PROCESSOS QUE EMPREGAM TECNOLOGIA
VERDE NA OBTENCAO DE EXTRATOS PARA
MANIPULACAO DE ALIMENTOS FUNCIONAIS E
FARMACOS

Profa. Alessandra Lopes de Oliveira — FZEA/USP




Desenvolvimento do Processo

Na indUstria Na academia




Desenvolvimento do Processo

« Um cientista de desenvolvimento de processos:

« supervisiona o desenvolvimento de processos,
« passam grande o seu dia de trabalho no laboratodrio,

« testam novos projetos de produtos ou recomendam melhoraria de processos e
produtos existentes,

« sA0 responsaveis pelo processos e fabricacdo de um produto,

» se concentram principalmente na produtividade dos processos mas
consideram fatores como custo, receitq, fornecimento de materiais € normas
estaduais e federais.
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ODS 9) INDUSTRY INNOVATION AND INFRASTRUCTURE (INOVACAO
NA INDUSTRIA E INFRAESTRUTURA)

Construir infraestrutura  resiliente, promover a industrializacdo
sustentavel e a inovacdo.

Good health starts
with nutrition

ODS 15) LIFE ON LAND (VIDA NA TERRA)

Gerenciar florestas de maneira sustentavel, combater a
desertificacao, inferromper e reverter a degradacdo da ferra, deter
a perda de biodiversidade.




PESQUISAS COM ENFOQUE EM INOVACAO
NA INDUSTRIA, SAUDE E BEM ESTAR
(ODS 9 E 3 DA FAO)
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« Unido Internacional de Quimica Pura e Aplicada
(International Union of Pure and Applied Chemistry — [UPAC)

* "A invencdo, desenvolvimento e aplicacdo de produtos quimicos
e processos para reduzir ou eliminar o uso € a geracdo de
substancias perigosas.

« “Perigoso" deve ser entendido como uma substéncia prejudicial
saude humana ou ao meio ambiente.



Processos a Alta Pressao

« Extracdo com Liquido Pressurizado (Pressurized Liquid
Extraction - PLE) = Etanol e dguo

« Extracdo com Fluido Supercritico (Supercrifical Fluid
Extraction - SFE) = CO, e CO,+ etanol

GRAS solvent: Generally recognized as safe
Geralmente reconhecido como seguro
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« Extracdo com CO, Supercritico
« Extracdo com Liguido Pressurizado
« Formacdo de Particulas em meio Supercritico
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* Anos 90 Dionex Corporation

« Extracdo com solvente acelerado (ASE — Accelerated Solvent Extraction)
(Richter et al., 1996)

« Propodsito: “Better extractions in less time using less solvent”
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Sobvent Pressure
Bottle Relief
Valve
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* Processo intermitente (Pressvurized
Liquid Extraction — PLE)

Extrator com amostra solida.
Extracdo com T escolhida (cte.)
Instalacdo de recipiente de coleta.

Alta P mantem o solvente liquido
em T acima de seu ponto de
ebulicao.

Bomba envia solvente para @
celula.

Vdalvula estdtica € fechada para
pressurizacdo.

Hd& alivio de P durante o
aguecimento do solvente.
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* Processo intermitente
Pressurized Liquid Exiraction -

L
Purge Valve

Collection

« Afingidos P e T, a extracdo entra
em periodo estdtico (Sf).

ApOs o St, um solvente novo é
bombeado através da célula,
quando ocorre a purga do
extrato.

Numero de vezes gue a gmosira
estd no modo estatico (nUmero
de ciclos - C) também €
variavel.

« ApOs o Ultfimo ciclo, o extrato &
totalmente purgado do extrator
utilizando N, a T50 psi.



» Prof. Visitante (2008 a 2010) - ICOA
— Université d'Orleans

* Inicio dos estudos com perspectiva
do emprego desta técnica em
escala industrial.

« Estudo das varidveis de processo
(otimizacdo) na obtencdo de
extratos de residuos da Industria de
Alimentos.
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Food Chemistry CHEMISTRY
Volume 145, 15 February 2014, Pages 522-529 ==

[solation by pressurised fluid extraction

(PFE) and identification using CPC and
HPLC/ESI/MS of phenolic compounds
from Brazilian cherry seeds (Eugenia
uniflora L.)



Innovative Food Science & Emerging

Technologies

Part A, October 2016, Pages 145-152

Pressurized-fluid extraction of cafestol and
kahweol diterpenes from green coffee
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- Agua, etanol e metanol, vaz&o 0,5, 1,0, 2,0 e 3,0
mL/min e temperaturas de 60, 80 e 100 °C.

« Vazdes baixas restringem a transferéncia de
Massa.

« Extracdo ideal a 100 °C e 3,0 mL/min com maior
eficiéncia que as técnicas convencionais.

« Cafestol e Caveol sGo bioativos que ocorrem
naturalmente na fracdo lipidica do café. Sdo
instaveis quando isolados.

« PLE é opcdo para obter extratos ricos em
diterpenos com tempo reduzido de extracdo.
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Journal of Food Engineering
Volume 224, May 2018, Pages 148-155

Green coffee extracts rich in diterpenes —

Process optimization of pressurized liquid
Food Research International

extraction using ethanol as solvent g
Volume 114, December 2018, Pages 20-29

Pressurized liquid extraction of flavanols

and alkaloids from cocoa bean shell using

ethanol as solvent




Influence of the bed height on the kinetics
of watermelon seed oil extraction with

Separation and Purification Technology

Volume 169

, 1 September 2016, Pages 187-195

pressurized ethanol
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Diferentes células de extracdo (34, 66 e 100
mL e temperaturas de 40, 60 e 80 °C.

No estudo do dimensionamento fixou-se a
relacdo massa de amostra/volume de
solvente (w/s = 0,30).

Os rendimentos variaram de 25 a 37 %.

A extracdo em diferentes células ndo afetou
o rendimento.

Cinéticas de extracdo foram descritas
usando os modelos de Peleg, Fick e de
Segunda ordem. O Ultimo foi o que melhor se
ajustou aos dados experimentais.
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Contents lists available at

LS P The Journal of Supercritical Fluids

journal homepage: www. el r.q ie/su

Oil extraction from pequi (Caryocar brasiliensis Camb.) and sacha inchi et |
(Plukenetia huayllabambana sp. Nov.) almonds by pressurized liquid with
intermittent purge: The effects of variables on oil yield and composition

Heber P. Cornelio-Santiago ", Renata B. Bodini , Monica R.v Mazalli -,
Cintia Bernardo Goncalves © ", Christianne E.C. Rodrigues ", Alessandra Lopes de Oliveira™ -

Journal of
: Food Process Engineering
_, ORIGINAL ARTICLE

Extraction of Brazil nut kernel oil using green solvents: Effects of
the process variables in the oil yield and composition

Heber P. Cornelio-Santiago, Mdnica R. Mazalli, Christianne E. C. Rodrigues, Alessandra L. de Oliveira 5%
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Reservatorio
de solvente

Valvula de
',m\'allvuo da ,
> press3o Valvula de

purga

— Extrator
Encamisado

Valvula

|—C::>—{;:. estatica

Coletor de
extrato

Coletor de
residuo
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Extracdo com solventes pressurizados
Caracterizacdo dos extratos
Modelagem do processo

Monitoramento do consumo de
energia durante o processo

Aumento de escala e estimativa de
custo de implantacdo
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« Aumento de escala de um equipamento de extracdo com liguido
pressurizado que opera em batelada - estudo dirigido para producdo
eficiente de tintfura de maracujd e oleo de soja usando solventes verdes
(Processo FAPESP 2018/18024-7)

Otimizacdo do processo
de obtencdo de tintura
de folha de maracujd
(Passiflora edulis Sims)
com solvente
pressurizado (Mestrado)

« Método convencional (24 h) vs. PLE
na obtencdo de tintura (45 min).

« Rendimento foi influenciado pela T
(113 °C) e pelo numero de ciclos (C)
(3 C).

« Flavonoides e fendlicos, também
foram influenciados pela T e C.



- R R . = _ . . D)
FAVIIT@IITIIV Ve Ede Nl IV 1| k-

« Aumento de escala de um equipamento de extracdo com liguido
pressurizado que opera em batelada - estudo dirigido para producdo
eficiente de tintfura de maracujd e oleo de soja usando solventes verdes
(Processo FAPESP 2018/18024-7)

« O fE e ovolume de solvente ndo
afetaram as respostas.

Otimizacdo do processo
de obtencdo de tintura
de folha de maracujd
(Passiflora edulis Sims)
com solvente
pressurizado (Mestrado)

« A condicdo ofimizada para fendlicos
e flavondides foi de 100 °C e 4 C.

« A difusividade massica efetiva
manteve-se constante (na faixa de T
estudadaq).
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« Aumento de escala de um equipamento de extracdo com liguido
pressurizado que opera em batelada - estudo dirigido para producdo
eficiente de tintfura de maracujd e oleo de soja usando solventes verdes
(Processo FAPESP 2018/18024-7)

 Maior rendimento do extrato ocorreu
Nos primeiros ciclos de extracdo com
economia de solvente.

Otimizacdo do processo
de obtencdo de tintura
de folha de maracujd
(Passiflora edulis Sims)
com solvente
pressurizado (Mestrado)

« O equipamento em escala piloto
apresentou rendimentos superiores
com mesmo comportamento de
extracdo.
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« Aumento de escala de um equipamento de extracdo com liguido
pressurizado que opera em batelada - estudo dirigido para producdo
eficiente de tintfura de maracujd e oleo de soja usando solventes verdes
(Processo FAPESP 2018/18024-7)

Otimizacdo do processo
de obtencdo de tintura
de folha de maracujd
(Passiflora edulis Sims)
com solvente
pressurizado (Mestrado)

« O consumo de energia foi baixo
(emprego na industria).

« Arazdo S/F cte. pode ser
considerada no aumento de escala
(processo intermitente).

« A producdo industrial € vidvel em um
processo semi-continuo (2 extratores)
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Aumento de escala de um equipamento de extracdo com liquido

pressurizado que opera em batelada - estudo dirigido para producdo
eficiente de tintfura de maracujd e oleo de soja usando solventes verdes
(Processo FAPESP 2018/18024-7)

Otimizacdo do processo
de obtencdo de tintura
de folha de maracujd
(Passiflora edulis Sims)
com solvente
pressurizado (Mestrado)
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« Aumento de escala de um equipamento de extracdo com liguido
pressurizado que opera em batelada - estudo dirigido para producdo
eficiente de tintfura de maracujd e oleo de soja usando solventes verdes
(Processo FAPESP 2018/18024-7)

Estudo de um Nnovo « Hexano vs. Etanol na PLE.

processo de Extracdo de
Oleo de soja com solventes
liquidos pressurizados
(Doutorado)

« Rendimentos das extracdes
utilizando etanol foram superiores.

« Recuperacdo maxima de dleo bruto
foi de 94 % para etanol e 86 %
quando se utilizou hexano.
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« Aumento de escala de um equipamento de extracdo com liguido
pressurizado que opera em batelada - estudo dirigido para producdo
eficiente de tintfura de maracujd e oleo de soja usando solventes verdes
(Processo FAPESP 2018/18024-7)

« Substituicdo do hexano pelo etanol
€ vantgjoso, o etanol é renovavel e
menos toxico.

Estudo de um novo
processo de Extracdo de
Oleo de soja com solventes
liquidos pressurizados

« O aumento no volume de enxague
(Doutorado)

ndo aumentou o rendimento (1,5 % -
hexano e 4 % - etanol).
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« Aumento de escala de um equipamento de extracdo com liguido
pressurizado que opera em batelada - estudo dirigido para producdo
eficiente de tintfura de maracujd e oleo de soja usando solventes verdes
(Processo FAPESP 2018/18024-7)

« As varidveis que influenciaram o
rendimento da extracdo foram o St
para o oleo extraido com hexano e
a combinacdo da T com St no dleo
extraido com etanol.

Estudo de um novo
processo de Extracdo de
Oleo de soja com solventes
liquidos pressurizados
(Doutorado)

« O consumo de energia aumentou
com o aumento da T.
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« Aumento de escala de um equipamento de extracdo com liguido
pressurizado que opera em batelada - estudo dirigido para producdo
eficiente de tintfura de maracujd e oleo de soja usando solventes verdes
(Processo FAPESP 2018/18024-7)

« Osindices de refracdo dos dleos

Estudo de um novo foram os mesmos (hexano e etanol).

processo de Extracdo de
Oleo de soja com solventes
liquidos pressurizados
(Doutorado)

« O teor de p-sitosterol ndo mudou em
funcdo das varidveis (32 - 83
mg/100g de d6leo - hexano) ( 30 - 72
mg/100g de dleo - etanol ).

A combinacdo das variaveis T vs. St
apresentou efeito negativo.
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« Aumento de escala de um equipamento de extracdo com liguido

pressurizado que opera em batelada - estudo dirigido para producdo
eficiente de tintfura de maracujd e oleo de soja usando solventes verdes
(Processo FAPESP 2018/18024-7)

« Ambas 0s processos fem menor
Extracdo de dleo de tempo de execucdo e sdo
semente de girassol por promissores para extrair dleo de
etanol pressurizado e por girassol com elevados teores de
fluido supercrifico para tocoferdis (alto valor bioldgico).
enriguecimento de
produto ldcteo de alta « TAGs dos oleos obtidos por SFE e
digestibilidade voltado PLE mostraram-se equivalentes
para idosos (Doutorado) ao produto comercial.




« Aumento de escala de um equipamento de extracdo com liguido

pressurizado que opera em batelada - estudo dirigido para producdo
eficiente de tintfura de maracujd e oleo de soja usando solventes verdes
(Processo FAPESP 2018/18024-7)

Extracdo de dleo de

semente de girassol por
etanol pressurizado e por
fluido supercritico para

enriguecimento de

produto Idcteo de alta
digestibilidade voltado
para idosos (Doutorado)
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Varidveis

Codificadas

\ > ¥
{ v /i .\)
\

T

50
50
/70
/70

46
74
60
60
60
60
60

P

20
30
20
30
25
25
18
32
25
25
25

Oleo
°oC MPa Recuperado (%) °C

55
87
20
86
67
45
23
88
76
72
/8

T

60
60
80
80
56
84
/70
/70
/70
/70
/0

VS
A

90

130
90

130
110
110
82

148
110
110
110

Oleo
Recuperado (%)

/8
/8
93
93
75
94
85
87
84
86
86
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« Aumento de escala de um equipamento de extracdo com liguido
pressurizado que opera em batelada - estudo dirigido para producdo
eficiente de tintfura de maracujd e oleo de soja usando solventes verdes
(Processo FAPESP 2018/18024-7)

« O teor de tocoferois totais variou
de 16 a 91 mg de tocoferdis/100
g de dleo nos extratos SFE e de
40 a 83 no oleo obtido via PLE-
etanol.

Extracdo de dleo de
semente de girassol por
etanol pressurizado e por
fluido supercritico para
enriguecimento de
produto ldcteo de alta
digestibilidade voltado
para idosos (Doutorado)

« Do teor de tocoferdis totais, 88 %
(SFE) e 77 % (PLE)
corresponderam ao teor de a-
tocoferol.
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« Aumento de escala de um equipamento de extracdo com liguido
pressurizado que opera em batelada - estudo dirigido para producdo
eficiente de tintfura de maracujd e oleo de soja usando solventes verdes

(Processo FAPESP 2018/18024-7)

Extracdo de dleo de
semente de girassol por
etanol pressurizado e por
fluido supercritico para
enriguecimento de
produto Idcteo de alta
digestibilidade voltado
para idosos (Doutorado) B e
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TERCA, 30/11/2021, 13:06

CBN Sustentabilidade - Rosana Jatoba

Projeto da USP usa etanol como

solvente verde e renovavel na
extracao do oleo vegetal
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USP desenvolve maquina

que utiliza etanol para
extrair 0leos

©) (f) (W) (@

&




39

PESQUISAS COM ENFOQUE EM SAUDE, BEM
ESTAR E VIDA NA TERRA
(ODS 3 E 15 DA FAO)




Protegendo as nossas riquezas e
meio ambiente

» Buscando produtos de nossa flora;
« Buscando produtos de nossos residuos agroindustriais;

« Buscando novas matérias-primas.
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Food and Bloproducts Processing
Volur t, April 2015, Pages 365-374

Study of supercritical extraction from

Brazilian cherry seeds (Eugenia uniflora L.)

with bioactive compounds
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Food Bioscience

Volume 12, 1 December 2015, Pages 93-99

Arginase inhibition, antibacterial and
antioxidant activities of Pitanga seed

(Eugenia uniflora L.) extracts from
sustainable technologies of high pressure
extraction %
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Dietary polyphenols rutin, taxifolin
and quercetin related compounds
target Leishmania amazonensis

arginase
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W) Check for updates
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Application of Green Technology for the
Acquisition of Extracts of Arac¢a (Psidium
grandifolium Mart. ex DC.) Using Supercritical

CO, and Pressurized Ethanol: Characterization
and Analysis of Activity

G. M. Bittencourt™>', D. M. Firmiano, R. P. Fachini, R. Lacaz-Ruiz, A. M. Fernandes, and A. L. Oliveira

Ny 1
5 %
N {
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SFE extraiu a fracdo ndo polar seguida pela PLE com etanol (T e St).

Principais compostos do oleo essencial: a-pineno (20,8 %), p-cimeno (20,5 %) e o-cimeno
(20,0 %).

Extratos etandlicos com TPC (137 mg GAE/100 g) (60 °C/9 min) e boa atividade
antioxidante (ECs;=6,4 mg/mlL).

Extratos inibiram Staphylococcus aureus, Pseudomonas aeruginosa e Bacillus cereus.
Extratos etandlicos inibiram Listeria monocytogenes.
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Antioxidant Activity and Phenolic Content of Campomanesia Phaea Extracts
Obtained by Pressurized Liquid Extraction

RESEARCH ARTICLE

Daniele Martins Firmiano, Gabnela Margues Bittencourt and Alessandra Lopes de Oliveira

Faculdade de Zoowecmia ¢ Engenharia de A

« Varidveis estudadas: T e St
 Rendimento de extracdo: 42 % (70 °C e 8 min) e 3 ciclos.
* Maior TPC: 6.501,10 mg AGE/100 g amostra (74 °C e 6 min)

Extratos com alto rendimento finham alta atividade antioxidante e alto TPC.
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Study of supercritical carbon dioxide pretreatment processes on green ,
coconut fiber to enhance enzymatic hydrolysis of cellulose wane

Fernando Marques Putrino, Marcela Tedesco, Renata Barbosa Bodini,
Alessandra Lopes de Oliveira

Department of Food Engineering, Fuculty of Animal Science and Food Engineering (FZEA). University of Sdo Paulo (USP), Av. Duque de Caxias Novte, 225, Plrassununga,
SP 13635-900, Brazil

« Aumentar a hidrdlise da celulose para acdo enzimatica.

« Foi estudado tempos dereacdoem CO, (3 e Sh) e

modificadores de polaridade (NaOH, NaHSO4, etanol) @
20 MPq, 70 °C.
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Determination of functional compounds in blue shark
(Prionace glauca) liver oil obtained by green technology

Vitamin A (RE/ g oil)
{110 8001 /8w) auajenbs

D.N. Santos®, E.S. Silva®, A.B. Verde®, G.M. Bittencourt® and A.L. de Oliveira™"

‘Laboratorio de Tecnologia de Alta Pressao e Produtos Naturais (LTAPPN), Department of Food Engineering, ‘
Faculty of Animal Science and Food Engineering, University of Sao Paulo (FZEA/ USP). Av. Duque de |
Caxias Norte, 225, Jardim Elite, Caixa Postal 23, CEP 13635-900, Pirassununga, SP, Brasil. 200bar/50°C 200 bar/60°C 250 bar/SC°C 250 bar/60°C 300 bar/50°C 300 bar/60°C

Corresponding author: alelopes@usp.br OVitamin A [0 Squalene
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ORIGINAL ARTICLE Food Process Engineering_ WILEY

Babassu almonds oil extracted with alternative
pressurized green solvents, its triacylglycerol prediction

and p-sitosterol composition

Naila A. de Oliveira ® | Alessandra B. dos Santos Garcia® | Ménica R. Mazalli? |

Heidge Fukumasu® | Alessandra L. de Oliveira®

« Oleo é rico em dcidos graxos laurico, miristico, oleico e palmitico, que tém efeitos clinicos
no tratamento de Ulceras e queimaduras na pele.

« O B-sitosterol do 6leo de babacu via PLE (etanol e isopropanol) apresentou concentracoes
maiores do que as do oleo extraido por métodos convencionais.
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Turmeric (Curcuma longa L.) extract on oxidative stability, physicochemical
and sensory properties of fresh lamb sausage with fat replacement by tiger
nut (Cyperus esculentus L.) oil

Francisco Allan L. de Carvalho™", Paulo E.S. Munekata“, Alessandra Lopes de Oliveira“,
Mirian Pateiro’, Rubén Dominguez’, Marco Antonio Trindade’, José M. Lorenzo "
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Extrato de curcuma melhorou a
capacidade antioxidante de
linguicas de cordeiro e
também retardou a oxidacdo
lipidica e a geracdo de
compostos volateis
relacionados.

Par&metros fisico-quimicos das
linguicas de cordeiro ndo
foram influenciados pela
adicdo de curcuma, exceto
pela cor amarela.
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Formation of lycopene-loaded hydrolysed collagen particles by supercritical
impregnation

Victor Aredo ', Estela Selaro Passalacqua’, Sebastiao Pratavieira , Alessandra Lopes de Oliveira™
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« Particulas CH impregnado
de licopeno formaram-se a
50 °C (150 e 250 bar) com
estrutura fisica igual as
particulas de CH.

« Particulas como ingrediente
alimentar com ampla
atfividade bioldgica
(atividade antioxidante do
licopeno e atividade nos
tecidos conjuntivos do HC).
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Formation of edible oil-loaded beeswax microparticles using PGSS -
Particles from Gas-Saturated Solutions

Vlct01 Aredo*, Gabriela erque\ Blttemourt Elnn Mun de Je<u< Agnolon Pallone”,
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« Solubilidade da cera € altamente
dependente da pressdo.

« Particulas formaram-se a 60 °C e
pressoes de 150-300 bar.
Incorporacdo dos dleos na rede
cristalina da cera € uniforme.

« Tamanho e densidade aparente
das particulas mudam
inversamente a pressao.

« Particulas que podem ser
usadas na formulacdo de
produtos alimenticios inovadores
e funcionais.
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