinium myrtillus (Markakis 1982), ca

lices das flores de Hibiscus sabdariffa, planta tropical anual (Esselen &

Sammy 1973, 1975); frutos de Synsepalum dulcificum (Buckmire & Francis 1978);
milho, Maiz morado (Kikuchi et al. 1977); de frutos de Viburnum dentatum(Fran
cis 1975) e de frutos de Phytolaccadecandra (Forni et al. 1983).

Apesar das antocianinas serem bastante conhecidas, elas nao tem sidc usadas
com frequencia como corantes em alimentos, por razoes de estabilidade da  cor,
custo de producao e disporibilidade no mercado.

A estabilidade das artocianinas esta diretamente relacionada com a sua es
trutura quimica que deriva basicamente do cation flavilio mostrado na Fig. 1.

HO
\f \\ d
oL~y S 3 5
\,s/\/ RO

HO

FIG. 1. Estrutura de cation flavilic, comum a todas as antocianinas.

Uma antocianina € composta da parte basica aglicona (antocianidina) que e
esterificada por um ou mais agucares. 0s residuos de agucar por sua vez po
dem estar acilados (Harborne 1967, Gueffroy et al. 1971, Hrazdina & Franzese
1974; Geissman 1962; Goodwin 1976 e Hulme 1970). A presenca desses grupamen
tos, em geral, se da na posi¢ao 3 e promovem estabilizagdo da cor {Harborne
1964). Como exemplo de que a presenga desses grupamentos estabiliza a cor,
pode-se citar a antocianina peonidina-3-(dicafeilsoforosideo)-5-glicosideo,iso
lada de Ipomoea tricolor que produz coloracao estavel em alimentos e bebidas



na faixa de pH compreendida entre 2,0 e 8,0. Verificou-se que refrigerantes
contendo a antocianina mencionada ndo perdem a cor, visualmente, apos um perig
do de 11 meses de armazenamento (Asen et al. 1977).

0 custo dos corantes naturais esta intimamente relacionado com a disponibi-
lidade no mercado, que por sua vez dependera de uma selecao de materias-primas
de baixo custo e de processo economico de obtengdo. Por outro lado, a  deman
da sera fungao direta da exigencia do consumidor esclarecido quanto aos danos
causados pelos corantes artificiais. Cabe ainda aos orgaos que legislam sobre
o assunto, restringir o uso de corantes sinteticos suspeitos ou de toxicidade
ja comprovada.

0 objetivo deste trabalho foi estudar processos de extracao do corante das
petalas de flores Malvaviscus arboreus L. MALVACEAE, abundante em paises tro

picais e com alto rendimento em flores.
A escolha do material foi baseada em trés razOes principais:

(a) elevado teor de antocianinas,
(b) materia-prima de baixo custo;

(¢) similaridade botanica com a flor "Roselle" (Hibiscus sabdariffa L. )que
tem sidc usada para produzir um extrato vermelho, de aroma agradavel e
empregado em refrescos e geleias (Esselen & Sammy 1973, Du & Francis
1973 eMain et al. 1978).

0 concentrado de Malvaviscus arboreus L. a exemplo do corante extraido de
Hibiscus sabdariffa L., podera ser usado para substituir corantes artificiais
cuja permanéncia na lista de corantes permitidos para alimentos & duvidosa.

0 corante de M. arboreus devera ser submetido a testes toxicologicos, a
despeito de que flores desta planta sejam muito procuradas por beija-flores
(Gottsberger 1971) que dela extraem o mel existente na parte interna do cali
ce, mostrando dessa forma, ausencia de toxicidade.




MATERIAL E METODOS

1. Materia-Prima

Utilizou-se neste trabalho flores de Malvaviscus arboreus L., var. pen-
duliforme, MALVACEAE (Schery 1942), das quais foram retirados os calices
verdes e as hastes. Parte das flores foram secadas em estufa de aeragao
a temperatura de 40°C até cerca de 7% de umidade, com a finalidade de es
tocagem e a outra parte foi utilizada para extracao imediata.

2. Processos de Extragao

As flores secas foram extraidas pelo processo de imersao e as flores
frescas foram submetidas aos seguintes processos de extragao:

I. imersao
II. 1imersao - percolagao
I11. contra corrente em quatro estagios.
Os solventes usados para extragao foram:
(a) etanol 95° 6L - HCZ concentrado (d=1,18) (97:3)(v/v)

(b} agua contendo SO2 (1000 a 1500 ppm) sendo a fonte de SO2 0 metabi-
sulfito de sodio.

(¢) solugdo aquosa de HCZ 0,05 N

0 solvente (a) foi considerado padrao para medida de extragao de cor em

relagao aos solventes (b) e (c) devido a sua utilizagao tradicional em
pesquisa de extragao de antocianinas (Fuleki & Francis 1968a).

Apos as extracoes com os solventes (a) e (c) procedeu-se uma leve prensa-
gem das flores com tecido de algoddo rustico, seguindo-se a filtragaoc, medida
de volume e leitura da densidade oOtica.

0 procedimento geral empregado nas extragoes de antocianinas quando se
usou agua contendo SOZ’ envolveu as seguintes etapas:
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- extragao (por imersao, imersao-percolagao e contra corrente);
- prensagem leve das petalas utilizando-se tecido de algoddo rustico;
- filtragao e ajuste de pH em torno de 2,8-3 (Fuleki & Francis 1968a);
- eliminacdo do S0, em evaporador rotativo, sob vacuo e a temperatura de
0
407°C;
- acerto do volume;
- medida da densidade otica.

Em todas as experiencias mediu-se a concentragao de cor em espectrofotometro

Berckman DBG, na faixa de 520 nm, sendo o valor de E}Em = 875 para solvente

aquoso e E]% = 981 para solvente etanolico.
lcm

0 ajuste de pH do extrato foi feito com solugao de HCL 6 N.

Nas extragGes por imersao em agua contendo 502, estudou-se a variagao de
concentragao de cor extraida em fungao da concentragao de 50, em ppm, do tempo
de imersao de pH do meio. (Tabelas 1, 2 e 3).

As extragoes contra corrente simuladas em laboratorio foram feitas em esta
gios, empregando-se dois tipos de solventes: agua e SO2 (1200 ppm) e solugao
de KC¢ 0,05N (Tabelas 4 e 5).

Nos primeiros experimentos, tentou-se a extracao das petalas secas e moidas,
utilizando-se como solvente, agua contendo 502‘ nao havendo extragac e sim o
aparecimento de mucilagem. Esse processo foi abandonado em virtude das dificul
dades encontradas para a extragdo do corante. Fez-se entaoc a extragao com as
petalas secas e inteiras mantendo-se o mesmo tempo de imersaoc, relagao amos
tra: solvente de 1:30 variando-se apenas a concentracgao de 502 na faixa 1000
a 1500 ppm (Tabela 1).
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TABELA 1 . Extragao de antocianinas de flores secas de Malva

viscus arboreus por imersao em agua contendo SO2
em varias concentracoes.

Relagao amostra:solvente Concentragao de  Tempo de Concentragao media de
(9) S0, (ppm) imersao antocianinas.
(hrs) (mg/100g)
1:30
la. extracgaox 1000 2:30 125
2a. extracao 1000 2:30 5i5
3a. extragao 1000 2:30 75
Total 255
1:30
la. extragao* 1200 2:30 137
2a. extragao 1200 2:30 82
3a. extragao 1200 2530 70
Total 289
1l 3310
la. extragao* 1500 2739 18317
2a. extracao 1500 280 68
3a. extragao 1500 2:30 70
Total ' 275

* 0 solvente foi renovado, na mesma proporgao,
a intervalos de 2:30 hr.
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TABELA 2 . Extragao de antocianinas de flores secas de Malvaviscus arboreus
por imersdo em agua contendo 1200 ppm de 802 variando-se o tempo

de imersao.
Relacao amostra: solvente Tempo de Concentragao de
(9) imersao antocianinas
(hrs) (mg/100g)

180 4 212

1:30 6 300

1:30 8 325

480 20 400

TABELA 3  Extracao de antocianinas de petalas secas de Malvaviscus arboreus

por imersao em agua contendo 1200 ppm de SO2 variando-se pH.

Relagao amostra: Concentragao de  Tempo de pH Concentragao de
solvente 502 em ppm Extragao do meio antocianinas
] hrs mg/100g
1:30 1200 7 8 295
1:30 1200 7 358 310
1:30 1200 7 4 360




TABELA 4

Extragao de antocianinas de flores frescas de Malvaviscus arboreus em contra
corrente, quatro estagio, solvente agua contendo 1200 ppm

BRANQUEAMENTO

=

EXTRATO MAIS CONCENTRADO

EXTRACKO DA COR

EXTRADO MENOS CONCENTRADO

Amostra Volume do Peso da Cor no Umidade na| Volume Volume Cor Cor Volume  Volume Cor Cor
Peso  Vapor Con agua vapor con Flor do de do de
g densado absorvida densado g/100g Solvente Extragao mg/ml mg/100g| Solvente Extragac mg/ml mg/100g
g mg/ml ml ml ml ml
)" 5 5 SR 0,0457* 30 25 32 0,092 59 25 24,0 0,0199 9,50
2) 5 5 850 = 90 25 30 0,0587 b8 28] 24,5 0,0107 1,08
39)M5] 355 7,0 0,0802** 90 25 82 0,129 64 25 26,0 0,0096 S8
Media 4,5 8,03 0,063 90 25 2% 33 0,0832 58,66 25 24,83 0.0134 5.20

* Cor total e, 5 ml de vapor condensado = 0,2285 mg
= 0.2285 x 100 = 4,57 mg/100g flores

Perda

&
&

5

** Cor total em 3.5 ml de vapor condensado
= 0.2807 x 100 = 5,13mg/100g flores

Perda

&
)

5

0,2807 .mg

£l



TABELA 5 . Extracao de antocianinas de flores frescas de Malvaviscus arboreus em contra corrente,

quatro estagios, solvente solugao aquosa de HCE 0,05 N. £
BRANQUEAMENTO EXTRACAO DO CORANTE
EXTRATO MAIS CONCENTRADO EXTRATO MENOS CONCENTRADO
Amos tra Umidade Vapor Peso do Volume Volume Conc. Cor Volume  Volume Conc. Cor
Peso total conden- residuo do do cor do do Cor
g g/100g sado g Solvente Extrato mg/ml mg/100g | Solvente Extrato  mg/m} mg/100g
ml ml ml ml ml
5 93 2,3(»6) Uhise) 25 18 0.048 43,3 25 27 0.0137 18,55
i 93 2.5(0) 7, 25 17,5 0.045 38,9 | 25 26 0,016 20,84
Medias 2.4 24 17,7 __0.0046 406 26,5 _ 0.0148  19.00
(a) Cor em 2,3 ml de vapor condensado = 0.110 mg
Perda ¥ = 0,1104 x 100 = 2,25 mg/100g flores
5
(b) Cor em 2,5 ml de vapor condensado = 0.1125 mg

Perda ¥ = 0,125 x 100

5

= 2,25 mg/100g flores
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3. Experimentos

Nas melhores condigoes encontradas de pH, tempo e concentragao de dioxido de
enxofre, foram feitos dois ensaios em escala maior. A finalidade foi obser-
var possiveis variagoes ao se adaptar as condicoes empregadas para a escala se
mi-indus trial.

No primeiro ensaio utilizou-se 2,70 kg de petalas frescas e 3,25 £ de sol
vente (agua com 1200 ppm de SOZ) e a extracao foi imers3ao a temperatura ambien
te, durante 15 horas. Obteve-se 2,80 { de extratc com teor de solidos solu
veis de 3° Brix e 23,50 mg de antocianinas por 100g de petalas frescas.

No segundo experimento, empregou-se 2,30 kg de petalas frescas de 2.80 £ do
mesmo solvente de extragdo e em condigdes identicas as empregadas no ensaio
anterior. Obteve-se 2,20 ¢ de extragao com 3% Brix e 26,00 mg de antocianinas
por 100g de petalas frescas.

Os extratos resultantes dos dois ensaios foram juntados, filtrados e concen
trados a 55° Brix, sob pressao de 27 pol. de Hg, com agitacao e temperatura de
70%C, em tacho 3 vacuo com camisa de agua quente. 0 teor de antocianinas foi
de 345 mg por 100ml de concentrado.

No processo combinado de imersao e percolagao, as flores frescas (18g) fo
ram deixadas em contato com o 1iguide de extragao (100 ml de uma solugdo aquo
sa contendo 1200 ppm de 502), durante 4 horas, em coluna de vidro de 5 cm de
diametro e 30 cm de comprimento. ApOs esse periodo, fez-se a leitura de den
sidade otica. 0 liquido foi drenado a intervalos de uma hora, procedendo-se a
seguir a leitura da densidade otica. 0 mesmo liquido foi recolocado na coly
na e essa operagao foi repetida 4 vezes, quando se verificou o equilibrio, nao
havendo mais variagac da densidade otica. O teor de antocianinas foi de
27,0 mg por 100g de petalas frescas.

Na extragao pelo processo em contra corrente, as flores frescas foram pr§
viamente submetidas ao branqueamento por vapor d'agua, para facilitar a 1ibe
ragao de cor. Verificou-se que o tempo otimo de injegao de vapor (0,5 kg/cmz)
foi de 45 segundos e nessas condigoes o tempo de extragao foi de 2 horas. Esta
beleceu-se um esquema de extracao contra corrente em quatro estagios,a nivel
de laboratorio, empregando-se agua contendo 1200 ppm de 502 na proporgao de
25 m1 desse solvente para 5 g de petalas. Observou-se, em media, no extrato
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mais concentrado, um teor de antocianinas de 58,66 mg por 100 g de flores fres
cas e no extrato menos concentrado 5,20 mg de antocianinas por 100 g de flores
frescas. (Tabela 4).

Esse procedimento foi repetido nas mesmas condigoes substituindo-se o sol-
vente de extragao por solucao aquosa de HCZ 0,05N. Verificou-se que o teor de
antocianinas nesse caso, foi de 40,0 mg e 19,0 mg/100g de petalas frescas nos
extratos mais concentrado e menos concentrado, respectivamente. (Tabela 5).

Repetiu-se o ensaic com solugao aquosa de HCZ 0,05 N com e sem tratamento
previo de vapor nas flores. A extragao da cor foi acompanhada pela medida da
densidade otica em intervalos de 1 hora (Tabela 6).

A Fig. 2 representa o processo de extragdo contra corrente em quatro esta-
gios, simulada em laboratorio.

0 metodo convencional para extragdo de antocianinas utiliza etanol 950GL
HCL concentrado (97:3) (v/v) como soivente de extracao (Fuleki & Francis
1968a). As condigoes de extracao empregadas nesse processo foram flores fres-
cas (25g), solvente (250ml), imersdo a temperatura de 6°C durante 8 horas. O
rendimento em antocianinas foi de 86 mg/100g de petalas frescas. A umidade
media das flores Malvaviscus arboreus foi de 93%.

Experiencias seguindo esse metodo foram realizadas com a finalidade de com-
parar o rendimento de extragdao dos diversos processos nos quais foram emprega-
dos diferentes solventes.




TABELA 6 . Extragao de antocianinas de Malvaviscus arboreus por imersao solvente solugao
aquosa de HCZ 0,05 N, flores previamente submetidas ao branqueamento e nao bran

queadas.
Flores previamente branqueadas Flores sem branqueamento
Intervalo Peso
h g Volume Peso Volume
Solvente DO a 520 nm g Solvente DO a 520 nm
ml ml
0 5 25 - 5 25 -
3 5 25 0.22 b 25 0.25
4 5 25 0.22 5 25 05 33
5 5 25 0.24 D 25 035
6 9 25! 0.30 5 25 0.40C
20 5 25 0.36 5 25 0.50
]

A
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4. Separacao e isolamento das antocianinas

Para a separagao das antocianinas componentes do extrato de Malvaviscus
arboreus, empregou-se a tecnica padrao de cromatografia em papel descrita por
Fuleki & Francis 1968b, 1968c).

0 concentrado foi aplicado em folhas de papel Whatman N@ 3 MM (45x57cm) e
eluido pela tecnica de cromatografia descendente com a fase superior da emul-
sdo de n-butancl-acido acBtico glacial-agua (4:1:5) até se obter o maximo de
separagao. A numeragao dos pigmentos iniciou pela antocianina com menor velo
cidade de deslocamento. O cromatograma desenvolvido mostrou quatro pigmentos
distintos e apos secagem, o papel foi cortado em quatro tiras, cada uma das
quais correspondeu a um pigmento diferente. As tiras foram eluidas com meta-
nol-acido glacial-agua (90:5:5), o solvente foi evaporado sob vacuo em evapo-
rador rotativo a temperatura de 30°C. Cada pigmento foi purificado pelo tra-
tamento com os sistemas de solventes na seguinte ordem: solucao de HCZ con-
centrado 1% (p/v), n-butanol-acido acetico glacial-agua (4:1:5) ( Francis
1982).

5. Identificagao da principal antocianina

Identificagao dos pigmentos foi feita seguindo-se os metodos descritos por
Francis (1982), atraves dos quais foram determinados Rf das agliconas e dos
agucares em papel Whatman n9 1 usando-se os sistemas de solventes especificos
para cada grupo.

Foi identificado o pigmento em maior concentragao no extrato (pigmento nQ
2), que possui como aglicona a pelargonidina e glicose como agucar ligado na
posigao 3. A confirmagdo foi feita atraves da hidrolise do constituinte prin
cipal do extrato vermelho cas bracteas de Poinsettia pulcherrima (bico de pa
pagaio), EUPHORBIACEAE (Francis 1982)'.

0 concentrado das flores de M. arboreus foi aplicado em alimentos em com-

binagao ou ndo com outro corante. Por exemplo, em mistura com o concentrado de

! Francis, F.J. Comunicagac Pessoal. Rio de Janeiro, CTAA-EMBRAPA, 1982.
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antocianinas extraidas das uvas foi adicionado as gelatinas e refrescos os
quais adquiriram cor tipica de framboesa. Ao ser usado puro em gelatinas e
iogurtes, esses produtos apresentaram cor tipica de pessego.

Um dos processos descritos nesse trabalho € inédito, no que se refere a ex
tragao realizada a temperatura ambiente e utilizagao de baixa concentragac de
dioxido de enxofre. Foi por isso solicitado ao Instituto Nacional de Proprie
dade Industrial (MIC) um pedico de privilegio de invencdo.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A sensibilicdade das antocianinas quanto ao pH, luz, temperatura, presengade
acido ascorbico, metais e oxigénio, tem sido amplamente estudada (Lukton et al.
1956; Nebesky et al. 1949, Tressler & Pederson 1936; Meschter 1953; Starr &
Francis 1968 e Wrolstad & Erlandson 1973).

Na escolha de qualquer processo de extracdo das antocianinas, ha necessi
dade de se considerar os fatores citados acima para evitar ou diminuir as per
das de cor durante a obtengdo dos pigmentos.

Nesse trabalho buscou-se estabelecer condigGes de extragao eficientes  dos
corantes das flores de Malvaviscus arboreus. Com essa finalidade empregou-se
dioxido de enxofre (SO,) para facilitar a liberagao do corante dos tecidos das
flores (Timberlake & Bridle 1971).

0 dioxido de enxofre tem agao descolorante que pode ser reversivel por aci
dificacao. Por outro lado, excesso de SO2 (0,8 a 1,5%) em contato com a ma
teria-prima por longo tempo, tem efeito descolorante irreversivel resultandono
branqueamento do material (Markaxis 1982). Para selecionar a concertragao
otima de S0, a ser empregada de modo a se obter rendimento maximo nas extra
¢oes, foram feitos ensaios cujos resultados s30 apresentados na Tabela 1.

Verificou-se porestes experimentos que a melhor concentragac de dioxido de
enxofre foi de 1200 ppm que resultou num rendimento de 289 mg de antociarinas
por 100g de petalas secas. Vale ressaltar que esse resultado inclui tres ex
tracoes da mesma amostra.
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A extragao das petalas de M, arboreus com etanol-acido cloridrico (97:3) du
rante 8 horas, forneceu 385 mg de antocianinas por 100g de petalas secas. 0
processo que emprega SO2 extrai cerca de 75% das antocianinas, em relagac a ex
tragao padrao com alcool-acido (97:3) adotado por Fuleki & Francis (1968a).

Apesar do rendimento ser superior quando se emprega alcool-acido a este ser
um solvente relativamente barato, o processo se torna desvantajoso devido a sua
recuperagdo ser incompleta ou seja, cerca de 20% fica absorvida pelo residuo.

Por outro lado, o volume, do liquido de extragoes (1:90) quando se usa agua
contendo 502, e bastante grande, sendo necessario gasto adicional de energia pa
ra concentragio do mesmo, o que torna o processo economicamente inviavel.

A Tabela 2 mostra os resultados dos ensaios nos quais manteve-se a concentra
gao de SO2 em 1200 ppm, reduziu-se a proporgao do liquido de extragao de 1:90
para 1:30 e variou-se o tempo de extracac. Verificou-se que ate 20 horas de
contato das fiores com o solvente nao houve perda da cor e nesse caso, o rendi
mento foi superior ao da extragao com etanol-HCE (97:3).

Na Tabela 3 estao os resultados de extracao nas quais variou-se o pH do meio,
mantendo-se a concentracao de 502 e fixando-se o tempo em 7 horas para que a
extracao fosse realizada durante o dia. Nessas condigoes, o melhor rendimento
foi conseguido em pH em torno de 4.

Repetiram-se em dois experimentos, as condigOes ideiais estabelecidas nos di
versos ensaios, porem, mudou-se a proporgao entre materia-prima-solvente que
passou a ser 1:1,2. No primeiro ensaio usou-se 2,70 kg de petalas frescas e
3,252 de solvente (agua contendo 1200 ppm de 502) e no segundo 2,30 kg de flo
res frescas e 2,80 £ de solvente. 0s dois ensaios forneceram 5 litros de extra
to com teor de sdlidos soliveis de 3° Brix que foi concentrado ate 552 Brix com
345 mg de antocianinas por 100 ml de concentrado. Quanto ao aspecto economico,
essa extragao e vantajosa uma vez que 0 solvente empregado & a agua e o volume
de 17quido a ser concentrado foi reduzido, embora a concentragao de antocianinas
no extrato inicial seja relativamente baixa quando comparada ao processo que
utiliza alcool-acido (97:3).

As extragOes por imersao seguida de percolagdo nao contribuiram para aumen
tar a eficiencia em geral.
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Para reduzir o tempo de extragdo no processo que emprega agua contendo 1200
ppm de 502, estudou-se o efeito do vapor nas flores de Malvaviscus arboreus,pa
ra facilitar a liberagao do corante. Observou-se que o tempo 6timo de injegao
de vapor nas petalas se situava em torno de 40 segundos. Ap0s o branqueamento,

esgotou-se o vapor condensado e iniciou-se a extragao contra corrente. Nessas
condigbes conseguiu-se redugao do tempo de extragao de 7 para 2 horas. Obte
ve-se nos extratos de 3 ensaios, um teor medio de antocianinas de 58,66 mg/1003
de petalas frescas, o que equivale a cerca de 70% das extragoes com alcool-aci
do (97:3) (Tabela 4).

Os experimentos realizados em condic¢Ges identicas as anteriores, porem subs
tituindo-se a agua contendo SO2 por solugao aquosa de HCZ 0,05N, tiveram como
finalidade a obtengdo de um produto isento de dioxido de enxofre residual,alem
de verificar o rendimento em corantes. Nas atuais condigoes, obteve-se um
teor medio de 40,6 de antocianinas por 100g de petalas frescas, ou seja, cer
ca de 50% do rendimento comparado ac metodo padrao de Fuleki & Francis (1968a)
(Tabela 5). Este processo mostrou ser relativamente melhor que 0s anteriores,
embora com rendimento menor, uma vez que nao havendo 502, eliminam-se duas eta
pas no processo: a da corregao de pH e a da evaporagao do dioxido de enxofre,
obtendo-se ainda um produto de melhor qualidade.

Para verificar a necessidade ou ndo de se submeter a matéria-prima ao bran
queamento por vapor d'agua, foram realizadas duas experiencias com solugao
aquosa de HCE 0,05N em contra corrente. O desempenho das extragoes foi acompa
nhado pela medida da densidade otica em intervalos de 1 hora.  Observou-se den
sidades Oticas mais elevadas para as flores que nao foram submetidas ao tra
tamento por vapor d'agua, sugerindo melhor extracao. (Tabela 6).

CONCLLUSOES

As flores de Malvaviscus arboreus s3ao mat€ria-prima de baixo custo, conten

do teor elevado em antocianinas, podendo ser fonte de corantes para adigao em
alimentos, ap0s aprovagao nos testes toxicologicos exigidos pela legislagado de

alimentos.
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A concentragao de antocianinas obtidas das flores variou ce 350 mg a 1200 mg
por 100g de materia-prima seca, dependenco co processo empregado na extragao
desses pigmentos ( Tab. 7). Para ser economicamente viavel, a corcertragao de
antocianinas totais, extraidas pelo metodo padrao (alcool-acico) nas materias-
primas deve ser:

material fresco 50 mg%
concentrado 250 mg% Bom
concentrado 1.00C mg% Excelente

Concentracado inferior a 50 mg% no extrato e inviavel (Philip 1983)?. 0 teor
de antocianinas no concentrado de M. arboreus foi de 345 mg%'e rc extrato alce
olico foi de 86 mg de antocianinas por 100g de flores frescas.

A extragao dos corantes com alccol-acido, apesar de fornecer melhor rendimen
to, na3o e economicamente viavel, devido a grande retengac (cerca de 20%) do
alcool no residuo, dificultando sua recuperagac.

ExtragOes que envolvem o branqueamentc previc das flores seguidas de extra
¢ao contra corrente com agua contendo 1200 ppm de 502‘ apresentam vantagens de
facilitar a liberagao dos corantes e de reduzir o tempo de extragao dos mesmos,
0 que tratando-se de antocianinas e importante, evitando-se dessa maneira a ex
posigao prolongada dos pigmentos ac oxigenic e a luz.

0 processo de extragao que envolve 0 uso de solugdo aquosa de acido cloridri
co 0,05N em contra corrente mostrou ser ¢ mais viavel, embora o rendimento nes
se caso seja de 70% quando comparado com o rendimentc do processc onde se empre
ga SO2 em contra corrente. Entretanto, esse processo alem de eliminar 2 eta
pas do processc anterior nao tem os incovenientes da presenga da 532 residua’ no
concentrado. Embora em baixa concentragao, o SCZ residual nos concentrados de
corantes € pouco desejavel para certos produtos a que se destinam.

Todos os processos ensaiados foram realizados a temperatura ambiente, condi-
goes excelentes para as antocianinas, uma vez que o efeito da temperatura na es
tabilidade dessas substancias & desastrosc: sao rapidamente destrudas  quando
submetidas a temperaturas moderadamente elevadas.

? PHILIP, T. Comunicagdo Pessoal. Rio de Janeiro, CTAA-EMBRAPA, 1983



TABELA , 7, Resumo dos melhores rendimentos obtidos nos diferentes processos de

extracao das flores de Malvaviscus arboreus.

matéria

Artocianinas mg/100g

Umida

matéria seca

g Relagao
materia-prima:solvente

Tempo de
extragao

(h)

ve

Extragao alcool-acido
flores secas
¢/7% umidade

Extragao alcool-acido
flores frescas
¢/93% umidade

Extragao por imersao
agua SO, 1200ppm
flores gecas ¢/7% umidade

Extragao por imersao,
agua SO, 1200ppm
flores %rescas ¢/93% umidade

Extragao contra corrente,
4 estagios, agua SO, 1200ppm

flores frescas ¢/93% umidade

Extragao contra corrente,
4 estagios, HC¢ 0,05N

flores frescas com 93% umidade

385

360

24,35

58,66

40,60

414

1228

387

347,86

838

580

15
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Foi identificada a aglicona. do constituinte principal do corante extraido
das flores de Malvaviscus arboreus como sendo a pelargonidina, antocianidina per

mitida pela legislacao brasileira.
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