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RESUMO 
 
 
Silva, Jaquellyne Bittencourt Moraes Duarte. Desenvolvimento de ingrediente 
multifuncional rico em fibras alimentares a partir de resíduos da 
agroindústria. 2021. 130 f. Dissertação (Mestrado em Biotecnologia - Programa 
de Pós-graduação em Biotecnologia) – Centro de Ciências Exatas – CCE, 
Universidade Estadual de Londrina, Londrina, 2021. 
 
 
A perda e o desperdício de alimentos quando descartados inadequadamente geram 
poluição ao meio ambiente. Os resíduos agroindustriais que são gerados pela 
indústria de alimentos e agricultura são matérias-primas subutilizadas, porém ricas em 
nutrientes, como carboidratos, proteínas, fibras, minerais e vitaminas. A valorização 
e transformação eficiente destes resíduos pode minimizar os impactos econômicos e 
ambientais negativos resultantes do seu descarte inadequado, inclusive a sua 
utilização como alimento ou ingrediente alimentar. O objetivo do presente trabalho foi 
desenvolver ingredientes multifuncional rico em fibras alimentares a partir da mistura 
de resíduos da agroindústria (casca de aveia, casca de café e casca de soja) 
tratados através da combinação de tratamentos químico e físico em etapa única. As 
cascas foram submetidas ao tratamento combinado, com solução de peróxido 
alcalino (2%, pH 11,5) em autoclave (1,5 atm, 121°C, 30 min). Empregou-se um 
delineamento de misturas ternárias para formular os ingredientes multifuncional a 
partir da mistura das cascas tratadas, e a metodologia de superfície de resposta foi 
utilizada para obtenção de modelos matemáticos cúbicos para a análise das 
propriedades funcionais dos resíduos e suas misturas tratadas. Os materiais obtidos 
foram caracterizados quanto à sua composição (teores de umidade, cinzas, 
proteínas, lipídios, fibras totais, solúveis e insolúveis, celulose, hemicelulose e 
lignina) e propriedades multifuncionais capacidade de absorção de água (CAA) e 
óleo (CAO), cor obtidos pelos parâmetros L*, a* e b*, capacidade de intumescimento 
(CI), atividade emulsificante (AE), higroscopicidade (HI) e capacidade de formação de 
espuma (CFE). Em termos gerais, observou-se um decréscimo do teor de cinzas, 
proteínas e lipídios, no entanto o teor de fibras totais aumentou significativamente 
nos três resíduos tratados, e consequentemente nas misturas, em comparação aos 
resíduos in natura. A casca de café tratada apresentou o maior teor de celulose, com 
incremento em 205% após o tratamento em etapa única. As amostras tratadas 
mostraram uma capacidade de hidratação aumentada. Para a capacidade 
emulsificante, a casca de café se destacou, com valores de 49,20% no resíduo in 
natura e 30,83% após tratamento. Os modelos matemáticos obtidos a partir dos 

resultados das propriedades funcionais tiveram um coeficiente de determinação (R2) 

≥ 0,96, exceto para o modelo da CAO (R2 = 0,85), portanto estes foram 
considerados modelos válidos para o estudo das tendências das respostas das 
propriedades multifuncionais nas condições estudadas. Conclui-se com o trabalho, 
que o tratamento realizado em etapa única foi eficiente em aumentar o teor de fibras 
alimentares dos ingredientes obtidos, assim como a sua capacidade de hidratação, 
se mostrando uma alternativa promissora para obtenção de um novo produto rico 
em fibras a partir da transformação dos resíduos estudados. 
 
Palavras-chave: casca de aveia; casca de soja; casca de café; tratamento 
hidrotérmico; peróxido alcalino. 



 

ABSTRACT 
 
 
Silva, Jaquellyne Bittencourt Moraes Duarte. Development of a multifunctional 
ingredient rich in dietary fiber from agroindustrial residues. 2021. 130 p. 
Dissertation (Master’s Degree Biotechnology - Postgraduate Program in 
Biotechnology) – Center for Exact Sciences – CCE, State University of 
Londrina, Londrina, 2021. 
 
 
The loss and waste of food when improperly disposed of causes pollution to the 
environment. Agroindustrial residues that are generated by the food and agriculture 
industry are underutilized raw materials, but they are rich in nutrients, such as 
carbohydrates, proteins, fibers, minerals and vitamins. The efficient recovery and 
transformation of these residues can minimize the negative economic and 
environmental impacts resulting from their inappropriate disposal, including their use 
as food or food ingredient. The objective of the present work was to develop fiber-rich 
ingredients from oat hull, soybean hull and coffee hull mixtures after their tratment 
through a combination of chemical and physical methods in a single step. The hulls 
were subjected to combined treatment with an alkaline peroxide solution (2%, pH 11.5) 
in an autoclave (1.5 atm, 121°C, 30 min). A ternary mixture design was used to 
formulate the multifunctional ingredients from the mixture of the treated hulls, and 
response surface methodology was used to obtain cubic mathematical models for the 
analysis of the functional properties of the residues and their mixtures. The materials 
obtained were characterized according to their composition (moisture, ash, proteins, 
lipids, total, soluble and insoluble fibers, cellulose, hemicellulose and lignin contents) 
and multifunctional properties water absorption capacity (CAA) and oil (CAO), color 
obtained by the parameters L*, a* and b*, swelling capacity (CI), emulsifying activity 
(AE), hygroscopicity (HI) and foaming capacity (CFE). In general, it can be observed 
a decrease in ash, proteins and lipids contents in the residues subjected to the 
treatments, however the total fiber content significantly increased in the three treated 
residues, and consequently in their mixtures compared to the raw materials. The 
treated coffee hull showed the highest cellulose content, with an increase of 205% after 
the one-step treatment. The treated samples an increased their hydration capacity. 
Coffee hull presented the higher values for emulsifying capacity, 49.20% for the raw 
material and 30.83% after treatment. The mathematical models obtained from the 

results of the functional properties had a coefficient of determination (R2) ≥ 0.96, 

except for the CAO model (R2 = 0.85), so these models were considered valid 
models for the study of the trends of the multifunctional properties under the studied 
conditions. It was concluded with this study that the treatment carried out in a single 
step (chemical and physical) was efficient in increasing the dietary fiber content of 
the obtained materials, as well as their hydration capacity, and it can be considered as 
a promising alternative for obtaining a new rich-fiber product. 
 
Key-words: oat hull; soy hull; coffee hull; hydrothermal treatment; alkaline peroxide. 
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1 INTRODUÇÃO 
 

Dados da Organização das Nações Unidas para Alimentação e 

Agricultura (FAO, 2021) apontam que atualmente cerca de 690 milhões de 

pessoas passam fome e 3 bilhões não têm condições de manter uma dieta 

saudável. A fome tem aumentado nos últimos cinco anos, a pandemia COVID-

19 está ameaçando a segurança alimentar e nutricional de mais 132 milhões de 

pessoas. Adicionalmente, o declínio do ecossistema e as consequências das 

mudanças climáticas são fatores a serem considerados neste contexto, e a perda 

e o desperdício de alimentos geram 8% das emissões globais de gases de efeito 

estufa.  

Em contrapartida, os resíduos agroindustriais que são gerados 

pela indústria de alimentos e agricultura incluem vários materiais de origem 

vegetal, como palhas, caules, folhas, cascas, sementes, polpas, bagaços, dentre 

outros, e de forma geral, são matérias-primas subutilizadas, porém ricas em 

nutrientes, como carboidratos, proteínas, fibras, minerais e vitaminas. A 

valorização e transformação eficiente destes resíduos pode minimizar os 

impactos econômicos e ambientais negativos resultantes do seu descarte 

inadequado, inclusive a sua reutilização como alimento ou ingrediente alimentar 

(LOPES; LIGABUE-BRAUN, 2021). Adicionalmente, estes resíduos, quando 

descartados de maneira inadequada, aumentam o potencial poluidor de solos, 

de corpos hídricos devido a lixiviação de compostos, de forma a acarretar 

problemas de saúde pública (ROSA et al., 2011). 

Nas últimas duas décadas a comunidade científica vem 

discutindo este problema a fim de buscar estratégias e soluções tecnológicas 

para o uso destes resíduos, para além da ração animal ou fertilização orgânica, 

mas também como matéria-prima para novos produtos alimentícios com alto 

valor nutritivo (AYALA-ZAVALA et al., 2010; FREITAS et al., 2021; 

LAUFENBERG et al., 2003). 

A fim de promover o fortalecimento e o crescimento econômico, 

com redução do uso de recursos fósseis, impactos ambientais, e a projeção de 

novos negócios e oportunidades de trabalho a bioeconomia circular tem sido 

discutida universalmente (KALMYKOVA et al., 2018). A Comissão Europeia 

pontua a importância da bioeconomia circular na produção de recursos 
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biológicos renováveis, a conversão dos mesmos em produtos de alto valor 

nutritivo como alimentos, rações, produtos de base biológica e bioenergia 

(EUROPEAN COMMISSION, 2011).   

Os resíduos agroindustriais podem ser considerados como 

matérias-primas que desempenham um papel muito importante dentro da 

bioeconomia circular, estando em consonância com o conceito de biorrefinaria 

(MOHAN et al., 2016). As biorrefinarias englobam um sistema integrado e planta 

de processamento diversificada, onde as matérias-primas oriundas das 

biomassas lignocelulósicas são convertidas em uma ampla gama de produtos 

de maior valor agregado, de modo que se tenha cadeias de valor similares aos 

derivados do petróleo, porém, com redução de impactos negativos ao meio 

ambiente e uma abordagem de desperdício zero (BHOWMICK et al., 2018). A 

biorrefinaria foi projetada para processar diversas matérias-primas de biomassa, 

como as lignocelulósicas de algas (BASTIAENS et al., 2017), de resíduos 

alimentares (DAHIYA et al., 2018), de resíduos microbianos (MOHAN et al., 

2016) e adubos (CHEN et al., 2005). 

Anualmente, são produzidos cerca de 1,3 bilhão de toneladas de 

biomassa lignocelulósica, e apenas 3% são consumidas por processos 

bioquímicos, bioenergérticos e produtos não relacionados a alimentos (BARUAH 

et al., 2018). Os resíduos agrícolas representam 25% desta biomassa (VAZ, 

2017), sendo provenientes principalmente de palhas de cevada, casca de coco, 

palha de milho, cacho de frutas, arroz, bagaço de cana, caules de sorgo, trigo e 

madeira, dentre outros. A composição majoritária destes materiais consiste em 

celulose, hemicelulose e lignina, que podem ser convertidos em vários produtos, 

e compõem a fração de fibra alimentar insolúvel do material (ZHANG, 2008).  

As fibras alimentares nos últimos anos veem ganhando mercado 

entre os consumidores, por serem componentes que interagem fisiologicamente 

fornecendo inúmeros benefícios à saúde, que vão muito além do apoio à 

regularidade intestinal. Os benefícios vão desde a saúde digestiva, minimização 

do risco de doença cardíaca coronária, diabetes, auxílio de controle de peso, e 

também no bem-estar geral (HE; SAMPERS; RAES, 2021; MANN; CUMMINGS, 

2009).  

As propriedades físico-químicas e nutricionais de resíduos ricos 

em fibras podem ser alteradas através do emprego de tratamentos físicos e 
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químicos. Tratamentos térmicos combinados ao tratamento químico com 

peróxido de hidrogênio alcalino podem promover a deslignificação do material, 

assim como, diminuir a cristalinidade da celulose por levar ao rompimento das 

ligações de hidrogênio que mantém a sua estrutura supramolecular, o que 

resulta em materiais com maior capacidade de absorção de água e melhores 

propriedades sensoriais (GALDEANO; GROSSMANN 2005; YOSHIDA; 

PRUDÊNCIO, 2020). Vários autores relatam a melhoria nas propriedades de 

hidratação e o teor de fibras solúveis da casca de aveia, casca de café e casca 

de arroz (GALDEANO; GROSSMANN, 2005; VILELA et al., 2016; YOSHIDA; 

PRUDÊNCIO, 2020). 

A indústria alimentícia pode se beneficiar da relevância da 

bioeconomia dado o olhar diferenciado as diversas fontes de fibras alimentares 

existentes, como os resíduos agroindustriais que, como dito anteriormente, em 

geral são subvalorizados e descartados. Nesse sentido, o alto volume destes 

resíduos pode ser reintroduzido na cadeia alimentar como biomassa de alto valor 

nutritivo. Vai ao encontro de seu reuso os compostos bioativos, como polifenóis 

e óleos essenciais, sendo rentável não só para a indústria de alimentos, para 

também a farmacêutica e a cosmética (HE; SAMPERS; RAES, 2021; LOPES; 

LIGABUE-BRAUN, 2021).  

Trabalhos recentes buscam estudar a possibilidade da 

introdução de ingredientes alternativos na indústria alimentícia, na forma de 

farinhas. A aplicação destes ingredientes envolve seu desempenho nas 

propriedades tecno-funcionais em determinados alimentos processados 

(GUIMARÃES et al., 2012; TAVARES et al., 2012). Neste contexto, ingredientes 

ricos em fibras alimentares provenientes de resíduos já foram aplicados em 

produtos de panificação (biscoitos, muffins, pães e cookies) (SILVEIRA et al., 

2016; BORA; RAGAEE; ABDEL-AAL, 2019), como também em produtos 

cárneos, buscando a substituição de gordura (SUMMO, 2020). 

O desenvolvimento deste trabalho vem de encontro com a 

necessidade de uma destinação adequada aos resíduos da agroindústria, 

propondo a produção de um ingrediente funcional a base de fibras, por meio da 

casca de aveia, casca de soja e casca de café. O objetivo é a reintrodução, 

utilização e valorização dos resíduos, repensando os vínculos entre os recursos 

sustentáveis e a prosperidade econômica.   
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2 OBJETIVOS -  
 
 

2.1 OBJETIVO GERAL 
 

Desenvolver ingredientes multifuncional rico em fibras 

alimentares a partir da mistura de resíduos da agroindústria (casca de aveia, 

casca de café e casca de soja) tratados através da combinação de tratamentos 

químico e físico em etapa única.  

 

2.2 OBJETIVOS ESPECÍFICOS 
 

 

- Realizar o tratamento dos resíduos a fim de aumentar a sua 

composição em fibras alimentares e modificar as suas propriedades funcionais 

empregando-se a combinação de método físico (tratamento hidrotérmico em 

autoclave) e químico (peróxido de hidrogênio alcalino); 

- Empregar um delineamento de misturas ternárias para formular 

ingredientes multifuncional rico em fibras alimentares a partir da mistura das 

cascas tratadas; 

- Determinar a composição química dos resíduos in natura, 

tratados e suas misturas. 

- Estudar o efeito da modificação e das misturas nas 

propriedades físicas, químicas e funcionais dos ingredientes produzidos.  
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3 REVISÃO DA LITERATURA  
 

3.1 RESÍDUOS DA AGROINDÚSTRIA  
 

A população mundial atualmente é de cerca de 7,6 bilhões de 

pessoas, com uma taxa de crescimento anual de aproximadamente 74 milhões 

de pessoas (OSORIO; FLÓREZ-LÓPEZ; GRANDE-TOVAR, 2021), e a ONU 

(Organização das Nações Unidas) estima que até o ano de 2050, deve 

ultrapassar 9,7 bilhões. Visto isto, a demanda alimentar deve aumentar cerca de 

60% para que toda a população seja alimentada. Vale ressaltar que cerca de 

30% dos alimentos produzidos para o consumo humano, o quê equivale à 1,3 

bilhões de toneladas/ano ou um quarto das calorias destinadas à alimentação 

humana, resultam em perda ou resíduos. Ou seja, há o desperdício em toda a 

cadeia produtiva, do campo à mesa (FAO, 2021; HE; SAMPERS; RAES, 2021).  

Nos últimos 50 anos, com o alto índice de atividades agrícolas e 

agroindustriais, houve um aumento significativo na produção e no acúmulo de 

grandes quantidades de resíduos. Estes resíduos, quando descartados de forma 

inadequada, são geradores de poluição e um problema ambiental a ser 

gerenciado (FREITAS et al., 2021). A biomassa agrícola quando sofre 

deterioração emite metano no meio ambiente, que pode ser lixiviado, 

contribuindo para a contaminação da água, do solo e do ar, e com as mudanças 

climáticas (ROSA et al., 2011). 

De forma a contornar problemas ambientais, se faz necessário 

tanto esforços governamentais, como também de entidades industriais, para o 

uso eficiente dos resíduos produzidos, de forma a utilizá-los e gerar diferentes 

tipos de recursos renováveis. Sendo estes com alto valor agregado, garantindo 

uma produção sustentável e limpa para que sejam economicamente viáveis, 

ambientalmente saudáveis e socialmente benéficas (FREITAS et al., 2021; HE; 

SAMPERS; RAES, 2021; LOPES; LIGABUE-BRAUN, 2021; SANTANA-

MÉRIDAS et al., 2012). 

Os resíduos de culturas agrícolas, de acordo com a legislação 

do meio ambiente da união europeia, os caracteriza como materiais sendo 

simplesmente resíduos ou não. Ela ainda define os resíduos, por meio da 

diretiva-quadro de resíduos como: 



21 
 

 

                        “Resíduos: são materiais que o detentor, descarta ou pretende ou 

é obrigado a descartar. Resíduo de produção: um material que 

não é deliberadamente produzido em um processo de produção 

que pode ou não ser um resíduo. Subproduto: um resíduo de 

produção que pode ser usado diretamente, sem qualquer outro 

processamento além da prática industrial normal (EUROPEAN 

UNION, 2006). 

 

Os resíduos de culturas agrícolas podem ser classificados em 

dois tipos principais: de culturas (gerados na propriedade produtora) e 

agroindustriais (gerados durante o processo de pós-colheita). 

Os resíduos de cultura, são aqueles deixados no campo após a 

colheita, são ditos, resíduos de biomassa primária, estas são partes não 

comestíveis, como os caules, palha, gravetos, folhas, raízes, que são produzidos 

a partir de sementes, frutas, nozes, vegetais e culturas energéticas. Já os 

resíduos provenientes da agroindústria, são aqueles de biomassa secundária, 

provenientes do processamento do produto, para se produzir um recurso natural. 

Nestes resíduos as principais indústrias produtoras são as madeireiras e de 

alimentos, sendo estes na forma de bagaço, cascas, palhas e sabugo (MANDE, 

2005; PHILIPPOUSSIS, 2009; SINGH NEE 'NIGAM et al., 2009).   

Parfitt, Barthel e Macnaughton (2010) relatam que as diferentes 

definições sobre os desperdícios de alimentos com relação às complexidades 

das cadeias de abastecimento estão relacionadas ao fato das diferentes 

legislações jurídicas no mundo.  

A FAO atualizou no ano de 2018 a definição de desperdício de 

alimentos, incluindo a fração relacionada à perda de alimentos que podem ser 

destinados ao consumo, porém são descartados ou deixados para estragar 

como resultado de decisões tomadas pelos consumidores. A mesma agência, 

relata que a perda de alimentos é descrita como o que é produzido para consumo 

humano, porém, não é consumido. Tanto a perda, como o desperdício, 

acontecem em diferentes estágios da cadeia produtiva e de abastecimento, 

causadas por diferentes forças condutoras.  

Diante das evidências atuais sobre o desperdício e a grande 
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perda resíduos, é fundamental no cenário agroindustrial que todos os sistemas 

produtivos e funcionais do planeta entrem em consonância com a 

sustentabilidade, uma vez que os recursos naturais produzidos são finitos e 

existe uma capacidade limitada de absorver o impacto ambiental causado pela 

produção industrial. A economia fundamentada linearmente deve ser substituída 

pela “Economia Circular”, pois ela exige um consumo sustentável e a produção 

de recursos que sejam renováveis (MOHAN et al., 2019; OSORIO; FLÓREZ-

LÓPEZ; GRANDE-TOVAR, 2021).  

A Economia Circular (EC) é um modelo que exige a remodelação 

do ciclo de vida dos produtos, de forma que haja a redução de qualquer impacto 

ambiental, reduzindo o consumo de recursos e a geração de resíduos. Portanto, 

ao se pensar em economia sustentável a EC e a Bioeconomia (BE) estão 

interligadas e integradas. Então, há a premissa de conciliar os objetivos 

econômicos, sociais e ambientais que a EC exige, juntamente com a ação da BE 

atuando como mecanismos de um futuro sustentável (MOHAN et al., 2019). 

A Comissão Europeia (2018) definiu a BE como a criação de 

diferentes recursos biológicos renováveis (biomassa), convertendo-os em 

diferentes produtos de base biológica com elevado valor agregado, incluindo 

alimentos, rações, produtos bioquímicos, como também a bioenergia, ao passo 

que haja a diminuição de efeitos nocivos ao meio ambiente. A Organização para 

Cooperação e Desenvolvimento Econômico (OCDE), julga a BE como “como um 

mundo onde a biotecnologia contribui para uma parcela significativa da produção 

econômica”.  Ela incorpora os conhecimentos da área de genética, bioprocessos, 

biomassa renovável, e suas possíveis aplicações em diversos setores da 

biotecnologia (OECD, 2009). 

 Dentro da interação entre BE e EC, portanto, pode-se então, 

definir o termo “Bioeconomia Circular”, que é potencializada com as 

biorrefinarias. Esta é delineada por uma infraestrutura com diversas tecnologias 

de conversão, como a termoquímica, bioquímica, combustão e de crescimento 

de microrganismos, que se integram para a produção máxima e eficiente dos 

recursos, substituindo matéria-prima fóssil, por biomassa, incluindo resíduos 

gerados a partir de outro processamento, convertendo-os em produtos de base 

biológica como biocombustíveis, bioquímicos, bioenergia e outros bio-produtos 

de alto valor (CHERUBINI, 2010; FERREIRA, 2017; OSÓRIO; FLÓREZ-LÓPEZ; 
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GRANDE-TOVAR, 2021). 

A biomassa lignocelulósica é considerada uma das mais 

abundantes no mundo, com uma produção anual de 1,3 bilhões de toneladas, 

contribuindo com aproximadamente 90% de todas as formas de biomassa. Esta 

pode estar inserida nas matérias-primas de segunda geração (BARUAH et al., 

2018). Estes materiais podem ser diferentemente agrupados em três principais 

categorias: 

I. Resíduos agrícolas (incluem principalmente palhas, cascas, espigas e 

bagaço); 

II. Resíduos florestais; 

III. Culturas energéticas (DHAMODHARAN et al., 2020). 

 
As composições destes materiais podem variar, no entanto há 

uma constituição básica incluindo a celulose, hemicelulose e lignina. A celulose 

é um polímero linear que se encontra em maiores proporções, de 25-53%, 

seguido pela hemicelulose, heteropolissacarídeo composto majoritariamente por 

xilose, com 20-35%, e a lignina (20-25%), que é uma biomolécula complexa de 

polifenóis, que tem como função barreira aos microrganismos e enzimas 

(ASCENCIO et al., 2019). 

Estes resíduos, por sua composição, apresentam grande 

potencial para aplicações em sistemas de biorrefinarias, primeiramente por 

serem produzidos globalmente, segundo, por serem boas fontes de carboidratos, 

proteínas e outros nutrientes relevantes, e por último, por terem a capacidade de 

serem hidrolisados por meio de pré-tratamentos adequados. Adicionalmente, 

podem ser utilizados de diferentes formas na conversão de produtos 

biotecnológicos de acordo com as demandas do mercado (KHORAIRI et al., 

2021; KUMAR; YAASHIKAA, 2020). Portanto, estes se tornam, produtos 

atraentes para agregar valor nas cadeias de suprimentos por meio de resíduos 

subvalorizados, diminuindo os impactos ambientais negativos (MOHAN et al., 

2019). 

 

3.2 CASCA DE CAFÉ  
 
 

O gênero Coffea, que pertence à família Rubiaceae, abrange 
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duas das espécies vegetais mais importantes do comércio internacional de café: 

Coffea arabica L. e Coffea canephora Pierre, amplamente conhecidas como 

Arábica e Robusta, respectivamente (ALVES et al., 2011; HOSEINI et al., 2021). 

A cafeicultura está inserida no contexto do agronegócio nacional 

e mundial e o café é considerado a segunda maior commodity em nível mundial, 

perdendo apenas para o petróleo (HOSEINI et al., 2021; PESHEV et al., 2018). 

Em 2020, o Brasil produziu 69,9 milhões de sacas (60 kg) (USDA, 2021), estando 

em 5º lugar na exportação das commodities do agronegócio brasileiro (CONAB, 

2020). 

A cereja do café é constituída por uma casca externa que 

recobre toda extensão dos frutos e sua polpa macia e doce, e na extremidade 

possuem a cor avermelhada quando maduros (Figura 1). Então, segue-se 

constituído por uma camada de mucilagem altamente hidratada e composta por 

pectina, um endocarpo fino de cor amarelada, denominado pergaminho, e 

finalmente, um tegumento (casca prateada) que recobre cada hemisfério do grão 

de café verde (ESEQUIVEL; JIMÉNEZ, 2012; HOSEINI et al., 2021; VINCENT, 

1987).  

Figura 1 - Anatomia da cereja de café 

 
Fonte: Iriondo–Dehond et al. (2020) 

 

Para a obtenção do café torrado são empregados geralmente 

dois processos: o seco e o úmido. O processo a seco é um método mais simples, 

eficaz e ecológico, as cerejas recém colhidas são secas à luz do sol, por 

aproximadamente de 2 a 4 semanas, até que sua umidade fique entre 10% e 
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12%, e então, elas são descascadas mecanicamente, fazendo a separação do 

grão, retirando a casca, polpa, mucilagem e pergaminho (Figura 2) (ALVES et 

al., 2017; HOSEINI et al., 2021; MURTHY; NAIDU, 2012a; VINCENT, 1987). Os 

resíduos sólidos gerados compreendem  cerca de 12% da cereja em peso seco 

e, para cada tonelada de frutos de café colhidos são produzidas cerca de 0,18 

toneladas em cascas, que são constituídos da casca externa, pergaminho e 

polpa (ALVES et al., 2017; MURTHY; NAIDU, 2012b).  

O processo úmido (Figura 2), é comumente utilizado para 

produção do café Arábica, obtendo-se um produto de maior qualidade. 

Inicialmente, a casca e a polpa são removidas por meio de um despolpador, 

gerando um resíduo formado pela casca e pela polpa (MURTHY; MADHAVA, 

2012a). Em seguida, a mucilagem que recobre o grão será eliminada no 

processo fermentativo, que pode ocorrer por 24 a 72h (ALVES et al., 2017). O 

grão, que ainda contém o pergaminho, será lavado e então seco, até chegar à 

umidade de 10% a 12%, após este processo, o grão passará pelo descasque, 

onde será removido o pergaminho (MURTHY; NAIDU, 2012b). No geral, cerca 

de 1 tonelada de casca e polpa são obtidas a cada 2 toneladas de café produzido 

(MURTHY; NAIDU, 2012a). 

 

Figura 2- Obtenção dos grãos de café pelos processos úmido e seco 

 

        Fonte: Iriondo–Dehond et al. (2020) 

 

A produção, processamento e o consumo do café vêm gerando 
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cada vez mais uma quantidade elevada de resíduos (PESHEV et al., 2018). Só 

no processamento, dependendo do processo (úmido ou seco) a produção de 

resíduos varia de 30% a 50% do peso total de café produzido (MATOS, 2008; 

PESHEV et al., 2018). Considerando os dez principais países produtores (Brasil, 

Vietnã, Colômbia, Indonésia, Etiópia, Índia, Honduras, Uganda, México e 

Guatemala) são gerados anualmente mais de dez milhões de toneladas de 

resíduos totais. Nos países produtores de café, os resíduos e os subprodutos de 

processamento de grãos de café constituem cerca de 60% do peso úmido da 

fruta fresca e representam uma importante fonte de poluição e ameaça ambiental 

(ECHEVERRIA; NUTI, 2017).  

Os resíduos mais importantes do tratamento das cerejas de café 

são a polpa gerada na via úmida e as cascas resultantes na via seca, e como 

80% do café produzido no Brasil é proveniente do método de via seca, as cascas 

de café são o principal resíduo produzido no país (ECHEVERRIA; NUTI, 2017; 

FAN et al., 2006).    

As cascas de café derivadas do processamento a seco 

apresentam em sua composição cerca de 35% de carboidratos, 30% de fibras, 

8-11% de proteínas, 0,5 a 3% de lipídios, 3 a 7% de minerais, 1% de cafeína e 

5% de taninos (ECHEVERRIA; NUTI, 2017). 

Os resíduos obtidos do processamento do café são conhecidos 

pelo seu alto teor de compostos bioativos, como o ácido clorogênico, cafeína e 

os taninos, que estão associados a benefícios à saúde humana, como 

antibióticos, antiinflamatórios, hepatoprotetores e antioxidantes (JANISSEN; 

HUYNH, 2018). A extração e recuperação destes compostos, principalmente os 

fenólicos, tornam este resíduo promissor, fazendo dele, um subproduto com alto 

valor agregado (MURTHY; NAIDU, 2012b). 

O teor de fibras nas cascas do café é elevado, e estas podem 

estar associadas aos compostos fenólicos, o que pode gerar um efeito 

interessante, fazendo que os compostos fenólicos cheguem no cólon intactos, e 

então após a fermentação pela microbiota intestinal poderão ser obtidos vários 

metabólitos importantes, promovendo um ambiente antioxidante que pode 

fornecer proteção à saúde do corpo humano (MACAGNAN; DA SILVA; 

HECKTHEUER, 2016).  

Dentre as aplicações propostas para os resíduos do 
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processamento do café podemos destacar o seu uso como fertilizantes 

(IRIONDO-DEHOND et al., 2020), para compostagem ou vermicompostagem 

(IRIONDO-DEHOND et al., 2020), como bioadsorventes (OLIVEIRA et al., 2008) 

para produção de bioetanol (GOUVEA et al., 2009) ou ração animal 

(MAZZAFERA, 2002). Sua composição em taninos e açúcares fermentáveis os 

torna substratos ideais para bioprocessos (FAN et al., 2006; MURTHY; NAIDU, 

2012; MUSSATTO et al., 2011; PANDEY et al., 2000). Há também relatos na 

literatura do uso destes resíduos na área de alimentos, como forma de aumentar 

a quantidade de fibras, assim como de compostos bioativos, visto que estes são 

benéficos à saúde. A produção de produtos de valor agregado, como enzimas, 

ácidos orgânicos, compostos de sabor e aroma também tem sido estudada 

(PANDEY et al., 2000; RODRÍGUEZ-DURÁN et al., 2014). 

 

3.3 Casca de soja 
 
 

A soja (Glycine max (L.) Merr.) é uma leguminosa originária da 

Ásia Oriental, cultivada há mais de 3.000 anos atrás. Existem hoje mais de 3.500 

variedades do grão, amplamente utilizado na alimentação humana e de animais 

(GAZZONI; DALL’AGNOL, 2018). Esta leguminosa tem sido considerada de 

grande importância mundial, sua safra atingiu a marca de 362,9 milhões de 

toneladas em 2021 (EMBRAPA, 2021), e segundo a CONAB (2021) o Brasil é o 

maior produtor mundial, produzindo 135 milhões de toneladas/ano.  

A importância da respectiva cultura alimentar se deve ao seu 

elevado teor de proteínas, além de possuir todos os aminoácidos essenciais. O 

teor de proteínas da soja é de cerca de 38%, ao passo que outras culturas 

semelhantes, como ervilha e feijão, contém um teor de aproximadamente 27% e 

24% respectivamente (VOZIAN et al., 2016). Devido à sua preciosa combinação 

química e nutricional, a soja tem sido amplamente utilizada como matéria-prima 

por indústrias no mundo todo, principalmente na extração de óleo vegetal 

comestível e proteína (YANG et al., 2019).  

A composição da soja vai além de proteínas e aminoácidos, 

também já foram descritos numerosos compostos fitoquímicos presentes na 

leguminosa, como as isoflavonas, saponinas, ácidos fíticos, fitoesteróis, 

inibidores de tripsina e peptídeos bioativos. As isoflavonas e polifenois estão 
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ligados à diversas atividades biológicas antioxidantes, podendo auxiliar na 

redução da ocorrência de doenças não transmissíveis, como o câncer e as 

cardiovasculares (ISANGA; ZHANG, 2008). 

Geralmente, milhares de toneladas de resíduos agrícolas são 

gerados durante processamento da leguminosa (Figura 3), e normalmente 

apenas uma pequena parcela deles são utilizados para ração animal, e então 

descartados e desperdiçados em aterros sanitários, causando grandes 

problemas ambientais (YANG et al., 2019). 

 

Figura 3 – Geração de subprodutos da soja 

 

Fonte: Adaptado de Mandarino e Hirakuri (2015) 
 

A casca de soja é um dos resíduos gerados no processamento 

do óleo. No ano de 2018 foram produzidos aproximadamente 5,7 bilhões de kilos 

do óleo (CONAB, 2018), e as cascas representam de 8 a 10% do peso seco total 

dos grãos (AYO; KAJO, 2016; YOO et al. 2011).  

A casca de soja é um resíduo de baixo valor comercial (KIM et 

al., 2015), são relatadas na literatura algumas aplicações, dentre as quais para 

a suplementação na dieta de ruminantes (LIU; LI, 2017), para tratamentos de 

águas residuais (MÓDENES et al., 2015),  como fibra alimentar, após o 

processamento de hidrólise ácido-base e tratamento hidrotérmico (YANG et al., 

2014), pode ser adicionada em bebidas, molhos e laticínios como espessante e 
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emulsificante (SEELI; PRABAHARAN, 2017), como também na produção de 

bioetanol (YOO et al., 2011). Porém a maior parte do resíduo produzido é 

descartado (LIU; LI, 2017). 

Este é um resíduo rico em polissacarídeos não amiláceos, 

contendo quantidades variáveis de celulose, hemicelulose, lignina e pectina 

(Tabela 1), portanto, é uma ótima fonte de fibras alimentares de alta qualidade 

com grande potencial para desenvolvimento de ingredientes funcionais (YANG 

et al., 2019a). Em um comparativo, foi possível verificar que o farelo de trigo 

possuí uma quantidade menor em fibras alimentares, cálcio e ferro que as 

cascas de soja (CHEE et al., 2005; JOHNSON et al., 1985). 

 

Tabela 1- Composição química da casca de soja. 

Componentes (bs) Casca de Soja (%) 

Celulose 29-51 

10–25 

1–4 

4-8 

11-15 

Rojas et al., (2014); 

 Merci et al., (2015); 

Flauzino-Neto et al., (2016) 

Hemicelulose 

Lignina 

Pectina 

Proteínas 

Referência 

 

 

Cabezudo et al. (2021) na investigação sobre o conteúdo de 

polifenóis na casca de soja, concluíram que mesmo a soja sendo um resíduo 

recalcitrante, ainda assim tem uma excelente fonte de antioxidantes fenólicos 

naturais. Os polissacarídeos da casca da soja ainda possuem uma ampla 

aplicabilidade na área de alimentos, visto que possuem propriedades 

espessantes, emulsificantes e principalmente são ótimos ingredientes como fibra 

alimentar (SEELI; PRABAHARAN, 2017).  

As propriedades dos monossacarídeos, massa molecular e a 

presença ou ausência de quelantes de proteínas na casca da soja purificada 

podem afetar o desempenho emulsificante do polissacarídeo, como também 

diferem na capacidade da ligação do ácido biliar. Portanto, a conformação 
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estrutural, pode vir a afetar as propriedades funcionais e aplicabilidade da casca 

da soja (LAI, 2010).   

 

3.4 Casca de aveia 
 

A aveia (Avena sativa L.) é um cereal pertencente à família das 

gramíneas, tribo Aveneae e gênero Avena. É um grão que se originou na Ásia e 

Mediterrâneo (GUTKOSKI; PEDÓ, 2000). 

O grão de aveia tem sido uma cultura que cada vez mais tem 

atraído à atenção ao seu consumo pelas descobertas dos benefícios à saúde, e 

por consequência aumentado a sua produtividade global (SCHMITZ; 

KARLSSON; ADLERCREUTZ, 2020). Mundialmente, no ano de 2010 sua 

produção foi de aproximadamente 19 milhões de toneladas, no ano de 2021, 

houve um acréscimo de aproximadamente 30%, com uma produção global de 

24 milhões de toneladas. No ranking dos maiores produtores mundiais deste 

grão, a União Europeia é a maior, sendo responsável por 30% da produção, o 

Brasil por sua vez se encontra em 6° lugar, colaborando com 4% da produção 

mundial (USDA, 2021). 

A aveia apresenta um formato cilíndrico com sua extremidade 

pontiaguda na localização do gérmen, e uma característica importante, possui 

uma casca não comestível aderida firmemente, o que faz necessária a sua 

retirada (TAKEITI, 2020).  A casca da aveia é um resíduo obtido pelo 

processamento do cereal, mais especificamente pela moagem, compreendendo 

cerca de 25-30% do peso do grão (REDAELLI; BERARDO, 2007; WANG; 

KLOPFENSTEIN, 1993). 

Atualmente, as cascas de aveia têm baixo valor agregado, e por 

isso têm tido sua aplicação limitada, sendo utilizadas como ingredientes 

alimentícios para ração animal, mas principalmente na conversão de energia por 

combustão (AMOAH et al., 2019; CORTIVO et al., 2018). No entanto, este 

resíduo possui um alto teor de fibra insolúvel, sendo aproximadamente 80% do 

seu peso total (REDAELLI; BERARDO, 2007), ou seja, é superior ao trigo (47%) 

ou o farelo de milho (67%), podendo ser este um potencial ingrediente em 

diversas formulações alimentares para aumento de teor de fibras (GOULD et al., 

1989).  
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A composição química consiste em fibra insolúvel, sendo os 

componentes majoritários celulose (17 - 37%), hemicelulose (28 - 35%) e lignina 

(19 - 23%) (DAMIREL et al., 2018; SKIBA et al., 2017; TAMANINI et al., 2004), 

cinzas de 4 - 6% (SCHMITZ; KARLSSON; ADLERCREUTZ, 2020; TAMANINI et 

al., 2004), com teor de lipídios médio de 0,9 a 2,0%, e o conteúdo de proteínas 

de 1,4 – 3,0% (BRYNGELSSON et al., 2002). Alguns estudos relatam 

quantidades de amido presente nas cascas (2,5%) dependendo das diferentes 

condições climáticas em que a aveia é cultivada (SCHMITZ; KARLSSON; 

ADLERCREUTZ, 2020) 

A casca de aveia ao ser introduzida em alimentos pode provocar 

textura arenosa e a degradação de propriedades tecnológicas importantes, isso 

se deve ao fato deste material se hidratar apenas superficialmente, pela 

recalcitrância que existe entre as fibras (GOULD et al., 1989). As propriedades 

tecnológicas da casca podem ser melhoradas por meio de tratamentos físico-

químicos com o objetivo de solubilizar a lignina e reduzir a cristalinidade da 

celulose, obtendo-se um material com maior capacidade de absorção de água e 

intumescimento da fibra, alterando e melhorando as características sensoriais 

do produto (GALDEANO; GROSSMANN, 2005; GOULD et al., 1989).    

 

3.5 COMPOSIÇÃO DOS RESÍDUOS AGROINDUSTRIAIS 
 

3.5.1 Complexo Lignocelulósico  
 

A biomassa lignocelulósica representa um recurso natural de 

grande valor, sendo o mais abundante em plantas lenhosas (YANG et al., 2019b) 

e herbáceas (De BHOWMICK et al., 2018). Este tipo de biomassa é formado 

majoritariamente por celulose, hemicelulose e lignina (Figura 4), juntamente com 

outros compostos, em pequenas quantidades como grupos acetil, minerais e 

fenólicos, no qual formam composições relativas distintas, dependentes das 

espécies, tecido e maturidade da parede celular (ISIKGOR; BECER, 2015; 

NANDA et al., 2014). Normalmente, a celulose e a hemicelulose compõem cerca 

de 80-90% do peso total seco, e a lignina correspondendo a uma porcentagem 

de até 10-25% (NANDA et al., 2014).  

A celulose é o componente predominante, com função estrutural 

na parede vegetal, e também responsável pela resistência mecânica dos tecidos 
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das plantas. A hemicelulose, também, constituí a parede celular vegetal, sendo 

formada por polímeros pentoses e hexoses. Já a lignina, é constituída por três 

tipos de álcoois aromáticos de forma biossintética, formando uma proteção ao 

redor dos outros dois componentes da parede celular vegetal (ANWAR et al., 

2014). 

Uma vez esses compostos do complexo tridimensional 

separados, podem ser convertidos em diversos produtos biológicos de alto valor 

agregado, substituindo os fósseis. Os resíduos lignocelulósicos, são 

provenientes principalmente de setores industriais e humanos, como a fração 

orgânica de resíduos sólidos municipais, das indústrias de celulose e papel e de 

alimentos (ANWAR et al., 2014). 

 

     Figura 4 – Estrutura tridimensional lignocelulósico

 

                    Fonte: Adaptado de Canilha et al. (2010). 

 

3.5.2 Celulose  
 

A celulose é um políssacarídeo de grande valor agregado na 

natureza, e tem sido o mais abundante na terra (URRUZOLA et al., 2014). Ela 

está incorporada nas paredes das células vegetais juntamente com uma matriz 

de outros componentes da fibra alimentar, como hemiceluloses, pectinas e 

ligninas (SALDÍVAR; SOTO, 2020). 

 A celulose é um biopolímero altamente estável, formado por 

unidades repetitivas de glicose, unidas por ligações glicosídicas β (1-4), 
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resultando em unidades que se repetem ao longo da cadeia, denominadas 

celobiose. A fórmula química da celulose é (C6H10O5)n, e sua estrutura linear, 

como cadeia de um polímero está representada na Figura 5 (ANWAR et al., 

2014). 

 
 
 
 
 
 

Figura 5 – Estrutura química da celulose 

 

Fonte: Adaptado de Klemm et al. (2005). 

 

O grau de polimerização da longa cadeia de celulose pode ser 

da ordem de 7.000 a 10.000 monômeros de glicose dependendo da fonte 

botânica, unidas por ligações de hidrogênio e forças de van der Walls em seu 

estado nativo, conferindo rigidez e tornando-a altamente insolúvel e resistente a 

maioria dos solventes orgânicos (ANWAR et al., 2014; HA, et al., 1998). 

As cadeias de celulose se alinham lado a lado, estendidas na 

mesma direção, se interligando por meio de ligações de hidrogênio, que formam 

as microfibrilas. Estas são formadas por regiões diferentes, que podem ser 

cristalinas (altamente organizadas) ou amorfas (menos organizadas), 

constituídas por 1 a 30 nm de diâmetro (RAMOS, 2003). 

 

3.5.3 Hemicelulose  
 
 

A hemicelulose, diferente da celulose, é um polímero de cadeia 

curta, heterogêneo e altamente ramificado, composto por diferentes unidades 

como D-glicose, D-manose e D-galactose (hexoses) e, em maior quantidade, por 

D-xilose, L-arabinose (pentoses), podendo ainda apresentar quantidades 

variáveis de ácidos urônicos e grupos acetila (Figura 6) (GÍRIO et al., 2010). A 
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xilose é o monômero mais importante, seguido pelos ácidos galacturônico e 

manurônico. As hemiceluloses são normalmente classificadas pelos monômeros 

de carboidrato predominante presente em xilanos (arabinoxilanos e 

glucoxilanos), β-D glucanos e xiloglucanos (SALDÍVAR; SOTO, 2020).  

Os arabinoxilanos, são conhecidos como pentosanos, que 

apresentam algumas características importantes físico-químicas, como 

solubilidade, viscosidade, propriedades de gelificação e hidratação que estão 

intimamente relacionadas com sua estrutura química, tamanho e interação 

molecular, e arranjo espacial (SAULNIER et al. 2007). Estes compostos estão 

presentes em abundância, nas paredes celulares do endosperma de cereais, 

principalmente no centeio e trigo, seguidos pelo milho, arroz e aveia. Estes 

pentosanos podem ser considerados prebióticos, tendo potencial na diminuição 

do índice glicêmico de cereais (BROEKAERT et al. 2011) e na prevenção do 

diabetes tipo II (ABBEELE et al. 2011). 

Os β-glucanos formam uma estrutura linear principalmente com 

ligações β-glicosídicas 1-3 ou 1-4, variando sua massa molecular. Quando 

associados a grãos de cereais não possuem ramificações e possuem 

sequencias de até 15 resíduos unidos por ligações 1-3 β-glicosídicas (STONE, 

2009). Possuem propriedades importantes para a saúde, como prebióticos, 

imunomoduladores e hipocolesterolêmicos, sendo também ótimos agentes 

gelificantes (BROWN; WILLIAMS, 2009; ZEKOVIC et al., 2005). 

Além da diferença em composição química, as hemiceluloses 

também se diferem em relação ao grau de polimerização, estando na faixa de 

100 a 200 unidades de monossacarídeos. Devido à sua estrutura amorfa, são 

menos resistentes à hidrólise química, podendo ser hidrolisadas facilmente, por 

ácidos ou bases diluídos, além de enzimas (ZOGHLAMI; PAES, 2018), e por isso 

possuem maior fermentabilidade e efeitos prebióticos no intestino posterior ou 

cólon (LINEBACK, 1999). 

No que tange ao uso da hemicelulose nas indústrias, a sua 

separação da celulose aumenta a acessibilidade das enzimas às microfibrilas de 

celulose, de forma que ocorra o aumento da digestibilidade da celulose 

(HENDRIKS; ZEEMAN, 2009).  
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Figura 6 – Componentes da fração de hemicelulose  

 

Fonte: Bajpai (2016). 

 

 

3.5.4 Lignina  
 
 

A lignina é o segundo polímero mais abundante na natureza, 

sendo formada por unidades de fenilpropanos ligados de forma complexa 

tridimensionalmente, incluindo-se entre os seus monômeros os álcoois p-

cumaril, coniferil e sinapil (Figura 7) (ZOGHLAMI; PAES, 2019). 

É importante ressaltar que as ligninas não possuem apenas uma 

espécie, sua constituição é variável e complexa, além de que sua estrutura ainda 

não foi bem definida, pelo fato de diferir entre espécies de plantas, por formar 

padrões complexos com proteínas e estruturas de polissacarídeos (SALDÍVAR; 

SOTO, 2020). 

A lignina, está intimamente ligada à celulose e hemicelulose, 
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pelo fato de preencher os vazios deixados pelos dois polímeros, interagindo de 

forma covalente com as duas cadeias, conferindo rigidez estrutural à parede 

celular, hidrofobicidade e formando uma barreira físico-química contra o ataque 

microbiano (KAPARAJU et al., 2009; ZOGHLAMI; PAES, 2019). 

Esta estrutura tem sido considerada parte importante das fibras 

dietéticas, em particular as insolúveis, ela tem sido inclusa pelo fato de sua 

associação química com os polissacarídeos da parede celular e pelo fato de ser 

má digerida no trato gastrointestinal (SALDÍVAR; SOTO, 2020). 

 
Figura 7 – (A) ρ-cumaril, (B) coniferil e (C) sinapil: blocos de construção 
dominantes da lignina tridimensional 

 

Fonte: Boerjan; Ralph; Baucher (2003) 

 

 
A lignina pode desenvolver um papel negativo na conversão da 

celulose, por sua composição e estrutura, formando uma barreira às enzimas 

celulolíticas, que ficam inacessíveis à celulose (PEREZ-CARRILLO; HEREDIA-

OLEA, 2018). No entanto, uma fração da lignina pode ser despolimerizada, 

formando monômeros de baixa massa molecular, que podem se redistribuir na 

superfície das paredes das células vegetais (JUNG et al., 2018).  A 

deslignificação, pode ocorrer por meio de soluções alcalinas quentes, ou por 

ação de agentes oxidantes, transformando uma porcentagem de lignina, em 

lignina solúvel (CHEN, 2014).  

 

3.6 FIBRAS ALIMENTARES SOLÚVEIS E INSOLÚVEIS – EFEITOS FISIOLÓGICOS 
 

No mundo todo há diversas definições sobre o que são fibras 

alimentares, elas podem ser baseadas em seus métodos analíticos ou nas 

propriedades fisiológicas que exercem (SLAVIM, 2003).  Desde o ano de 1974, 



37 
 

o autor Trowell define fibras de forma consistentemente como fibra alimentar 

sendo a soma dos polissacarídeos vegetais que são resistentes à hidrólise 

digestiva, por ácidos e enzimas do trato gastrointestinal humano e da lignina. 

De acordo com a Agência Nacional de Vigilância Sanitária 

(ANVISA, 2003), fibra alimentar é qualquer material comestível que não seja 

hidrolisado pelas enzimas endógenas do trato digestivo humano.  

As fibras alimentares (FAs) ainda podem ser definidas como 

algumas plantas ou carboidratos comestíveis que não são digeríveis e 

absorvíveis no intestino delgado humano, e que podem sofrer fermentação 

parcial ou completa no intestino grosso. Os principais alimentos compostos por 

FAs são de origem vegetal, como as frutas, verduras, cereais e outros grãos, 

sendo 50% da ingestão diária das fibras proveniente dos cereais, seguindo pelos 

vegetais (30-40%), frutas (16%) e os outros 3% vem de outras fontes 

(RODRÍGUEZ et al., 2006). 

As FAs são classificadas de acordo com a solubilidade que tem 

no intestino, podendo ser solúveis ou insolúveis (GRIGELMO-MIGUEL et 

al.,1999; RODRÍGUEZ et al., 2006).  Segundo Saura-Calixto (1993) as 

proporções entre fibras alimentares solúveis (FAS) e insolúveis (FAI) nas frutas 

e vegetais são mais equilibradas, entretanto, a maioria das fontes de FAs 

possuem maior porcentagem da fração insolúvel do que da solúvel, com exceção 

de frutas cítricas (MARLETT; VOLLENDORF, 1994). Além disso, as frutas e 

vegetais estão ligados a vários compostos bioativos, principalmente os 

polifenóis, o que os compõe com uma fibra dietética com alta capacidade 

antioxidante (SAURA-CALIXTO 1998; UCHOA et al. 2009).  

A fibra alimentar solúvel tem um potencial de se solubilizar 

parcialmente em água, formando uma estrutura semelhante a um gel 

(GALLANGER; SCHNEEMAN, 2001). Além da solubilidade em água, as FAS 

apresentam viscosidade e são fermentescíveis pelas bactérias do cólon. Nesta 

classificação estão inclusos os polissacarídeos não amiláceos, como pectinas, 

β-glucanos, gomas, mucilagem, oligossacarídeos e inulina (QUIRÓS-SAUCEDA 

et al. 2014).  

A capacidade de formação de gel se torna relevante para as 

fibras solúveis, visto que, quando consumidas, não apenas aumentam o volume 

do conteúdo do trato gastrointestinal, mas também a viscosidade, levando ao 
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retardo do esvaziamento gástrico e aumentado o poder de saciedade. Com o 

aumento do bolo alimentar como material viscoso, ocorre redução da taxa do 

processo de digestão, diminuindo a difusão das enzimas digestivas em direção 

ao seu substrato (DAYIB et al., 2020; MORRIS, 1990). Estes compostos 

metabolicamente sofrem um processo fermentativo no organismo, no qual 

produzem produtos finais importantes, que exercem efeitos na saúde humana, 

como a modulação da absorção de glicose e lipídios, melhoria da microbiota 

intestinal, com aumento da resposta do sistema imune (GALLANGER; 

SCHNEEMAN, 2001).  

No cólon, quando as fibras solúveis são fermentadas pelas 

bactérias da flora intestinal, são produzidos ácidos graxos de cadeia curta, como 

os ácidos acético, butírico e propiônico, que podem apresentar uma série de 

efeitos benéficos à saúde. O incremento na produção dos ácidos graxos de 

cadeia curta resulta na diminuição do pH intracelular e colônico. O meio mais 

ácido inibe a proliferação de organismos patogênicos bem como a formação de 

produtos de degradação tóxicos, além de reduzir a solubilidade dos ácidos 

biliares e facilitar a absorção de cálcio, interferindo no metabolismo ósseo 

(BERNAUD; RODRIGUES, 2013; DAYIB et al., 2020). 

Em contraste, a fibra alimentar insolúvel não forma gel e 

apresenta fermentação limitada. A sua ingestão aumenta o volume fecal, 

promovendo o estímulo mecânico do peristaltismo, o que leva ao aumento da 

progressão fecal, da frequência de evacuações, da excreção de sais biliares, 

esteróides e gorduras, com efeitos semelhantes aos medicamentos que 

aumentam a evacuação (BERNAUD; RODRIGUES, 2013; DAYIB et al., 2020). 

Sua composição inclui celulose, lignina, fração maior de hemicelulose, celulose 

modificada e quitina (QUIRÓS-SAUCEDA et al., 2014). 

O consumo médio total de fibra alimentar deve estar entre 21 e 

40 g / dia (OMS/FAO, 2003), o que pode ser obtido aumentando-se o consumo 

de frutas e verduras, mas também a ingestão de produtos alimentícios 

enriquecidos com fibras. Nesse sentido, vários resíduos lignocelulósicos podem 

ser considerados como matérias-primas em potencial para obtenção de 

ingredientes funcionais ricos em fibras.  
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3.7 TRATAMENTO DOS RESÍDUOS LIGNOCELULÓSICOS PARA OBTENÇÃO DE 

INGREDIENTES RICOS EM FIBRAS  

 
 Nos últimos anos vários autores têm relatado a modificação 

de resíduos agroindustriais, incluindo métodos químicos, físicos ou enzimáticos, 

ou a combinação dos mesmos, visando melhorias das suas propriedades 

nutricionais e tecnológicas (GALDEANO; GROSSMANN, 2005; BUGGENHOUT 

et al., 2015; YOSHIDA; PRUDENCIO, 2020; ZHANG et al., 2018).   

Embora a biomassa lignocelulósica apresente certa resistência 

à degradação devido às ligações existentes e o empacotamento molecular 

unindo os constituintes poliméricos da celulose, hemicelulose e lignina nas 

paredes celulares, como também à cristalinidade da celulose, o tratamento 

hidrotérmico pode causar o fracionamento da biomassa, e posteriormente a 

hidrólise parcial dos polissacarídeos, alterando a sua composição e 

propriedades tecnológicas (KRISTENSEN et al., 2008; PEDERSEN et al., 2010; 

SUN et al., 2016). 

O tratamento hidrotérmico, com água ou vapor tem como função 

a autoionização da água em H3O+ e OH– onde ela atuará como um catalizador, 

para induzir a liberação de acetato de xilana e hidrólise das ligações glicosídicas 

presentes principalmente na hemicelulose, ocorrendo, por consequência a 

diminuição do pH do meio (KAPU et al., 2016; PEDERSEN et al., 2010), e 

favorecendo a despolimerização da hemicelulose (CHORNET; OVEREND, 

2017; OVEREND; CHORNET, 1987). 

O processamento hidrotérmico pode ser afetado por uma ampla 

gama de condições operacionais, por exemplo, temperatura, tempo de 

residência, tamanho de partícula, relação água para biomassa sólida, entre 

outros. Geralmente é realizado em temperaturas entre 120–230 °C por 10–50 

min. De forma geral, quando os resíduos lignocelulósicos são submetidos ao 

processamento hidrotérmico, a estrutura da celulose, incluindo cristalinidade e 

grau de polimerização sofrem ligeira alteração, e as frações cristalinas são 

menos afetadas que as amorfas. Dentre os principais componentes da biomassa 

lignocelulósica, as hemiceluloses são as mais termolábeis, sendo mais afetadas 

que a celulose pelo processamento hidrotérmico. A lignina é considerada o 

componente mais recalcitrante dentre os biopolímeros de parede celular vegetal. 
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No tratamento hidrotérmico pode haver solubilização de uma fração da lignina. 

De forma geral, a solubilização das hemiceluloses e de uma fração da lignina 

resultam em materiais onde a celulose está mais acessível à ação enzimática 

(RUIZ et al., 2020). 

Dentre os tratamentos químicos empregados na modificação de 

resíduos lignocelulósicos, o uso do peróxido alcalino, tem se mostrado eficiente 

em melhorar as propriedades nutricionais e tecnológicas de resíduos 

lignocelulósicos (YOSHIDA; PRUDÊNCIO, 2020).  

Quando o resíduo é disperso em peróxido alcalino, ocorrerá a 

penetração do reagente, então a parede celular começará a inchar, 

principalmente a secundária, o que levará ao processo de deslignificação. A 

lignina é solubilizada no estágio inicial do tratamento, visto que um nível mais 

alto de deslignificação na lamela média do canto da célula deve ser medido, 

verificando a possibilidade de refazer o processo para diminuição da lignina (JI 

et al., 2014a, JI et al., 2014b). O sucesso do processo se deve a parâmetros 

como concentração do reagente, tempo de reação, temperatura e o pH, este 

deve estar entre 11,5-11,6, para a melhor solubilização da lignina e hemicelulose 

(GALDEANO; GROSSMANN, 2005). 

A principal desvantagem deste tratamento é pelo fato de que, ao 

solubilizar parcialmente a hemicelulose, ela pode gerar alguns compostos 

tóxicos, que podem vir a afetar os processos de hidrólise e fermentação (ALVIRA 

et al., 2010; KUMAR et al., 2009). 

A combinação de tratamentos químicos e físicos pode ser 

vantajosa, requer de forma geral uma menor quantidade de reagentes, e os 

resultados em degradação da hemicelulose e disposição da lignina resultam em 

um ótimo potencial à hidrólise da celulose (ALVIRA et al., 2010; MANTOVAN et 

al., 2021). 

 

3.8 PROPRIEDADES TECNOLÓGICAS DE INGREDIENTES RICOS EM FIBRAS  
 

 
Os resíduos agroindustriais podem ser empregados na obtenção 

de ingredientes ricos em fibras com claros benefícios para a saúde, porém, 

simultaneamente, podem apresentar propriedades tecnológicas interessantes 

para aplicação em uma série de produtos na indústria de alimentos (YOSHIDA; 
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PRUDÊNCIO, 2020).  

De acordo com Benitez et al. (2019), os efeitos fisiológicos e as 

propriedades tecnológicas e funcionais dos ingredientes ricos em fibras são 

dependentes das suas propriedades físico-químicas bem como da composição 

e características estruturais das paredes das células vegetais, portanto, se faz 

necessário não apenas conhecer os benefícios potenciais à saúde, mas também 

estimar suas propriedades tecnológicas. 

De acordo com Buggenhout et al. (2015), além dos efeitos 

fisiológicos benéficos reconhecidos, as propriedades tecnológicas 

desempenham um papel importante no desenvolvimento de ingredientes ricos 

em fibras, dentre as quais, as propriedades de hidratação e texturização são as 

mais importantes.  

Uma das propriedades mais relevantes que a fibra alimentar 

pode ter, é a capacidade de se ligar a água (BORDERÍAS et al., 2005), essa 

capacidade é relativa à quantidade de água que é retida na estrutura, após a 

exposição de forças externas ou estresse, pelo fato dos alimentos passarem por 

diferentes operações (centrifugação, homogeneização, amassamento e mistura 

em alta velocidade, e extrusão).  Essas propriedades de hidratação das fibras 

alimentares são afetadas por alguns fatores, o predominante e mais importante 

é a fonte de fibra alimentar, pela sua composição química, a microestrutura 

(tamanho das partículas) e as condições de processamento (MUDGIL; BARAK, 

2019). Estes fatores determinarão a aplicabilidade ideal da fibra em alimentos, 

pelo fato de corresponder a textura desejável no alimento processado 

(RAGHAVENDRA et al., 2006).  

Em geral, as fibras alimentares apresentam boas propriedades 

de hidratação por causa da presença de compostos hidrofílicos (por exemplo, 

celulose, pectina e hemiceluloses), sendo importante a determinação da sua 

capacidade de absorção de água, capacidade de intumescimento, capacidade 

de gelificação e emulsificação para poder direcionar as suas aplicações em 

potencial. Adicionalmente, em geral, uma boa capacidade de hidratação pode 

ser um bom indicativo para um ingrediente funcional a ser empregado para 

reduzir calorias ou modificar a viscosidade e textura de alimentos formulados 

(BENITEZ et al., 2019).  

Quando adicionados nas formulações de alguns alimentos 
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produzem efeitos indesejáveis, incluindo textura áspera e arenosa, além da 

redução volume do produto, o que limita seu uso (GALDEANO; GROSSMANN, 

2005). Alguns processos físicos e químicos podem ser empregados para 

modificação das propriedades das fibras em resíduos lignocelulósicos, dentre os 

quais tratamentos físicos, químicos e biológicos. Os tratamentos causam 

hidrólise parcial dos polissacarídeos, levando à melhora porosidade do material, 

e, como resultado, melhorar as propriedades técno-funcionais e nutricionais.  

As fibras solúveis possuem uma alta capacidade de retenção de 

água, diferente das insolúveis, no qual a natureza hidrofóbica da lignina deprime 

a capacidade de ligação (WISKER et al., 1985), no entanto alguns 

colaboradores, relataram que as cascas de grãos, podem se ligar várias vezes 

o seu peso em água, suas propriedades podem ser aumentadas por meio da 

trituração, aumentando sua afinidade para reter água dentro matriz da fibra 

(AUFFRET et al.,1994; CADDEN, 1987). 

As fibras, ainda podem ser dispersíveis ou ter a capacidade se 

ligar ao óleo e/ou gordura. A ligação com o óleo é um fator importante, pois os 

lipídios podem adentrar as porosidades presentes na fibra, ocorrendo sua 

absorção (BORDERÍAS et al., 2005). Este fato, pode auxiliar em vários produtos 

alimentícios, a pectina ou inulina quando adicionada em queijos, no estágio do 

processamento, reduz o teor de gordura, sem reduzir as características 

predominantes do produto, como a textura e sabor (MENSINK et al., 2015; 

RODRÍGUEZ et al., 2006). Além disso, as fibras ao serem adicionadas em 

produtos cárneos, podem aumentar o seu rendimento de cozimento, como 

também melhorar os aspectos de textura dos produtos, pelo fato de evitar a 

perda significativa de gordura e água (RAGHAVENDRA et al., 2006). 

Outra propriedade tecnológica que as fibras podem conferir aos 

produtos alimentícios, é a viscosidade. Fibras como as pectinas, gomas, β-

glucanas extraídas de algas, quando misturados em água tonam-se 

extremamente viscosos, normalmente são utilizados como agentes espessantes 

em alimentos, em concentrações baixíssimas (BORDERÍAS et al., 2005). Fibras 

altamente solúveis, compostas por polímeros ramificados ou de cadeia 

relativamente curta, como a goma arábica, arabinogalactanos isolados, possuem 

baixa viscosidade, utilizadas geralmente para modificar a textura e reologia dos 

produtos, de forma tal, a gerenciar a migração de água, que influência nas 
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propriedades coligativas dos alimentos, e que assim proporcionam a melhoria de 

atributos dos produtos funcionais (TUNGLAND; MEYER, 2002).  

A fibra alimentar, ainda pode ser utilizada em formulações, por 

sua capacidade de formação de géis, ou seja, as fibras solúveis, como pectina, 

goma e mucilagem, por sua associação de unidades poliméricas que 

estabelecem uma rede onde água e outros solutos estão inclusos, formam o gel 

(BORDERÍAS et al., 2005). Esta formação dependerá de alguns requisitos, tipo 

de fibra utilizada, concentração, temperatura, presença de íons, pH e a presença 

de outros modificadores reológicos no sistema alimentar (PEERAJIT et al., 

2012).  

3.9 APLICAÇÕES DE INGREDIENTES RICOS EM FIBRAS EM ALIMENTOS  

A recuperação, transformação e o reaproveitamento de resíduos 

agroindustriais pela indústria de alimentos tem se tornado possível e viável nos 

últimos anos através do desenvolvimento de novos processos e soluções 

tecnológicas, dando uma destinação a estas matérias-primas, além de contribuir 

para alavancar a sustentabilidade geral da cadeia de produção alimentar, tanto 

do ponto de vista econômico, quanto ambiental (UDUGAMA et al., 2020; LAI et 

al., 2017).  

Bora, Ragaee e Abdel-Aal (2019) relataram que os 

consumidores têm procurado cada vez mais por produtos de panificação mais 

saudáveis, de forma que a indústria tem buscado ingredientes funcionais 

inovadores para capitalizar as novas tendências do mercado. Nesse contexto, 

vem sendo realizados diferentes estudos para a produção de cookies, biscoitos 

e muffins, com diversos resíduos agroindustriais, que se destacam por suas 

propriedades funcionais e bioativas.  

Alguns estudos têm proposto o uso da casca de café, como fonte 

de antocianinas e fibras alimentares, utilizando-as no desenvolvimento de 

biscoitos salgados com alto teor de fibras, enriquecidas com compostos fenólicos 

que possuem capacidade antioxidante (MORENO et al., 2019).  Iriondo-DeHond 

et al. (2020) verificaram que o uso das fibras isoladas da casca de café (3,0 a 

4,5%) em pães resultou em aumento no rendimento da massa, com miolo com 

menor firmeza e maior elasticidade, além de ser um produto sem glúten, como 
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também rico em fibras e proteínas.   

Outra aplicação para os resíduos é em barras de cerais, visto 

que estas são considerados produtos alimentares que tem como base vitaminas, 

minerais, carboidratos, proteínas e fibras e se destacam por serem refeições 

pequenas, leves e práticas para o consumo (LARA et al., 2018). Portanto, este 

é um mercado substancialmente importante para a aplicação de ingredientes 

ricos em fibras para agregação de valor nutricional e funcional. 

Os colaboradores Balentic et al. (2018) produziram barras de 

cerais utilizando como ingrediente alternativo cascas da amêndoa do cacau, 

farinha de soja e a farinha de banana verde, objetivando o melhoramento 

nutricional, destacando-se em sua composição o alto teor de compostos 

fenólicos, antioxidantes e fibras alimentares. 

Os ingredientes ricos em fibras também têm sido utilizados como 

substitutos de gordura devido às suas características tecnológicas, tais como a 

capacidade de aumentar a formação de gel e viscosidade, além do fornecimento 

de sabor e textura pelo fato de aumentar a capacidade de retenção de água 

(DERVISOGLU; YAZICI, 2006). Produtos como sorvetes e chocolates já foram 

testados. Os colaboradores Crizel et al. (2013) realizaram a substituição de 70% 

da gordura no sorvete por fibra do resíduo da laranja, obtendo-se um produto 

sem mudanças significativas nas propriedades de cor, odor e textura. 

Summo (2020) relatou o uso de ingrediente à base de casca de 

aveia como substituto de gordura para produzir hambúrguer com baixo teor de 

gordura e alto teor de beta-glucanos. A substituição teve efeito satisfatório no 

produto pelas características funcionais e tecnológicas da fibra que são 

semelhantes às da gordura, capazes de formar um gel compacto e reter água no 

produto, contribuindo com a maciez e suculência, mesmo com baixos teores de 

gordura. 
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4 MATERIAL E MÉTODOS  
 
 

4.1 MATERIAL  

 
Os resíduos empregados neste trabalho foram doados, as 

cascas de soja e aveia pela empresa SL alimentos (Mauá da Serra – PR) e a 

casca de café pelo Instituto de Desenvolvimento Rural do Paraná (IDR, Londrina 

– PR). Os materiais foram lavados em água destilada, secos por 12 h a 45 oC 

em estufa com circulação de ar (Marconi MA 035, São Paulo), e então moídos e 

tamizados (180 a 300 µm). 

 

4.2 MÉTODOS  

 

4.2.1 Tratamento dos Resíduos  
 
 

Os resíduos foram tratados individualmente pela combinação do 

método químico (peróxido de hidrogênio alcalino) e físico (tratamento 

hidrotérmico em autoclave) em etapa única como descrito por Debiagi et al. 

(2019), com algumas modificações. Cada resíduo (20 g) foi disperso em 200 mL 

de solução de peróxido alcalino (2%, pH 11,5). A solução foi autoclavada 

(Prismatec, SC, São Paulo, Brasil) (1,5 atm, 121 °C, 30 min), e em seguida as 

amostras foram neutralizadas com diversas lavagens com água destilada até 

atingir o pH entre 5,5 e 6,5, filtradas a vácuo e secas em estufa com circulação 

de ar (Marconi MA 035, São Paulo) (60 °C, 12-24h).  

 

4.2.2 Formulação dos Ingredientes 
 

A formulação dos ingredientes foi realizada por meio de 

diferentes proporções dos resíduos, casca de aveia, casca de soja e casca de 

café (in natura e tratadas). As misturas ternárias foram definidas por meio da 

Metodologia de Superfície de Resposta (MSR) utilizando-se um delineamento de 
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misturas simplex-centróide com 7 experimentos (Tabela 2) com o objetivo de se 

estudar o efeito das diferentes proporções dos resíduos sobre as propriedades 

das formulações obtidas. 

 

Tabela 2 – Proporção das misturas ternárias dos resíduos de casca de aveia, 
casca de café e casca de soja. 

Experimento RESÍDUOS 

Casca de Aveia 
X1 

Casca de Soja 
X2 

Casca de Café 
X3 

CA 1 0 0 
CS 0 1 0 
CC 0 0 1 

CA-CS 1/2 1/2 0 
CS-CC 0 1/2 1/2 
CA-CC 1/2 0 1/2 

CA-CS-CC 1/3 1/3 1/3 

CA= Casca de aveia tratada; CS = Casca de soja tratada; CC= Casca de café tratada; CA-CS = 
Mistura da casca de aveia e de soja tratadas; CS-CC = Mistura da casca de soja e casca de café 
tratadas; CA-CC= Mistura da casca de aveia e casca de soja tratadas; CA-CS-CC = Mistura dos 
três resíduos tratados (casca de aveia, soja e café).  
Fonte: o próprio autor  

 

4.2.3 Rendimento e perda de massa dos resíduos pós tratamento  

O rendimento e a perda de massa dos resíduos foram calculados 

de acordo com as Equações 1 e 2. 

 

% 𝑅𝑒𝑛𝑑𝑖𝑚𝑒𝑛𝑡𝑜 𝑑𝑜 𝑡𝑟𝑎𝑡𝑎𝑚𝑒𝑛𝑡𝑜 =
𝑃𝑒𝑠𝑜 𝑓𝑖𝑛𝑎𝑙 𝑑𝑜 𝑟𝑒𝑠í𝑑𝑢𝑜 𝑝ó𝑠 𝑡𝑟𝑎𝑡𝑎𝑚𝑒𝑛𝑡𝑜𝑥100

𝑃𝑒𝑠𝑜 𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙 𝑑𝑜 𝑟𝑒𝑠í𝑑𝑢𝑜 
                   (1) 

 

% 𝑃𝑒𝑟𝑑𝑎 𝑚𝑎𝑠𝑠𝑎 = 100 − % 𝑅𝑒𝑛𝑑𝑖𝑚𝑒𝑛𝑡𝑜 𝑑𝑜 𝑇𝑟𝑎𝑡𝑎𝑚𝑒𝑛𝑡𝑜                                   (2) 
 

4.2.4 Caracterização Química das Diferentes Formulações Obtidas 
 

4.2.4.1 Composição química dos resíduos  
 

As análises de composição química foram realizadas de acordo 

com as metodologias oficiais AOAC - Official methods of analysis of AOAC 

(2012).  

 Umidade (925.09): as amostras foram secas em estufas à 105°C 

até peso constante.  
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 Cinzas (930.30): as amostras foram incineradas em mufla à 

temperatura de 550°C. 

 Lipídios (920.39,C): o método de extração ocorreu pelo 

equipamento sohxlet com refluxo por 6h. 

 Proteínas (990.03): o método utilizado foi por destilação em 

Kjeldahl. 

 Fibra alimentar total (FAT) (985.29), fibra alimentar insolúvel (FAI) 

e a fibra alimentar solúvel (FAS) (991.42) foram determinadas pelo 

processo de enzimático gravimétrico. 

 Para o teor de carboidratos realizou-se os cálculos da diferença 

total de proteínas, lipídios, cinzas, umidade e fibras dietéticas.  

 

4.2.4.2 Composição em celulose, hemicelulose e lignina 
 
 

A fração de celulose e hemicelulose, dos resíduos in natura, nos 

resíduos tratados e nas misturas, foram determinados de acordo com a 

metodologia descrita por Van Soest (1965), com algumas modificações. 

Inicialmente papel filtro qualitativo foi previamente seco e anotado sua massa.  

Utilizou-se 0,5 g de cada amostra em erlenmeyer e adicionou-se 50 mL de 

reagente FDA (detergente ácido, utilizado para solubilizar a hemicelulose e 

grande parte da proteína insolúvel, o qual conterá lignina e celulose) ou FDN 

(detergente neutro utilizado solubilização das proteínas, gorduras, carboidratos 

solúveis, pectina e outros compostos solúveis em água, no qual conterá celulose, 

hemicelulose, lignina e proteína lignificada). Os recipientes foram tampados com 

papel alumínio, levados ao Banho Maria (Ma 127, Marconi, Brazil) por 1 h. Após 

este processo, as amostras foram lavadas à vácuo com papel filtro, até que 

parassem de espumar, e então fazendo a última lavagem com 40mL de acetona. 

Posteriormente, às amostras foram secas em estufa (Marconi MA 035, São 

Paulo) à 60°C (12 h).  

O resultados das pesagens de ambos os procedimentos foram 

utilizados para o cálculo das porcentagens em FDN e FDA (Equação 3 e 4).   

 

%FDN =
(Peso da amostra final)

  Peso da amostra inicial (base seca) 
𝑥100                                                          (3) 
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%FDA =
(Peso da amostra final)

  Peso da amostra inicial (base seca) 
𝑥100                                                            (4) 

 

O teor de hemicelulose foi calculado por (%FDN - %FDA), e o 

teor de celulose por (%FDA - %Lignina). 

Determinou-se o teor de lignina insolúvel, nos resíduos, de 

acordo com metodologia descrita por TAPPI (1999), utilizando o procedimento 

T222 om-88. Inicialmente papel filtro qualitativo foi previamente seco e anotado 

sua massa. Um béquer contendo 1g dos resíduos, foram tratados com 10 mL de 

H2SO4 72% (v/v) em Banho Maria à 60 ºC, sob agitação vigorosa por 7 min. Ao 

tratamento foi adicionado 275 mL de água destilada, e então transferido para 

erlenmeyer de 500 mL e autoclavado (Prismatec, SC, São Paulo, Brasil) por 30 

min. Após a autoclavagem, a fração sólida foi separada por meio de filtração à 

vácuo, com papel filtro. O material retido no papel filtro foi enxaguado com água 

destilada e seco em estufa (Marconi MA 035, São Paulo) com temperatura de 

60°C até chegar ao peso constante. A porcentagem de lignina insolúvel foi 

calculada de acordo com a Equação 5.      

 

%𝐿𝑘𝑖 =
𝑀𝑘−𝑀𝑐

𝑀𝐴
𝑥100                                                                                               (5) 

 

                                              

LKi: Lignina insolúvel;  

MK: Massa de lignina insolúvel seca; 

MC: massa de cinzas;  

MA: Massa da amostra seca.  

 

4.2.5 Propriedades Tecno-funcionais 

4.2.5.1 Capacidade de absorção de água (CAA) 
 
 

A capacidade de retenção de água foi realizada seguindo a 

metodologia descrita por Fernández-Lopez et al. (2009) com pequenas 
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modificações. Em tubos de ensaio foram adicionados um grama de amostra e 

adicionado 30 mL de água destilada. Homogeneizou-se a suspensão em vórtex 

por 1 min, e então deixada sob repouso por 24 h. Posteriormente, a suspensão 

foi centrifugada (5804 R, Eppendorf, Germany) por 20 min à 3000 xg. O 

sobrenadante foi descartado, e o resíduo pesado. A capacidade de retenção de 

água foi expressa em g H2O/ g de resíduo. 

 

4.2.5.2 Capacidade de absorção de óleo (CAO) 
 
 

A capacidade de retenção de óleo foi realizada seguindo a 

metodologia descrita por Fernández-Lopez et al. (2009) com algumas 

modificações. Em tubos de ensaio foram adicionados um grama de amostra e 

adicionado 30 mL de óleo de girassol. A suspensão foi homogeneizada em 

vórtex por 1 min, e então deixada sob repouso por 24 h. Posteriormente, 

centrifugou-se (5804 R, Eppendorf, Germany) a suspensão por 20 min à 3000 

xg. O sobrenadante foi descartado, e o resíduo pesado. A capacidade de 

retenção de óleo foi expressa em g óleo de girassol/ g de resíduo. 

 

4.2.5.3 Capacidade de intumescimento (CI) 
 
 

Em proveta graduada de 10mL foi adicionado cerca de 250 mg 

de resíduo, adicionado 5mL de água destilada e então agitados em mesa 

agitadora orbital (MA 140 CFT, Brasil) em 125 rpm por 30 min, para que as 

bolhas de ar fossem eliminadas. Após agitação, as provetas foram deixadas em 

repouso por 20 h. O volume (mL) ocupado pela amostra foi medido e dividido 

pela massa (g) da amostra, obtendo-se a capacidade de intumescimento (mL / 

g) (MATEOS-APARICIO et al., 2010). 

 

4.2.5.4 Morfologia antes e após tratamento (MEV) 
 
 

A morfologia das amostras antes e após os tratamentos será 

observada por meio de microscopia eletrônica de varredura (MEV), onde os 

resíduos serão fixados em porta-espécime com fita adesiva dupla observado 
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pelo equipamento com um zoom entre 40 e 1500 e tensão de aceleração de 5,0 

kV e 15 kV. Será empregado Microscópio Eletrônico de Varredura FEI Quanta 

200 (Oregon, USA). 

 

 

4.2.5.5 Cor  
 

A cor foi medida em um colorímetro (CR400, Konica Minolta, 

Osaka, Japão) de acordo com Yoshida e Prudêncio (2020), e os valores foram 

obtidos de L * (luminosidade, onde 0 = preto e 100 = branco), da coordenada a 

*, que varia do verde ao vermelho (-60=Verde e +60=Vermelho), e da 

coordenada b* = que varia do azul ao amarelo (-60=Azul e +60=Amarelo). 

 

4.2.5.6 Higroscopicidade (HI) 
 
 

A higroscopicidade dos resíduos e suas misturas foram medidas 

utilizando 1g de amostra, colocadas em placas de Petri previamente tarada e 

sua massa anotada. As placas foram dispostas dentro do dessecador por 5 dias 

seguidos, contendo uma solução saturada de NaCl (0,4 g/mL, UR 76%) (Castro-

Muñhoz et al., 2015). Finalizados os dias, foram realizadas a pesagem da 

amostra, e então o percentual de higroscopicidade foi calculado (Equação 6). 

 

% 𝐻𝑖𝑔𝑟𝑜𝑠𝑐𝑜𝑝𝑖𝑐𝑖𝑑𝑎𝑑𝑒 =
𝑃𝑒𝑠𝑜 𝑎𝑚𝑜𝑠𝑡𝑟𝑎 𝑓𝑖𝑛𝑎𝑙−𝑃𝑒𝑠𝑜 𝑎𝑚𝑜𝑠𝑡𝑟𝑎 𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙

𝑃𝑒𝑠𝑜 𝑎𝑚𝑜𝑠𝑡𝑟𝑎 𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙
 𝑥100                         (6) 

 

De acordo com o GEA Niro Research Laboratory (2010) a 

categorização do percentual de higroscopicidade pode ser classificado de 

acordo com a Tabela 3. 

 

Tabela 3 – Classificação de higroscopicidade de pós 

Higroscopicidade 

Não higroscópico <10% 

Ligeiramente higroscópico 10,1 – 15% 

Higroscópico 15,1 – 20% 

Muito higroscópico 20,1 – 25% 
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Extremamente higroscópico >25% 

Fonte: GEA Niro Research Laboratory (2010) 

 

 

 

 

4.2.5.7 Atividade emulsificante (AE) 
 
 

A atividade emulsificante das amostras foi determinada de 

acordo com Seibel e Beléia (2009). Em tubos de ensaio cerca de 1 g de cada 

amostra foi misturada com 10mL de água destilada e 10 mL de óleo de soja. Foi 

verificada e medida o volume total da suspensão no tubo. Então, estes foram 

emulsificados em turrax (Turratec TE-102 Tecnal, Brazil) por 1min, com 

velocidade moderada (16000 rpm). A suspensão emulsificada foi centrifugada 

(5804 R, Eppendorf, Germany) por 1500 rpm por 5 min. Foi então medida o 

volume da camada emulsificada. A atividade emulsificante foi expressa de 

acordo com a Equação 7. 

 

% 𝐴𝑡𝑖𝑣𝑖𝑑𝑎𝑑𝑒 𝐸𝑚𝑢𝑙𝑠𝑖𝑓𝑖𝑐𝑎𝑛𝑡𝑒 =
𝑉𝑜𝑙.𝐶𝑎𝑚𝑎𝑑𝑎 𝑒𝑚𝑢𝑙𝑠𝑖𝑓𝑖𝑐𝑎𝑑𝑎

𝑉𝑜𝑙.𝑇𝑜𝑡𝑎𝑙 𝑑𝑜 𝑡𝑢𝑏𝑜 
 𝑥100                                     (7) 

 
 

4.2.5.8 Capacidade de formação de espuma (CFE) 
 
 

A capacidade de formação de espuma foi determinada de 

acordo com Benitez et al. (2013), com algumas modificações. Cerca de 0,5 g de 

cada amostra foi misturada em 20 mL água destilada em um tubo de centrífuga 

graduado (50 mL), e o volume registrado. Em seguida, em turrax (Turratec TE-

102 Tecnal, Brazil) realizou-se a agitação (16000 rpm) por 2 min. A capacidade 

de formação de espuma foi expressa como (%) de aumento de volume em 

relação ao volume inicial. 

 

4.3 ANÁLISE ESTATÍSTICA  

Os resultados foram expressos como valores médios ± desvios 
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padrão. A comparação das médias das amostras foi realizada pelo teste de 

comparação de Tukey utilizando-se o software R (R Foundation for Statistical 

Computing, Viena, Áustria). O nível de significância utilizado foi de 5% (p ≤0,05).  

Para a análise dos resultados de caracterização das 

formulações empregando-se o delineamento de misturas ternárias foram obtidos 

modelos matemáticos cúbicos (Equação 10) empregando-se o software 

Statistica 10.0 (Statsoft, Oklahoma, USA):  

 

Y = 1X1 + 2X2 + 3X3 + 12X1X2 + 13X1X3 + 23X2X3 + 123X1X2X3                       (10)  

 

onde Y corresponde a variável dependente ou resposta, 1, 2, 3, 12, 13, 23, e 

123 são os parâmetros estimados para cada termo linear e de interação obtidos 

nos modelos, e as variáveis independentes foram a casca de aveia (X1), casca 

de soja (X2) e casca de café (X3). Gráficos de contorno foram obtidos para a 

análise dos efeitos das variáveis estudadas. 
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5 RESULTADOS E DISCUSSÕES 

5.1 RENDIMENTO DOS RESÍDUOS PÓS TRATAMENTO  

Na Tabela 4 estão apresentados os resultados em rendimento e 

perda de massa de cada resíduo após ser submetido aos tratamentos químico e 

físico em etapa única. O maior rendimento e menor perda de massa foi obtido 

para a casca de aveia com 56,9% e 43,1%, respectivamente. 

A casca de café apresentou o menor rendimento (28,3%) e a 

maior perda de massa (71,3%). A perda de massa dos resíduos pode estar 

ligada a uma série de fatores, Nakanishi et al. (2018) relata que tratamentos 

químicos e físicos podem levar à remoção de componentes importantes, como 

proteínas, lipídios, carboidratos e cinzas de materiais lignocelulósicos, ocorrendo 

a diferença em massa. É provável que também durante o tratamento e as 

lavagens, possa ter ocorrido perda de amostra, e por consequência ocorrendo a 

diminuição de seu rendimento. 

 

Tabela 4 – Rendimento dos resíduos pós tratamento químico e físico 
Amostra In natura (g) Tratado (g) Rendimento (%) Perda de 

massa (%) 

Casca de Aveia 476,5 271,4 56,9 43,1% 

Casca de Soja 657,2 297,7 45,3 54,3% 

Casca de Café 706,5 199,9 28,3 71,3% 

Fonte: o próprio autor  

5.2 CARACTERIZAÇÃO QUÍMICA DAS DIFERENTES FORMULAÇÕES OBTIDAS 

5.2.1 Composição Química  

A seguir estão reportados na Tabela 5 os resultados das 

análises de composição química dos resíduos in natura, a casca de aveia (CA in 

natura), casca de soja (CS in natura) e casca de café (CC in natura) e após 

tratamento, estes foram denominados de CA, CS e CC, respectivamente. Em 

termos gerais, foi possível verificar que o teor de cinzas, proteínas, e lipídios 

diminuíram nos resíduos pós tratamento. A diminuição destes componentes 

pode ser justificada pela sua perda na etapa de lavagem após o tratamento 
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químico. 

O teor de umidade foi significativamente menor (teste de Tukey, 

p ≤ 0,05) nas amostras após serem tratadas, ficando abaixo de 9%, atendendo 

aos requisitos de pós ricos em fibras alimentares comerciais proposto pelo autor 

Larrauri (1999).  

O teor de cinzas foi maior na CC in natura (5,77%), seguido pela 

CA in natura (4,54%) e CS in natura (3,80%), ocorrendo então, uma queda no 

teor deste componente nas amostras tratadas (puras e nas misturas) (Tabela 5). 

Na literatura, os colaboradores Bekalo e Reinhardt (2009) relataram 6,2% na CC 

in natura, resultado próximo ao obtido no presente trabalho. Para CA in natura o 

teor encontrado em estudos recentes foi de 5,70% (CHOPDA et al., 2020), 

inclusive, os autores Schmitz et al. (2020) relataram que as cinzas são os 

componentes mais abundantes na CA in natura depois da celulose, hemicelulose 

e lignina. Já na CS in natura o resultado descrito por Rojas et al. (2014), com o 

teor de 4%, se aproximou ao obtido neste estudo.  

O menor teor de cinzas foi verificado na CS (1,94%) após 

tratamento. A literatura relata que a perda de materiais inorgânicos pode 

acontecer pelo processo decorrente ao tratamento realizado (NAKANISHI et al., 

2018). Em contrapartida, Gomes et al. (2014) utilizaram tratamento alcalino (pH 

11,5, 35°C, 4,3% v/v de peróxido) no bagaço de caju, e observaram que o teor 

inicial de cinzas no produto in natura foi de 1,6% e, após 6 h de reação, houve 

um aumento para 16,7%, e presumiram que o aumento poderia estar ligado à 

maior concentração de íons fixados na matriz após o tratamento. 

A CS in natura apresentou o maior teor de proteínas dentre os 

resíduos in natura, com valor 15,7% (Tabela 5), estando de acordo com a 

literatura, onde os autores Rojas et al. (2014) encontraram um teor de 15,4%, 

Cassales et al. (2011) obtiveram um resultado inferior (13%), no entanto esses 

resultados demonstram que esta é uma biomassa importante diante do seu alto 

teor de proteínas. A CC in natura (8,09%) apresentou a segunda maior 

concentração, e a CA in natura o menor, com 2,96% (Tabela 5). Após o 

tratamento em etapa única, a CC in natura apresentou diminuição de 48,8% no 

seu teor de proteínas, apresentando teor de 4,11%, enquanto a CS após 

tratamento teve uma redução maior, seu teor foi para 2,49% de proteínas, ou 

seja, houve uma perda de 84,1%. Galdeano e Grossmann (2006) tiveram 
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resultados diferentes deste trabalho, relataram um aumento no teor de proteínas 

em cascas de aveia tratadas com peróxido de hidrogênio (pH 11,5, 7% v/v) via 

extrusão, o material in natura obteve 4,3% de proteínas, este teor aumentou para 

6,7% após o tratamento. O aumento relativo de proteínas provavelmente está 

associado a redução de outros componentes.   

O teor de lipídios também diminuiu nos resíduos ao serem 

tratados. O maior conteúdo foi encontrado na CS in natura (7,53%), seguido pela 

CA in natura (4,46%) e CA (3,63%). Na literatura é reportado que as cascas de 

aveia possuem um baixo teor de lipídios, provavelmente, por revestir apenas a 

camada superficial das cascas, não penetrando em camadas mais profundas 

(BRYNGELSSON et al., 2002). O trabalho realizado por Schmitz et al. (2020) 

com quatro diferentes cultivares de aveia apresentou um resultado abaixo do 

aqui reportado, com um conteúdo de lipídios entre 0,5%-1,5%. MOSIER et al., 

(2004) explicaram que a modificação estrutural da lignina e cristalinidade da 

celulose altera a composição química do material lignocelulósico, de modo que 

possam ser perdidos constituintes no processo do tratamento. O material in 

natura, pela sua recalcitrância estrutural impede a passagem de solventes, e 

com a desestruturação lignocelulósica isso tende a melhorar a passagem de 

soluções na matriz celular, auxiliando na extração de lipídios. 

Considerando-se os três resíduos in natura, ao analisar os 

resultados obtidos para fibras totais (Tabela 5) verifica-se que as três amostras 

tiveram seu teor aumentado ao passar pelo tratamento químico e físico em etapa 

única. A CC in natura (50,30%) apresentou o menor conteúdo de fibras quando 

comparada às outras duas amostras in natura, porém, ao passar pelo tratamento 

este conteúdo aumentou significativamente para 76,81%, o maior entre as 

amostras tratadas. A CA in natura apresentou um alto teor de fibras totais 

(82,48%), e o seu aumento pós tratamento foi de apenas 7,83%. Pode-se 

verificar que as misturas com os maiores teores de fibras totais apresentam na 

sua composição a CC e CA, devido a estes componentes terem em sua 

composição a maior concentração de fibra alimentar total. Murthy e Naidu (2010) 

e Brand et al. (2001) relataram teores de fibras totais para a casca do café in 

natura de 26 e 31%, respectivamente, valores menores do que os observados 

neste trabalho.  

Todos os resíduos após o tratamento realizado em etapa única 
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apresentaram um aumento significativo no teor de fibras totais (Tabela 5). O 

maior conteúdo esteve presente na CA (86,70%) e na mistura CA-CC (85,57%). 

O menor conteúdo deste componente pós tratamento, foi na CS (83,10%), em 

percentual este resíduo tratado teve um aumento de 49,70%.  

Em relação ao teor de fibras insolúveis, a CC in natura 

apresentou o menor percentual de fibra alimentar insolúvel (FAI) (40,92%), e com 

o tratamento, este teor aumentou significativamente para 84,45%, um aumento 

de 106,38% (Tabela 5). O elevado teor de FAI se deve à presença das frações 

de celulose, hemicelulose e lignina, que naturalmente compõe a matriz destes 

resíduos agroindustriais (BORRELI et al., 2004). 

O percentual de fibra alimentar solúvel (FAS) presente nas três 

amostras trabalhadas foram menores que as insolúveis (Tabela 5), e verificou-

se os maiores teores para a casca de soja e café in natura, com teores de 7,56% 

e 9,37%, respectivamente. Ambos os resíduos ao passarem pelo tratamento, 

tiveram este componente diminuído significativamente, para 3,47% (CS) e 2,64% 

(CC). Diferente, das outras duas amostras, a casca de aveia in natura teve o teor 

de FAS aumentado após ser tratada, passando de 1,12% para 2,24%. O 

conteúdo em menor porcentagem, comparativamente entre FAS e FAI é devido 

a fonte de fibra no material trabalhado, a fibra solúvel é composta principalmente 

de mucilagens, gomas e pectina e de algumas hemiceluloses (SÁENZ, 1997), 

materiais estes que são mais susceptíveis à degradação e remoção com 

tratamentos químicos e físicos.  
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Tabela 5 – Composição química dos resíduos in natura, tratados e suas misturas. 
Amostras Umidade (%) Cinzas (%)  Proteínas (%) Lipídios (%) Fibra 

Insolúvel- FAI 

(%) 

Fibra Solúvel 

- FAS (%) 

Fibra Total 

- FAT (%) 

Carboidratos 

(%) 

CA in natura 10,38 ± 0,17 b 4,54 ± 0,07 b 2,96 ± 0,04 de 4,46 ± 1,06 b 81,36 ± 0,57 d 1,12 ± 0,08 g 82,48 ± 0,66 c 77,64 ± 0,92 e 

CS in natura 11,23 ± 0,13 b 3,80 ± 0,08 c 15,70 ± 0,68 a 7,53 ± 0,48 a 55,51 ± 0,77 e 7,56 ± 0,14 b 63,08 ± 0,65 d 61,71 ± 1,07 g 

CC in natura 15,09 ± 1,46 a 5,77 ± 0,02 a 8,09 ± 0,24 b 2,47 ± 0,27 cd 40,92 ± 0,40 f 9,37 ± 0,03 a 50,30 ± 0,42 e 68,56 ± 1,44 f 

CA 5,02 ± 0,07 f 2,77 ± 0,01 d 0,52± 0,06 h 3,63 ± 0,56 bc 86,70 ± 0,31 a 2,24 ± 0,15 f 88,94 ± 0,16 a 88,03 ± 0,61 a 

CS 7,29 ± 0,04 cde 1,94 ± 0,01 h 2,49 ± 0,14 ef 1,49 ± 0,02 d 83,10 ± 0,63 cd 3,47 ± 0,07 c 86,46 ± 0,54 b 86,76 ± 0,16 abc 

CC 8,15 ± 0,13 c 2,39 ± 0,05 f 4,11 ± 0,18 c 1,62 ± 0,30 d 84,45 ± 0,21 bc 2,64 ± 0,22 def 86,87 ± 0,10 b 83,69 ± 0,53 d 

CA-CS 6,16 ± 0,05 ef 2,35 ± 0,01 f 1,51 ± 0,09 g 2,57 ± 0,29 cd 84,68 ± 0,15 bc 2,88 ± 0,07 de 87,70 ± 0,35 ab 87,40 ± 0,25 ab 

CS-CC 6,59 ± 0,09 de 2,58 ± 0,03 e 2,32 ± 0,02 f 2,63 ± 0,27 cd 83,78 ± 0,30 c 3,10 ± 0,10 cd 86,66 ± 0,32 b 85,23 ± 0,39 cd 

CA-CC 7,72 ± 0,08 cd 2,16 ± 0,03 g 3,30 ± 0,11 d 1,55 ± 0,15 d 85,57 ± 0,26 ab 2,44 ± 0,18 ef 87,90 ± 0,13 ab 85,86 ± 0,33 bc 

CA-CS-CC 6,82 ± 0,07 cde 2,36 ± 0,02 f 2,37 ± 0,07 f 2,25 ± 0,19 d 84,66 ± 0,39 bc 2,78 ± 0,15 de 87,33 ± 0,27 ab 86,18 ± 0,26 abc 

Valores médios ± desvio padrão (n=3). Média seguidas por letras diferentes, na mesma coluna, diferem entre si, pelo teste de Tukey (p ≥ 0,05); CA in natura = 
Casca de aveia in natura; CS in natura = Casca de soja in natura; CC in natura = Casca de café in natura; CA = Casca de aveia tratada; CS = Casca de soja 
tratada; CC= Casca de café tratada. 
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5.2.2 Celulose, Hemicelulose e Lignina 

Na Tabela 6 estão descritos os resultados dos teores de 

celulose, hemicelulose e lignina nos resíduos in natura e após o tratamento 

(puros e em misturas). O percentual de celulose aumentou significativamente 

para todos os resíduos tratados e nas suas respectivas misturas. Entre os 

resíduos in natura, o maior teor de celulose foi observado para CS (38,79%), 

seguido de CA (26,25%) e CC (16,71%), e estes valores foram consistentes com 

a literatura relatada por outros autores para CS in natura (Merci et al., 2015), CA 

(Cardoso et al., 2016; Schmitz et al., 2021). Oliveira et al. (2021) reportaram 

valores de 28% de celulose para casca de café in natura. A percentagem de 

celulose aumentou significativamente para todos os resíduos tratados, e CC teve 

o maior aumento comparando os resíduos, de 16,51% para 50,40% na amostra 

tratada, o que corresponde a um aumento de 205%. CA teve um aumento de 

120% no seu teor de celulose e CS de 63%.  

 
Tabela 6 – Resultado da composição de celulose, hemicelulose e lignina nos 
resíduos in natura, tratados e suas misturas 
Amostra Celulose (%) Hemicelulose (%) Lignina (%)  Total de Fibras 

Insolúveis (%) 

CA in natura 26,2 ± 1,9 g 35,5 ± 0,7 a 27,3 ± 1,0 a 88,6 ± 1,9 abd 

CS in natura 38,7 ± 0,2 f 19,2 ± 0,8 bc 2,6 ± 0,2 e 59,8 ± 0,2 d 

CC in natura 16,5 ± 2,6 h 2,9 ± 1,2 f 27,0 ± 0,1 a 46,5 ± 2,6 e 

CA 57,7 ± 0,1 bc 23,0 ± 1,3 b 13,8 ± 0,9 d 94,1 ± 1,9 a 

CS 63,2 ± 1,6 a 10,0 ± 2,1 ef 12,2 ± 0,9 d 85,2 ± 1,6 c 

CC 50,4 ± 1,4 e 12,5 ± 2,7 cde 26,8 ± 0,6 a 89,5 ± 1,4 abd 

CA-CC 54,0 ± 0,7 d 17,7 ± 1,2 bcd 20,3 ± 0,7 b 91,8 ± 0,6 ab 
CA-CS 60,4 ± 0,6 ab 16,3 ± 1,7 bcde 13,0 ± 0,1 d 89,6 ± 0,7 abc 

CS-CC 56,8 ± 1,5 cd 11,1 ± 2,4 de 19,5 ± 0,1 bc 87,3 ±1,5 bc 

CA-CS-CC 56,8 ± 0,9 cd 15,0 ± 2,1cde 17,5 ± 0,2 c 89,5 ± 0,9 abc 

Valores médios ± desvio padrão (n=3). Média seguidas por letras diferentes, na mesma coluna, 
diferem entre si, pelo teste de Tukey (p ≥ 0,05); CA in natura = Casca de aveia in natura; CS in 
natura = Casca de soja in natura; CC in natura = Casca de café in natura; CA = Casca de aveia 
tratada; CS = Casca de soja tratada; CC= Casca de café tratada. 

 

Para fração hemicelulose (Tabela 6), observou-se que a CC in 

natura (12,5%) em comparação ao resíduo tratado, obteve uma elevação na 

concentração do componente. No entanto para os outros resíduos in natura, CA 

e CS, ao serem tratados, o teor de hemicelulose diminuiu significativamente em 

35,2% para CA e 47,9% para CS.O tratamento químico com peróxido de 



61 
 

hidrogênio alcalino solubiliza a hemicelulose (Galdeano & Grossmann, 2005; 

Yoshida & Prudêncio, 2020). As hemiceluloses são classificadas como polímeros 

altamente ramificados, baixa cristalinidade e grau de polimerização que atuam 

como ligamentos em materiais lignocelulósicos, tornando assim a sua estrutura 

fácil de destruturar durante o pré-tratamento com peróxido alcalino (Meng et al., 

2019). 

A lignina (Tabela 6) teve comportamento diferente nos três 

resíduos pós tratamento. A CA in natura ao ser processada teve uma redução 

de 50,5% no seu teor de lignina. Já a CC in natura não apresentou alteração 

significativa no seu teor ao passar pelo tratamento, e a CS tratada, quando 

comparada à CS in natura apresentou aumento de 21,3% no seu teor de lignina. 

Essas diferenças no comportamento da lignina em cada resíduo podem ser 

decorrentes ao fato de que esse componente é muito mais difícil de se hidrolisar 

em comparação à hemicelulose.  O complexo lignocelulósico de cada resíduo 

possui características estruturais e morfológicas únicas, e muitas vezes apenas 

um único método de tratamento não é eficiente na remoção total da lignina. 

Portanto o uso de dois ou mais tratamentos podem auxiliar no aumento da 

degradação da lignina e na solubilização da hemicelulose (NANDA et al., 2014).  

Embora o teor de lignina não tenha diminuído em todos os 

resíduos pós tratamento, analisando o teor de fibra insolúvel total (soma de 

celulose, hemicelulose e lignina) descrita na Tabela 6, verifica-se que houve um 

aumento importante em todos os resíduos tratados. 

O tratamento combinado em etapa única se mostrou efetivo em 

aumentar o teor de fibras das amostras. De acordo com Abdullah et al. (2016) e 

Ramos (2003), o tratamento hidrotérmico em autoclave modifica a estrutura 

tridimensional do complexo lignocelulósico, hidrolisando parcialmente a 

hemicelulose e modificando quimicamente a lignina. Adicionalmente, o uso do 

meio alcalino auxilia no processo de clivagem das ligações éster entre a lignina 

e hemicelulose, causando a ruptura das ligações de hidrogênio intermoleculares 

entre a celulose e a hemicelulose, liberando as frações não celulósicas, podendo 

obter-se um material rico em celulose (AHUJA et al.,2018; FARHAT et al., 2017). 

Portanto, o principal efeito obtido por meio da combinação dos tratamentos 

empregados neste trabalho foi o aumento da concentração de celulose e, 

consequentemente, no teor de fibras insolúveis das amostras. Vale ressaltar que 



62 
 

a fibra alimentar insolúvel não forma gel e apresenta fermentação limitada, no 

entanto, a sua ingestão aumenta o volume fecal, promovendo o estímulo 

mecânico do peristaltismo, aumentando a evacuação (BERNAUD; 

RODRIGUES, 2013; DAYIB et al., 2020), sendo ingredientes interessantes a 

serem incorporados em uma série de produtos, que incluem produtos de 

panificação, massas alimentícias, dentre outros. 

5.3 MORFOLOGIA E PROPRIEDADES FUNCIONAIS 

A análise de microscopia eletrônica de varredura (MEV) (Figura 8) foi 

utilizada para investigação da morfologia dos resíduos antes e pós tratamento. 

Verificou-se que os três resíduos in natura apresentam estrutura bem organizada 

e compacta, típica de materiais lignocelulósicos. Segundo Ahmadzadeh et al. 

(2018) a camada externa de um material lignocelulósico é composta por 

hemicelulose, lignina, pectina e ceras, que protegem a celulose em seu interior, 

formando uma camada compacta e recalcitrante. 

O tratamento químico e físico em etapa única resultou em remoção parcial 

da hemicelulose e lignina, resultando em alterações na morfologia dos três 

resíduos (Figura 8), estes apresentaram o rompimento parcial do complexo 

lignocelulósico, com feixes de fibras mais expostos e menos fragmentados, 

diminuindo sua recalcitrância. As superfícies externas ficaram mais irregulares e 

porosas, sendo um indicativo da remoção parcial da camada não celulósica. 

Essas mudanças estruturais auxiliam na penetração e ligação de água, podendo 

levar a incrementos nas capacidades de absorção de água e intumescimento. 

Yoshida e Prudêncio (2020) tiveram resultados semelhantes a este estudo 

utilizando tratamento alcalino e extrusão em okara (resíduo fibroso resultante da 

extração do extrato de soja).  
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Figura 8 – Microscopia eletrônica de varredura dos resíduos in natura e tratados  

 
Fonte: o próprio autor  

 

Na Tabela 7 estão apresentados os resultados das propriedades 

funcionais dos resíduos in natura em comparação com os resíduos puros 

tratados. Para os três resíduos in natura estudados, a capacidade de absorção 

de água (CAA) foi significativamente menor (teste de Tukey, p ≤ 0,05) em 

comparação com as amostras tratadas. Comparando-se os resíduos entre si, a 

CC in natura apresentou o maior valor de CAA. O tratamento realizado nas 

amostras com peróxido alcalino possivelmente promoveu a solubilização da 

lignina e hemicelulose, e resultou em alterações morfológicas observadas pelo 

MEV, com superfícies externas mais irregulares e porosas, o que possivelmente 

contribuiu para o aumento da CAA permitindo a melhor hidratação da fibra. 

Cardoso et al. (2016) relataram que em cascas de aveia quando tratados com 

peróxido de hidrogênio alcalino via extrusão reativa, apresentavam maior 

absorção de água, e atribuíram este efeito à maior exposição das hidroxilas 

presentes na celulose após a hidrólise de algumas frações de lignina pelo 

tratamento químico. Salientaram também que a remoção da camada exterior 

resultou em vazios que facilitam a entrada de água nos espaços intersticiais da 

parede celular, que ficaram mais acessíveis após o tratamento químico. 
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Sette et al. (2021), relatam que as características físico-químicas 

e estruturais das fontes de fibras afetam as suas propriedades de hidratação, 

uma vez que são definidas como a capacidade do material da parede celular de 

absorver água na sua matriz. Também relataram que o aumento da porosidade 

e da área superficial pode aumentar o movimento e retenção de água. Meng et 

al. (2019) observaram que o tratamento com peróxido alcalino pode melhorar a 

CAA em materiais lignocelulósicos ao remover parcialmente proteínas e 

hemiceluloses, melhorando a área de superficial do material e expondo mais 

grupos hidrofílicos. 

Larrea et al. (1997) utilizaram o tratamento com solução de 

peróxido de hidrogênio alcalino (pH 11,5, 50°C, 12h, 1% v/v) seguido de extrusão 

para a modificação da casca de arroz, e obtiveram como resultado melhora nas 

propriedades funcionais da fibra, com um aumento de 95% na CAA e 138% na 

capacidade de intumescimento no material pós tratamento. Já Galdeano e 

Grossmann (2005), utilizando o processamento do material com peróxido de 

hidrogênio alcalino a 7%, associado à extrusão, relataram que as propriedades 

de hidratação na casca de aveia melhoraram 70% na capacidade de retenção 

de água e de 55% no volume de intumescimento. 

A capacidade de absorção de óleo (CAO) de materiais 

lignocelulósicos depende das características da superfície, da densidade total da 

carga e da hidrofobicidade das partículas dos ingredientes (Meng et al., 2019). 

Foi verificado que para a CAO o tratamento em etapa única levou ao aumento 

desta propriedade para as amostras de CS e CC, enquanto que para a CA a 

CAO não apresentou diferença significativa entre a amostra in natura e tratada 

(Tabela 7). As possíveis alterações observadas na morfologia das fibras (MEV), 

com a melhora da área de superfície, bem como a atração capilar, contribuíram 

para o aumento do aprisionamento físico do óleo.  

Os valores das CAO obtidos neste estudo são elevados em 

comparação com os das frações de fibra alimentar de chia (2,02 g/g) e fibra de 

cevada (2,00 g/g) (Alfredo et al., 2009), e bagaço de laranja tratado por uma 

combinação de um tratamento hidrotérmico em meio alcalino (1,67 g/g) 

(Mantovan et al., 2021), mas inferior a CAO da fibra de ervilha (6,93 g/g) (Alfredo 

et al., 2009). Vilela et al. (2016) relataram que os valores das CAO das borras de 

café branqueadas com peróxido alcalino 10% aumentaram de 2,64 g/g para 3,10 
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(g/g), e de acordo com estes autores, o peróxido alcalino em concentrações entre 

5-25% resulta em aumento da CAO em materiais lignocelulósicos, enquanto que 

Moura et al. (2011), utilizando baixas concentrações de peróxido alcalino (0,3 - 

0,9%) em cascas de soja, não relataram alterações CAO nas amostras tratadas.. 

Os resultados para a capacidade de intumescimento (CI) (Tabela 7) 

revelam que os materiais tratados tiveram uma capacidade de intumescimento 

significativamente (teste de Tukey, p ≤ 0,05) maior que os resíduos in natura. O 

intumescimento ocorre pela fixação da água por meio da matriz fibrosa, ele é 

controlado pelas ligações intermoleculares. Nos materiais que são modificados 

com soluções alcalinas esta propriedade pode estar associada a mudança nas 

características das cadeias poliméricas e das ligações intermoleculares. 

Portanto, o tratamento com peróxido alcalino aumenta a capacidade da amostra 

intumescer, assim como a CAA, possivelmente pela modificação estrutural da 

lignina e da cristalinidade da celulose. De acordo com Mihranyan et al. (2004), a 

CI está ligada ao número de grupos hidroxilas que estão disponíveis no material, 

ou seja, quanto maior cristalinidade no material menor a capacidade de 

hidratação. 

Os parâmetros de cor dos resíduos estão apresentados na 

Tabela 7 e na Figura 9. Pode-se verificar que a luminosidade (L*) foi influenciada 

pelo tratamento nos resíduos, a CS e CC obtiveram uma luminosidade maior 

comparada ás amostras in natura. Já a casca de aveia não apresentou diferença 

significativa após o tratamento. O aumento da luminosidade nos resíduos 

tratados pode ser um indicativo de que ocorreu a liberação da celulose no 

material, proporcionado pelo peróxido, que age como um agente de 

branqueamento. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



66 
 

Figura 9 – Intensidade de cor dos resíduos in natura e tratados  

 
Fonte: o próprio autor  

 

O parâmetro a* posiciona a cor das amostras no eixo verde-

vermelho. A intensidade de cor do vermelho, está presente principalmente nos 

resíduos in natura, para a CC e CS houve decréscimo do parâmetro a* após o 

tratamento, em contrapartida, a CA apresentou um aumento (Tabela 7).  
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Tabela 7 – Resultados das propriedades funcionais dos resíduos in natura e tratados.  

Amostra CAA 
(g/g) 

CAO 
(g/g) 

L* a* b* CI 
(mL/g) 

AE 
(%) 

HI 
(%) 

CFE 
(%) 

CA in natura 3,58 ± 0,35 c 3,60 ± 0,17 a 75,17 ± 0,44 b 4,74 ± 0,12 b 20,81 ± 0,29 b 4,12 ± 0,22 b 7,50 ± 0,01 e 12,16 ± 0,31 b 39,00 ± 1,41 a 

CS in natura 4,62 ± 0,15 b 3,16 ± 0,08 b 69,51 ± 0,50 c 7,72 ± 0,10 a 25,93 ± 0,20 a 4,52 ± 0,23 b 22,00 ± 2,63 c 13,65 ± 0,09 b 24,00 ± 0,01 b 

CC in natura 4,46 ± 0,52 b 3,07 ± 0,12 b 51,79 ± 0,98 d 7,64 ± 0,29 a 19,21 ± 0,29 b 4,26 ± 0,23 b 49,20 ± 1,37 a 20,54 ± 2,65 a 14,00 ± 0,02 d 

CA 5,18 ± 0,20 b 3,70 ± 0,07 a 71,06 ± 0,33 b 7,41 ± 0,15 a 24,91 ± 0,15 a 5,58 ± 0,01 a 13,33 ± 1,44 d 10,86 ± 0,43 c 4,00 ± 1,41 e 

CS 5,97 ± 0,39 a 3,53 ± 0,11 a 81,51 ± 0,35 a 3,22 ± 0,06 c 21,23 ± 0,50 b 5,71 ± 0,23 a 3,11 ± 1,06 f 9,52 ± 0,30 c 19,00 ± 1,45 c 

CC 6,56 ± 0,29 a 3,67 ± 0,06 a 66,04 ± 0,31 c 4,64 ± 0,08 b 20,99 ± 0,23 b 5,58 ± 0,40 a 30,83 ± 1,44 b 9,77 ± 0,54 c 15,00 ± 0,01 d 

Valores médios ± desvio padrão (n=3). Média seguidas por letras diferentes, na mesma coluna, diferem entre si, pelo teste de Tukey (p ≥ 0,05); CA in natura = 
Casca de aveia in natura; CS in natura = Casca de soja in natura; CC in natura = Casca de café in natura; CA = Casca de aveia tratada; CS = Casca de soja 
tratada; CC= Casca de café tratada; CAA = capacidade de absorção de água; CAO = capacidade de absorção de óleo; CI = capacidade de intumescimento; 
AE = atividade emulsificante; HI = higroscopicidade; CFE = capacidade de formação de espuma. 
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O parâmetro b* descreve a cor no objeto no eixo amarelo-azul. 

O efeito mais pronunciado pela intensidade de cor do amarelo foi principalmente 

na CS in natura (25,93) e CA (24,91) (Tabela 7). Yoshida e Prudêncio (2020) 

relataram o aumento do parâmetro b* em okara tratado com peróxido de 

hidrogênio alcalino via extrusão reativa. Os autores ainda relataram que embora 

os mecanismos de alteração de cor de alimentos tratados com peróxido alcalino 

não estejam totalmente elucidados, possivelmente a oxidação de alguns 

componentes como proteínas e pigmentos possam explicar as alterações de cor. 

Para a atividade emulsificante (AE) (Tabela 7), nenhum dos 

resíduos teve seu resultado estatisticamente igual, a CC in natura (49,20%) teve 

o maior potencial de emulsificação, seguido pela CC (30,83%) e a CS in natura 

(22,00%). A casca de café in natura teve a maior concentração de fibras solúveis 

(9,37%) e a segunda maior de proteínas (8,09%) (Tabela 5), este material ao ser 

tratado teve uma queda em ambas propriedades, para FAS seu percentual caiu 

em 28% e para proteínas 48,1%. Comparativamente a casca de soja in natura 

diminuiu em 84,1% no teor de proteínas e 45,9% em fibras solúveis. Os 

resultados para a AE podem ser justificados pela interação de proteínas e fibras 

solúveis que constituem a matriz de cada resíduo. 

A higroscopicidade (HI) nos resíduos in natura diminuiu ao 

serem submetidos ao tratamento em etapa única (Tabela 7). A casca de café in 

natura (20,54%) foi a única amostra categorizada como pó higroscópico de 

acordo com a classificação da Norma GEA Niro Research Laboratory (2010) 

para higroscopicidade. A casca de aveia (12,46%) e de soja (13,65%) in natura 

tiveram a classificação de ligeiramente higroscópicos. Estes resíduos ao serem 

tratados resultaram em pós com menor propriedade higroscópica, não havendo 

diferença estatística entre si. Segundo Matins (2001), a higroscopicidade é uma 

propriedade importante na área de alimentos, ela refere-se a capacidade de 

adsorver umidade da atmosfera. Portanto, os resíduos in natura deste estudo 

absorvem mais umidade do ambiente que os materiais tratados. É importante 

relatar, que higroscopicidade de um alimento está ligada à sua estabilidade 

física, química e microbiológica, ou seja, o conhecimento do comportamento 

higroscópico de um produto é imprescindível para a sua aplicação em diferentes 

produtos (OLIVEIRA et al., 2014). 
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A capacidade de formação de espuma (CFE) está relacionada 

ao teor de polissacarídeos, como também as moléculas de proteínas no 

comportamento interfacial gás-líquido, em função da incorporação de bolhas de 

ar estabilizadas nas amostras (TRIGUI et al., 2018). A CA (39,00) e a CS (24,00) 

in natura (Tabela 7) tiveram a maior CFE. A formação de espuma é uma 

propriedade altamente dependente do pH e do processamento que o resíduo 

passa (KUMAR; SEHRAWAT; KONG, 2021). Verificou-se que a CS (19,00) e CC 

(15,00) apesar de passarem pela mudança de pH decorrente do tratamento, a 

capacidade de formação de espuma teve um resultado importante, diferente da 

CA que teve um redução significativa de 89,74%, esta diminuição pode ser 

explicada pelo baixo teor de proteína que compõe a matriz deste resíduo. 

Na Tabela 8 estão apresentados os resultados das propriedades 

funcionais dos resíduos tratados e suas misturas obtidas pelo delineamento de 

misturas ternárias, e na Tabela 9 os modelos matemáticos obtidos a partir dos 

resultados. Podemos observar na Tabela 9 que todos os coeficientes de 

determinação (R2) foram maiores que 0,96, exceto para o modelo da CAO (R2 = 

0,85), portanto podem ser considerados modelos válidos para o estudo das 

tendências de resposta das propriedades funcionais das amostras.  

Os modelos matemáticos para os parâmetros de cor L* e b*, CI 

e HI foram significativos em nível de 1% de significância (p ≤ 0,01), enquanto 

que o modelo calculado para os parâmetros a* e CFE foram significativos em 

nível de 5% (p ≤ 0,05). Os modelos para a CAA e AE apresentaram valores de 

p de 0,0554 e 0,1085, respectivamente. O modelo para a CAO não foi 

significativo (Tabela 9). 

Para a CAA, podemos observar que os três efeitos lineares 

foram positivos e significativos (Tabela 9), e que o coeficiente obtido para a casca 

de café (β3) foi o maior. A amostra contendo 100% da casca de café apresentou 

o maior valor de CAA (6,56 g/g). A interação entre a casca de café e a casca de 

soja (β23) foi a única com coeficiente negativo para a CAA. Esta tendência de 

aumento da CAA com aumento do teor da casca de café pode ser observada na 

Figura 10, onde está apresentado o gráfico de contorno para esta resposta.
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Tabela 8 – Resultados das propriedades funcionais dos resíduos tratados e suas misturas 

Valores médios ± desvio padrão (n=3). Média seguidas por letras diferentes, na mesma coluna, diferem entre si, pelo teste de Tukey (p ≥ 0,05); CA in natura = 
Casca de aveia in natura; CS in natura = Casca de soja in natura; CC in natura = Casca de café in natura; CA = Casca de aveia tratada; CS = Casca de soja 
tratada; CC= Casca de café tratada; CAA = capacidade de absorção de água; CAO = capacidade de absorção de óleo; CI = capacidade de intumescimento; 
AE = atividade emulsificante; HI = higroscopicidade; CFE = capacidade de formação de espuma. 
 

Amostra CAA 
(g/g) 

CAO 
(g/g) 

L* a* b* CI 

(mL/g) 

AE 

(%) 

HI 

(%) 

CFE 

(%) 

CA 5,18 ± 0,20  3,70 ± 0,07 71,06 ± 0,33 7,41 ± 0,15 24,91 ± 0,15 5,58 ± 0,01 13,33 ± 1,44 10,86 ± 0,43 4,00 ± 1,41 

CS 5,97 ± 0,39 3,53 ± 0,11 81,51 ± 0,35 3,22 ± 0,06 21,23 ± 0,50 5,71 ± 0,23 3,11 ± 1,06 9,52 ± 0,30 19,00 ± 1,45 

CC 6,56 ± 0,29  3,67 ± 0,06 66,04 ± 0,31 4,64 ± 0,08 20,99 ± 0,23 5,58 ± 0,40 30,83 ± 1,44 9,77 ± 0,54 15,00 ± 0,01 

CA-CS 5,91 ± 0,19 3,60 ± 0,05 73,52 ± 1,05 6,87 ± 0,51 24,95 ± 0,75 5,85 ± 0,22 3,33 ± 1,44 8,22 ± 0,33 16,00 ± 1,41 

CS-CC 6,31 ± 0,19  3,77 ± 0,06 67,08 ± 0,29 5,26 ± 0,41 22,16 ± 0,98 5,72 ± 0,22 8,80 ± 3,19 8,22 ± 0,54 28,00 ± 0,02 

CA-CC 5,98 ± 0,26 3,51 ± 0,06 68,52 ± 1,74 4,42 ± 0,26 21,30 ± 0,29 5,85 ± 0,23 4,00 ± 2,98 7,68 ± 0,28 17,00 ± 1,41 

CA-CS-CC 6,49 ± 0,12 3,74 ± 0,08 70,40 ± 0,51 5,11 ± 0,14 22,11 ± 0,13 5,98 ± 0,01 3,33 ± 1,44  8,08 ± 0,25 33,00 ± 1,50 
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Tabela 9 – Coeficientes de regressão e ANOVA dos modelos matemáticos calculados para os resultados das propriedades 
funcionais. 

Coeficiente CAA CAO L* a* b* CI AE HI CFE 

β1 5,19** 3,69*** 71,06*** 7,42*** 24,90*** 5,59*** 13,33** 10,86*** 4,00 

β2 5,98** 3,53*** 81,52*** 3,23** 21,23*** 5,72*** 3,12 9,53*** 19,00** 

β3 6,56** 3,68*** 66,04*** 4,65*** 20,99*** 5,59*** 8,33** 9,78*** 15,00** 

β12 1,70 -0,03 -11,08** 6,23** 7,54*** 0,80*** -19,57 -7,86*** 18,00 

β13 2,02 0,35 -5,86 -3,09 -3,15*** 0,55*** -8,06 -8,37*** 30,00 

β23 -1,13 -0,36 -21,02*** 1,95 0,76 0,81*** -6,70 -7,81*** 44,00** 

β123 8,19 3,08 52,20** -15,18 -23,53** 3,16*** -30,11 21,21** 246,00** 

R2 0,98 0,85 0,99 0,99 0,99 0,99 0,96 0,99 0,98 

p(modelo) 0,0554 0,3894 0,0068 0,0131 0,0072 0,0015 0,1085 0,0091 0,0302 

β 1 = casca de aveia tratada; β2  = casca de soja tratada; β3  =casca de café tratada;  ** p  ≤ 0,05; *** p  ≤ 0,01; CAA = capacidade de absorção de água; CAO 
= capacidade de absorção de óleo; CI = capacidade de intumescimento; AE = atividade emulsificante; HI = higroscopicidade; CFE = capacidade de formação 
de espuma.  
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A CAO para os resíduos e suas misturas variou de 3,51 a 3,77 g/g (Tabela 

8). Podemos observar que para os três resíduos os efeitos lineares foram 

positivos e significativos (β1, β2 e β3). Entre os coeficientes significativos, a CS 

(β2) foi o componente que apresentou o menor valor (Tabela 9). No gráfico de 

contorno (Figura 11) verifica-se que a tendência do aumento da CAO está 

principalmente ligada com a elevação dos teores da casca de aveia e café.   

 

Figura 10 – Gráfico de Contorno da Capacidade de Absorção de Água (CAA) 

 

Fonte: o próprio autor  
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Figura 11 - Gráfico de Contorno da Capacidade de Absorção de Óleo (CAO) 

 

                          Fonte: o próprio autor 

 

Para o  modelo matemático da  CI (Tabela 9), os efeitos foram 

todos positivos e significativos, sendo que os efeitos lineares foram os mais 

importantes, seguidos pelo efeito da interação ternária. Na Tabela 8, observa-se 

que a CI variou de 5,58 a 5,98 mL/g, e os maiores valores foram obtidos nas 

misturas, principalmente na terciária CA-CS-CC (5,98). No gráfico de contorno 

(Figura 12) observa-se o efeito linear das três amostras e a tendência do ponto 

máximo ao ocorrer as interações entre resíduos.   
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Figura 12 - Gráfico de contorno da capacidade de intumescimento (CI) 

 
Fonte: o próprio autor 
 

O parâmetro de cor em L* (luminosidade) variou de 66,04 a 

81,51 (Tabela 8), sendo o maior efeito observado para a casca de soja (X2) 

(Tabela 9). Os coeficientes obtidos para as interações binárias entre a casca de 

aveia e a casca de soja (β12) e entre a casca de soja e a casca de café (β23) 

foram significativos e negativos, ou seja, a mistura destes componentes levou ao 

decréscimo da luminosidade. O coeficiente para a interação ternária (β123) foi 

positivo e significativo. O gráfico de contorno para o parâmetro de luminosidade 

(L*) está apresentado na Figura 13, no qual observa-se a tendência do aumento 

do parâmetro L* com o aumento da concentração da casca de soja, assim como 

a tendência de decréscimo nas interações binárias. 
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Figura 13 – Gráfico de contorno da intensidade de cor para o parâmetro 

L* 

 

Fonte: o próprio autor 

 

Os resultados obtidos para a da intensidade de cor no parâmetro 

a* (intensidade vermelha) demonstram que as amostras tiveram uma variação 

entre 3,22 e 7,41 (Tabela 8), obtendo o maior efeito linear da casca de aveia. Os 

coeficientes das interações entre as misturas β23 (1,95), β13 (-3,09) e β123 (-15,18) 

não foram significativos. O gráfico de contorno (Figura 14) monstra que com o 

aumento da casca de aveia na mistura há um aumento na coloração 

avermelhada observado pelo aumento do parâmetro de cor a*.    

Para a coordenada b* (intensidade amarela), todos os 

coeficientes obtidos para o modelo foram significativos, exceto a interação β12. 

Observou-se a presença de coeficientes negativos para β13 e β123 (Tabela 9). O 

gráfico de contorno (Figura 15) demonstra a tendência de aumento para a 

coordena b* com aumento principalmente de casca de aveia na mistura, e uma 

tendência de decréscimo com o aumento da casca de café. 
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Figura 14 – Gráfico de contorno da intensidade de cor para a coordenada a* 

 

Fonte: o próprio autor 

 

Figura 15 - Gráfico de contorno da intensidade de cor para a coordenada b* 

 

Fonte: o próprio autor 
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Para a higroscopicidade, os coeficientes obtidos para os efeitos 

lineares dos três componentes (β1, β2 e β3) foram significativos e positivos, e o 

maior valor foi obtido para a CA (X1), assim como a interação ternária entre os 

mesmos (β123) (Tabela 9). Todas as interações binárias foram significativas e 

negativas, ou seja, a mistura binárias destes componentes levou ao decréscimo 

da higroscopicidade. Na Figura 16 observa-se que a HI apresentou uma maior 

tendência de aumento quando aumentado o teor da casca de aveia (CA). 

 

Figura 16 - Gráfico de contorno para a higroscopicidade (HI) 

 

Fonte: o próprio autor 

 

Para a AE, a CC foi destaque, tendo a maior atividade (30,83%), 

e a CS a menor (3,11%) (Tabela 8). Apenas os efeitos lineares da casca de aveia 

(β1) e da casca de café (β3) foram significativos (Tabela 9). O gráfico de contorno 

(Figura 17) indica que a atividade emulsificante tende a aumentar com a 

elevação do teor da casca de aveia, e diminuir com o aumento do teor da casca 

de soja.  
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Figura 17 - Gráfico de contorno da atividade emulsificante (AE) 

 

Fonte: o próprio autor 

 

Para a CFE foram observados efeitos positivos e significativos 

para β2 (CS) e β3 (CC), β23, e β123. É possível verificar por meio do resultado das 

propriedades funcionais na Tabela 8 como também no gráfico de contorno, que 

a formação de espuma tende a aumentar quando há a maior concentração da 

casca de café a casca de soja juntas, mas principalmente quando ocorre a união 

dos três resíduos.  
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 Figura 18 – Gráfico de contorno da capacidade de formação de espuma (CFE) 

 

Fonte: o próprio autor 
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6 CONCLUSÃO  
 
 

O tratamento em etapa única, associando tratamento 

hidrotérmico e peróxido de hidrogênio alcalino, resultou em materiais ricos em 

fibras totais, especialmente as fibras insolúveis, com incremento do teor de 

celulose, indicativo de que os resíduos tratados e suas misturas apresentam 

potencial como ingrediente funcional fonte de fibras alimentares insolúveis. Este 

alto índice de fibras insolúveis exerce um papel importante e significativo na 

saúde, atuando principalmente na regulação da atividade intestinal.   

Em relação às propriedades funcionais o tratamento em etapa 

única resultou em aumento da capacidade de absorção de água e 

intumescimento dos resíduos. A capacidade de hidratação torna estes resíduos 

matérias-primas interessantes para o emprego como aditivos alimentares em 

diferentes alimentos, como em produtos de panificação ou massas alimentícias.  

Os resíduos in natura apresentaram uma maior capacidade 

emulsificante em relação aos resíduos tratados, e os resíduos in natura foram 

classificados como ligeiramente higroscópicos, diminuindo esta capacidade ao 

serem tratados.  

Conclui-se com o presente trabalho que o tratamento com 

peróxido de hidrogênio alcalino em autoclave pode ser promissor na obtenção 

de um ingrediente funcional rico em fibras, principalmente as insolúveis, como 

também na alteração de algumas propriedades funcionais, podendo levar à 

modificação nas características físicas, químicas e tecnológicas de um produto. 
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ANEXO A 

Composition and technological properties of fibrous functional ingredient 

obtained from agroindustrial residues through one-step physical and chemical 

combined processes 
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Composition and technological properties of fibrous functional ingredient obtained 

from agroindustrial residues through one-step physical and chemical combined 

processes 

Abstract 

The objectives of this study were to evaluate the composition and technological properties 

of functional ingredients rich in fibers obtained from agroindustrial residues through one-

step physical and chemical combined processes. The agroindustrial residues (oat, soybean 

and coffee hulls) were subjected to an alkaline peroxide (2%, pH 11.5) treatment 

combined to a hydrothermal treatment in autoclave (1.5 atm, 121°C, 30 min).The 

materials obtained were characterized according to their composition (moisture, ash, 

proteins, lipids, total, soluble and insoluble fibers, cellulose, hemicellulose, and lignin 

contents) and technological properties, such as water and oil holding capacity, color, 

swelling capacity, emulsifying activity, hygroscopicity and foaming capacity. In general, 

it can be observed a decrease in ash, proteins, and lipids contents in the residues subjected 

to the one-step treatment; however, the total fiber content significantly increased in the 

three treated residues. Cellulose was the most abundant component of the insoluble fiber 

fraction, and it has increased 205% in the coffee hull after treatment. All samples 

subjected to the combined treatment showed an increase in their hydration capacity, 

justified by the increase in water absorption and swelling capacities. Treated coffee hull 

presented the higher values for emulsifying capacity, and soybean and coffee hulls 

maintained high foaming capacities after treatment . It was concluded with this study that 

the treatment carried out in a one-step was efficient in increasing the dietary fiber content 

of the obtained materials, as well as their hydration capacity, and it can be considered as 

a promising alternative for obtaining new rich-fiber products. 

Keywords: Oat hull; Soybean hull; Coffee hull; Hydrothermal treatment; Alkaline 

peroxide; Techno-functional properties. 

1. Introduction 
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 Agroindustrial residues generated by the food industry and agriculture include 

several materials, such as straws, stems, leaves, shells, seeds, pulp, bagasse, among 

others, and they are underutilized raw materials, which are rich in nutrients such as 

carbohydrates, proteins, fibers, minerals, and vitamins. The valorization and efficient 

transformation of these residues can minimize the negative economic and environmental 

impacts resulting from their improper disposal, including their reuse as food or food 

ingredients (Lopes & Ligabue-Braun, 2021).  

 In the last two decades, the scientific community has been discussing this problem 

to seek strategies and technological solutions for the use of these residues, beyond animal 

feed or organic fertilization, but also as raw material for new food products with high 

nutritional value (Ayala-Zavala, Rosas-Domínguez, Vega-Vega, & Gonzaléz-Aguilar 

2010; Freitas et al., 2021; Laufenberg, Kunz, & Nystroem, 2003; Lopes & Ligabue-

Braun, 2021). 

 Coffee industry is one of the largest food industries in the world, and the great 

demand for this product has led to the production of an excessive amount of by-products 

during all coffee processing steps (Hoseini, Cocco, Casucci, Cardelli, & Corti, 2021; 

Peshev, Mitev, Peeva, & Peev, 2018; Oliveira et al., 2021). In 2020, Brazil produced 69.9 

million bags (60 kg) (USDA, 2021), and   the main residue is the hull, which come from 

dry processing, this residue can vary from 30% to 50% of the total weight of the grain 

(Matos, 2008; Peshev et al., 2018). Its chemical composition includes 35% carbohydrates, 

30% fibers, 8-11% proteins, 0.5 to 3.0% lipids, 3 to 7% minerals, 1% caffeine, and 5% 

tannins (Echeverria & Nuti, 2017).  

 Brazil is the world's largest producer of soybean, producing 135 million tons/year 

(Conab, 2021). Soybean hull is a lignocellulosic material obtained as a byproduct during 

soy oil extraction, representing from 8 to 10% of the total dry weight of the beans (Ayo 

& Kajo, 2016; Yoo, Alavi, Vadlani, & Amanor-Boadu, 2011).  Soybean hull is a residue 

of low commercial value (Kim, Lee & Kim, 2015), however, it is rich in non-starch 

polysaccharides, containing variable amounts of cellulose, hemicellulose, lignin, and 

pectin, and is an optimal source of high-quality dietary fiber with great potential for 

functional ingredient development (Yang et al., 2019).  

 In 2010, the worldwide oats production reached to approximately 19 million tons, 

and in the year 2021 there was an increase in production of 30% (USDA, 2021). Oat hull 

is the main byproduct of the oat processing industry, comprising about 25-30% of the 

grain weight (Cardoso et al., 2016; Debiagi, Faria-Tischer, & Mali, 2021; Debiagi, 
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Madeira, Nixdorf, & Mali, 2019; Redaelli & Berardo, 2007). Currently, oat hulls have 

low added value, with limited application, used as food ingredients for animal feed, but 

mainly in energy conversion, by combustion (Amoah, Kahar, Ogino, & Kondo, 2019; 

Cortivo, Hickert, Hector, & Ayub, 2018). However, this residue has a high content of 

insoluble fiber, approximately 80-90% of its total weight (Redaelli & Berardo, 2007; 

Schmitz et al., 2021). 

 Dietary fiber has been gaining market share among consumers in recent years as 

a physiologically interacting component providing numerous health benefits that go far 

beyond supporting bowel regularity. The benefits range from digestive health, 

minimizing the risk of coronary heart disease, diabetes, and weight control, to general 

wellness (He, Sampers, & Raes, 2021; Mann & Cummings, 2009).  

 The physicochemical, technological and nutritional properties of fiber-rich 

materials can be altered with physical and chemical treatments. Hydrothermal treatments 

combined with chemical treatment with alkaline hydrogen peroxide can promote 

delignification of the material, as well as decrease the crystallinity of the pulp by breaking 

the hydrogen bonds that maintain its supramolecular structure, resulting in materials with 

higher water absorption capacity and better sensory properties (Cardoso et al, 2016; 

Galdeano & Grossmann 2005; Yoshida & Prudêncio, 2020). Some authors report the 

improved hydration properties and soluble fiber content of oat hull, coffee hull, and rice 

hull (Galdeano & Grossmann 2005; Vilela, Leão, Franca, & Oliveira, 2016; Yoshida & 

Prudêncio, 2020). According to Schmitz et al. (2021), alkaline hydrogen peroxide is an 

ideal bleaching option for retaining the composition of lignocellulosic materials making 

them suitable as food ingredients. 

Recent studies have been reported the possibility of introducing alternative 

ingredients in the food industry in the form of flours or as additives. The application of 

these ingredients involves their performance in techno-functional properties in certain 

processed foods (Schmitz et al., 2021, Yoshida & Prudêncio, 2020). In this context, the 

objectives of this study were to evaluate the composition and technological properties of 

functional ingredients rich in fibers obtained from agroindustrial residues through one-

step physical and chemical combined processes. The agroindustrial residues (oat, soybean 

and coffee hulls) were subjected to an alkaline peroxide (2%, pH 11.5) treatment 

combined to a hydrothermal treatment in autoclave (1.5 atm, 121°C, 30 min). 
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2. Materials and methods 

 

2.1 Materials 

 

 Oat hull (OH) and soybean hull (SH) were kindly donated by a local oat 

processing industry (SL Alimentos-Mauá da Serra, Paraná, Brazil) and the coffee hull 

(CH) was supplied by Institute of Rural Development of Paraná- IDR (Londrina - PR - 

Brazil). All residues were washed with distilled water, dried in an air-circulating oven 

(Marconi MA 035, São Paulo, Brazil) for 12 h at 45°C, and then ground and sieved (180 

to 300 µm), to ensure homogeneity in terms of particle size. 

 

2.2 Treatment of the residues 

 

 The combined chemical and physical treatment in one-step was determined by 

Debiagi et al. (2019). Each residue (20 g) was dispersed in 200 mL of alkaline peroxide 

solution (2%, pH 11.5) and subjected to hydrothermal treatment in an autoclave (model 

CS; Prismatec, São Paulo, Brazil) with a pressure of 1.5 atm, at a temperature of 121 °C 

for 30 min. Then the samples were filtered and the solid fraction of each sample was 

washed (pH 5.5-6.5), and dried in an oven (Marconi MA 035, São Paulo, Brazil) at 60 °C 

for 12 to 24 h. 

 

2.3 Chemical composition 

 

 The chemical composition (protein, lipid, ash, and moisture contents) was 

performed according to the official AOAC methodologies - AOAC official analysis 

methods (2012). Nitrogen content was determined by the Kjeldahl method, and protein 

content was calculated using a conversion factor of 6.25. Cellulose and hemicellulose 

were determined by the Van Soest (1965) method, and the lignin content by Technical 

Association of the Pulp and Paper Industry (TAPPI T222 om-88) method (TAPPI, 1999). 

 

2.4 Scanning Electron Microscopy (SEM) 
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 SEM was performed with the FEI Quanta 200 microscope (Oregon, USA). Dry 

samples were mounted for viewing on bronze stumps with double-sided tape. The 

surfaces were then coated with a thin layer of gold (40–50 nm). All samples were 

examined using an accelerating voltage of 30 kV. 

 

2.5 Color measurements  

 

 Color of the residues was determined using a colorimeter (CR400, Konica 

Minolta, Osaka, Japan). Color parameters ranged from L = 0 (black) to L = 100 (white), 

−a (green) to + a (redness) and −b (bluish) to + b (yellow). The instrument was calibrated 

using a set of three Minolta calibration plates. The reported values were averages of four 

determinations for each sample. 

 

2.6 Water-holding (WHC) and oil-holding capacity (OHC) 

 

 WHC and OHC were determined according to Fernández-Lopez, Sendra-Nadal, 

Navarro, Sayas, Viuda-Martas, and Alvarez (2009), with some modifications. One gram 

of each sample was added to test tubes and 30 ml of water WHC) or sunflower oil (OHC) 

was added. The suspension was homogenized by vortexing for 1 min and then left to rest 

for 24 h. Subsequently, the suspension was centrifuged (5804 R, Eppendorf, Germany) 

for 20 min at 3000 x g. The supernatant was discarded, and the residue was weighed. The 

WHC was expressed as g of water/g of the sample, and the OHC was expressed as g of 

oil/ g of residue.  

  

2.7 Swelling capacity (SC) 

 

 The swelling capacity was performed as described by Mateos-Aparicio, Mateos-

Peinado, and Rupérez (2010). The residue was mixed with distilled water and then it was 

stirred in a shaker (MA 140 CFT, Brazil). Then the samples were left to rest for 20h. The 

volume (ml) occupied by the sample was measured and divided by the mass (g) of the 

sample, obtaining the swelling capacity (mL/g). 

 



110 
 

2.8 Hygroscopicity (HI) 

 

 Hygroscopicity of the residues was measured using 1 g of each sample in Petri 

dishes previously tared. The plates were placed in a desiccator containing a saturated 

solution of NaCl for 5 days (relative humidity = 76%) (Castro-Muñhoz, Barragán-Huerta, 

& Yáñez-Fernández, 2015). After  5 days, the mass was weighed, and then the percentage 

of hygroscopicity was calculated by Equation (1). 

 

Higroscopicity (%) = ((WsF - WsI)/ WsI) * 100                                                                    (1)   

 

Where WSI is the initial sample weight (g) and WSF is the final sample weight (g). 

 

2.9 Emulsifying capacity (EC) 

 

 Emulsification capacity was determined according to Seibel and Beléia (2009). 

Each sample (1.00 g) was weighed and mixed with 10 ml of distilled water and 10 ml of 

soybean oil. The total measure of the suspension volume was verified and then agitated 

in turrax (Turratec TE-102 Tecnal, Brazil) for 1 min with moderate speed (16000 rpm). 

The emulsified suspension was centrifuged (5804 R, Eppendorf, Germany) by 1500 rpm 

for 5min. The emulsified layer was measured and the emulsifying capacity was quantified 

by Equation (2). 

 

Emulsifying capacity (%) = (VEL / VI) *100                                                                         (2) 

 

Where VEL is the emulsified layer of the sample (mL) and VI is the initial volume of the 

suspension (mL). 

 

2.10 Foaming capacity (FC) 

 

 The foaming ability was determined according to Benitez et al. (2019), with some 

modifications. Approximately 0.5 g of each sample was mixed in 20 mL of distilled water 

and the volume was recorded. In turrax (Turratec TE-102 Tecnal, Brazil) the suspension 

was stirred at 16000 rpm for 2min. Foaming capacity was expressed as (%) of the initial 
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volume increase. 

 

2.11 Statistical analysis 

 

 Analyses of variance (ANOVA) and Tukey's mean comparison test (p ≤ 0.05) 

were performed with R software (R Foundation for Statistical Computing, Vienna, 

Austria). 

 

3. Results and discussion 

 

3.1 Chemical composition 

 
 The chemical compositions of raw and treated residues are presented in Table 1. 

After being subjected to the one-step physical and chemical combined processes, it was 

observed for three residues a decrease in ashes, proteins, and lipids contents. Nakanishi 

et al. (2018) report that lignocellulosic residues subjected to chemical and physical 

treatments can present mass losses related to the waste washing steps.  

 The ash content was higher in the raw CH (5.77g/100 g), followed by raw OH 

(4.54 g/100 g), and raw SH (3.80 g/100g), and these values were very close to the ash 

content values reported by other authors for coffee (Oliveira et al., 2021), oat (Cardoso et 

al., 2016) and soybean (Kim, Lee & Kim, 2015) hulls. Comparing the residues, SH was 

the sample with the greatest decrease (48.95%) in ash content after being treated (Table 

1).  

 The highest concentration of proteins found was in raw soy hull with 15.70 g/100g 

(Table 1). Rojas, Siqueira, Miranda, Tardioli, and Giordano (2014) reported  the content 

of 15.40 g/100g for the same residue, very close to this work; Kim, Lee & Kim (2015) 

reported higher values of 17.18% for proteins in SH. Raw CH presented a protein content 

of 8.09 g/100g (Table 1), consistent to the values reported by Oliveira et al. (2021). Raw 

OH had the lower protein content (2.96 g/100g, Table 1) between the raw residues, 

Cardoso et al. (2016) reported slightly higher values for raw OH (3.95 g/100 g). After 

being subjected to the combined treatments, SH and CH presented the higher decreases 

in protein contents, with losses of 84.1% and 48.8%, respectively (Table 1).  
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Table 1 

Chemical compositions and cellulose, hemicellulose, and lignin contents of raw and treated 

residues 
Component Raw OH Treated OH Raw SH Treated SH Raw CH Treated CH 

Moisture 

(g/100g) 

10.38 ± 0.17 b 5.02 ± 0.07 d 11.23 ± 0.13 b 7.29 ± 0.04 c 15.09 ± 1.46 a 8.15 ± 0.13 c 

Ash 

(g/100 g) 

4.54 ± 0.07 b 2.77 ± 0.01 d 3.80 ± 0.08 c 1.94 ± 0.01 f 5.77 ± 0.02 a 2.39 ± 0.05 e 

Lipid 

(g/100 g) 

4.46 ± 1.06 b 3.63 ± 0.56 bc 7.53 ± 0.48 a 1.49 ± 0.02 d 2.47 ± 0.27 cd 1.62 ± 0.30 d 

Protein 

(g/100 g) 

2.96 ± 0.04 d 0.52± 0.06 e 15.70 ± 0.68 a 2.49 ± 0.14 d 8.09 ± 0.24 b 4.11 ± 0.18 c 

Carbohydrates 

(g/100 g) 

77.64 ± 0.92 c 88.03 ± 0.61 a 61.71 ± 1.07 d 86.76 ± 0.16 a 68.56 ± 1.44 e 83.69 ± 0.53 b 

Total fiber 

(g/100 g) 

82.48 ± 0.66 c 88.94 ± 0.16 a 63.08 ± 0.65 d 86.46 ± 0.54 b 50.30 ± 0.42 e 86.87 ± 0.10 b 

Soluble fiber 

(g/100 g) 

1.12 ± 0.08 e 2.24 ± 0.15 d 7.56 ± 0.14 b 3.47 ± 0.07 c 9.37 ± 0.03 a 2.64 ± 0.22 d 

Insoluble fiber 

(g/100 g) 

81.36 ± 0.57 c 86.70 ± 0.31 a 55.51 ± 0.77 d 83.10 ± 0.63 b 40.92 ± 0.40 e 84.45 ± 0.21 b 

Cellulose 

(g/100 g) 

26.25 ± 1.90 e 57.72 ± 0.13 b 38.70 ± 0.29 d 63.23 ± 1.41 a 16.51 ± 2.60 f 50.40 ± 1.45 c 

Hemicellulose 

(g/100 g) 

35.52 ± 0.73 a 23.03 ± 1.30 b 19.20 ± 0.81 bc 10.07 ± 2.21 d 2.90 ± 1.23 e 12.51 ± 2.74 cd 

Lignin 

(g/100 g) 

27.31 ± 1.08 a 13.89 ± 0.90 b 2.60 ± 0.25 c 12.29 ± 0.96 b 27.01 ± 0.11 a 26.82 ± 0.64 a 

Data are the means of triplicate determinations ± standard deviation. Different letters in the same line indicate 

significant differences (p ≤ 0.05) between means (Tukey test). 

 

 The percentage of soluble fiber in the three residues were lower than insoluble 

fibers (Table 1). The highest contents were obtained for raw CH (9.37 g/100 g) and raw 

CH (7.56 g/100 g), and these both samples showed a decrease in soluble fiber content 

after the treatments, resulting in material with 3.47 and 2.64 g/100 g of soluble fibers. 

Unlike, the raw OH when treated showed an increase in the soluble fiber content from 

1.12 g/100 g to 2.24 g/100 g. The residues used in this study are naturally rich in insoluble 

dietary fiber (cellulose, hemicellulose, and lignin), and the treatment carried out allowed 

a significant increase in the insoluble and total fiber contents ofthe three treated residues. 

CH had the highest increase (76.81%) in total fiber content, with 50.30 g/100 g in raw 
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CH to 86.87g/100 g in the treated sample. Raw OH showed the highest total fiber content 

among the untreated samples (82.48 g/100 g), and because this the increase in its total 

fiber content was the smallest between the treated residues, only 7.83%, resulting in a 

content of 88.49 g/100 g. 

 The proportions of cellulose, hemicellulose, and lignin exhibited large variations 

between residues (Table 1). Between the raw residues, the higher cellulose content was 

observed for SH (38.79 g/100 g), followed by OH (26.25 g/100 g) and CH (16.71 g/100 

g), and these values were consistent with literature date reported by other authors for raw 

SH (Merci et al., 2015), OH (Cardoso et al., 2016; Schmitz et al., 2021). Oliveira et al. 

(2021) reported values of 28% of cellulose for raw coffee hull. The percentage of 

cellulose significantly increased for all treated residues, and CH had the greatest increase 

comparing the residues, from 16.51 g/100 g to 50.40 g/100 g in the treated sample, 

corresponding to an increase of 205%. OH had an increase of 120% in its cellulose 

content and SH of 63%.  

 Hemicellulose contents of OH and SH significantly decreased from 35.52 and 

23.03 g/100 g to 19.20 and 10.07 g/100 g (Table 1), respectively, when these residues 

were subjected to the combined treatments (Table 1). Raw CH presented a much lower 

hemicellulose content (2.90 g/100 g) when compared to the other raw residues, and its 

hemicellulose content increased to 12.51 g/100 g (Table 1). Chemical treatment with 

alkaline hydrogen peroxide solubilizes hemicellulose (Galdeano & Grossmann, 2005; 

Yoshida & Prudêncio, 2020). Hemicelluloses are classified as highly branched polymers 

with negligible crystallinity and a low degree of polymerization that act as ligaments in 

lignocellulosic materials, thus making their structure easy to disrupt during alkaline 

peroxide pretreatment (Meng et al., 2019).  

The lignin fraction (Table 1) in the three treated residues behaved differently. OH 

had a 50.5% reduction in its lignin content, while for CH no significant change was 

observed. SH showed an increase of 21.3% in its lignin fraction after the combined 

treatments. These differences possible occurred because this component is much more 

difficult to hydrolyze when compared to hemicellulose. The lignocellulosic complex of 

each residue has a unique structural and morphological characteristic, and often only a 

single treatment method is not efficient in the total removal of lignin. Therefore, the use 

of two or more treatments can help to increase lignin degradation and hemicellulose 

solubilization (Nanda, Mohammad, Reddy, Kozinski, & Dalai, 2014). According to 

Debiagi, Faria-Tischer and Mali (2021), many challenges are involved in the use of 
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lignocellulosic materials, including the variations in cellulose, hemicellulose and lignin 

contents between the plant species, and other climatic and management conditions, 

making it difficult to generalize pretreatments and protocols to process different raw 

materials, explaining the different effects between residues when they were process the 

same way. 

 The combined treatment in a one-step was effective in increasing the fiber content 

of the samples. According to Abdullah, Nazir, Raza, Wahjoedi, and Yussof (2016) and 

Ramos (2003), the hydrothermal treatment in an autoclave modifies the three-

dimensional structure of the lignocellulosic complex, partially hydrolyzing the 

hemicellulose and chemically modifying the lignin. Additionally, the use of alkaline 

peroxide helps in the cleavage process of the ester bonds between lignin and 

hemicellulose, causing the rupture of the intermolecular hydrogen bonds between 

cellulose and hemicellulose, releasing the non-cellulosic fractions, resulting in a material 

rich in cellulose (Ahuja, Kaushik, & Singh 2018; Farhat et al., 2017). 

 The main effect in the treated residues was the increase of the cellulose content 

and consequently, the increase of the insoluble fiber content in all samples. Insoluble 

dietary fiber does not form a gel and has limited fermentation, however, these materials 

can be characterized by their porosity, low density, and ability to increase fecal volume 

and evacuation, promoting the mechanical stimulation of peristalsis in the intestine 

(Bernaud & Rodrigues, 2013; Dayib, Larson, & Slavin, 2020).  

 In recent years, the food industry has introduced new technologies that add great 

value to the most diverse products, which in the recent past were not considered. The 

recovery and reuse of agroindustrial residues have become possible and they can be used 

as innovative functional ingredients to capitalize on new market trends (Bora, Ragaee, & 

Abdel-Aal, 2019; Lai, Yeap, Lim, Teh, & Nisar, 2017; Udugama et al., 2020). The 

chemical characterization of the treated residues obtained in this study showed that these 

materials have the potential to be introduced to the market as commercial powders rich 

in dietary fibers, due to the characteristics described by Yangilar (2013): high fiber 

content (greater than 50 g/100g), low moisture (less than 9 g/100g), low percentage of 

lipids, and neutral sensory characteristics. 

 

3.2 Scanning Electron Microscopy (SEM) 

 

 The morphology of the residues surfaces before and after treatment is shown in 
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Fig. 1. The raw residues presented a compact structure typical of a lignocellulosic 

material, and an outer layer covering the material surface was also observed. According 

to Ahmadzadeh, Nasirpour, Harchegani, Hamdami, and Keramat (2018) and Fung, Yuen, 

and Liong (2010), the outer layer of a lignocellulosic residue is composed of encrusting 

substances such as hemicellulose, lignin, pectin, and waxes, protecting the cellulose fibers 

inside, forming a compacted layer.   

 With the chemical and physical treatment in a one-step, the three residues had the 

partial removal of hemicellulose, lignin, ashes, proteins and lipids, which resulted in 

changes in their morphology (Fig. 1), showing the partial disruption of the lignocellulosic 

complex, with bundles of fibers more exposed and fragmented. The external surfaces 

became more irregular and porous, indicating the partial removal of the non-cellulosic 

layer.  

 

Fig. 1. Micrographs obtained using MEV: raw oat hull (a), raw soy hull (b), raw coffee hull (c), treated 

oat hull (d), treated soy hull and treated coffee hull. 

 

3.3 Color measurements  

 

 The color parameters affected all three residues post-treatment (Table 2). The 

luminosity parameter (L*) was higher in the treated SH and treated CH compared to the 

raw samples, thus suggesting destruction of the chromogenic compounds in these 

residues. The combined treatments did not affect the luminosity of OH. The increase in 

luminosity in the treated residues can be an indicative that the enrichment of cellulose in 

the material occurred, by the action of alkaline peroxide, due to its action as a bleaching 
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agent (Collazo-Bigliardi, Ortega-Toro, & Boix, 2018). Meng et al. (2019) reported that 

alkaline peroxide treatment can destroy or modify chromophore structures in the 

substrate. The alkaline conditions can cause H2O2 decomposition, thereby producing pre-

hydroxyl radicals, which attack the chromophore and bleach the substrate. 

 The color parameter a* (redness) significantly decreased from 7.72 and 7.64 to 

3.22 and 4.64 (Table 2) in  raw CH  and raw SH, respectively. . Different from the other 

two residues, redness increased in raw OH from 4.74 to 7.41 after treatments.  

 Yellowish (b* parameter) ranged from 19.21 for raw CH to 25.93 for  for raw SH 

(Table 2), with a little variation between the samples.  

 

Table 2 

Techno-functional properties of raw and treated residues 

Component Raw OH Treated OH Raw SH Treated SH Raw CH Treated CH 

L* 75.17 ± 0.44 b 71.06 ± 0.33 b 69.51 ± 0.50 c 81.51 ± 0.35 a 51.79 ± 0.98 d 66.04 ± 0.31 c 

a* 4.74 ± 0.12 b 7.41 ± 0.15 a 7.72 ± 0.10 a 3.22 ± 0.06 c 7.64 ± 0.29 a 4.64 ± 0.08 b 

b* 20.81 ± 0.29 b 24.91 ± 0.15 a 25.93 ± 0.20 a 21.23 ± 0.50 b 19.21 ± 0.29 b 20.99 ± 0.23 b 

WHC (g/g) 3.58 ± 0.35 c 5.18 ± 0.20 b 4.62 ± 0.15 b 5.97 ± 0.39 a 4.46 ± 0.52 b 6.56 ± 0.29 a 

OHC (g/g) 3.60 ± 0.17 a 3.70 ± 0.07 a 3.16 ± 0.08 b 3.53 ± 0.11 a 3.07 ± 0.12 b 3.67 ± 0.06 a 

SC (mg/mL) 4.12 ± 0.22 b 5.58 ± 0.01 a 4.52 ± 0.23 b 5.71 ± 0.23 a 4.26 ± 0.23 b 5.58 ± 0.40 a 

HI (%) 12.16 ± 0.31 b 10.86 ± 0.43 c 13.65 ± 0.09 b 9.52 ± 0.30 c 20.54 ± 2.65 a 9.77 ± 0.54 c 

EC (%) 7.50 ± 0.01 e 13.33 ± 1.44 d 22.00 ± 2.63 c 3.11 ± 1.06 f 49.20 ± 1.37 a 30.83 ± 1.44 b 

FC (%) 39 ± 1 a 4 ± 1 e 24 ± 1 b 19 ± 1 c 14 ± 1 d 15 ± 1 d 

Data are the means of triplicate determinations ± standard deviation. Different letters in the same line indicate 

significant differences (p ≤ 0.05) between means (Tukey test). WHC = Water-holding capacity;  OHC = Oil-holding 

capacity; SC = Swelling capacity; HI = Hygroscopicity; EC = Emulsifying capacity; FC = Foaming capacity. 

 

3.4 Water-holding capacity (WHC) and oil-holding capacity (OHC) 

 

 WHC and OHC of raw and treated residues are presented in Table 2. For the three 

residues, WHC of the raw residues was significantly lower (Tukey's test, p ≤ 0.05) when 

compared to the treated samples. The highest WHC values were observed for treated CH 

(6.56 g/g) and treated SH (5.97 g/g). The treatment carried out on the samples using 

alkaline peroxide possibly promoted the solubilization of lignin and hemicellulose, and 

resulting in morphological changes observed by SEM, with external surfaces with more 

irregular and porous surfaces, which possibly contributed to the increase in WHC 
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allowing the water entrance hydration. Cardoso et al. (2016) reported that oat hulls 

presented an increased water absorption when treated with alkaline hydrogen peroxide by 

reactive extrusions and they attributed this effect to the increased exposure of hydroxyls 

in the cellulose after the hydrolysis of some of the lignin fractions by the chemical 

treatment. They also stressed that the removal of the outer layer resulted in voids that 

facilitate the water entry in the interstitial spaces of the cell wall, which were more 

accessible after chemical treatment. 

 According to Sette, Makinistian, Maturano and Salvatori (2021), physicochemical 

and structural characteristics of fiber sources affects their hydration properties, since they 

are defined as the ability of cell wall material to hold and/or retain water in its matrix. 

They also reported the that the increase in porosity and the surface area can increase water 

movement and water retention. Meng et al. (2019) also reported that alkaline peroxide 

treatment can enhance WHC in lignocellulosic materials by partially removing proteins 

and hemicelluloses, improving the specific surface area of the material and exposing more 

hydrophilic groups. 

All raw and treated residues employed in this study presented higher WHC values 

when compared to other agroindustrial residues, such as fiber from maize hulls (2.32 g/g) 

and wheat hulls (2.48 g/g) (Alfredo, Gabriel, Luis, & David, 2009) and spent coffee 

grounds (2.43 g/g) (Vilela et al., 2016). WHC is an important property in both 

physiological and technological aspects and ingredients that have high WHC can be used 

in food formulations or as a substitute ingredient because of their improved sensory 

characteristics, which texture quality to foods (Meng et al., 2019; Porte, Silva, Almeida, 

Silva, & Porte, 2011). 

 OHC of lignocellulosic materials depends on the surface characteristics, total 

charge density and hydrophobicity of the ingredients particles (Meng et al., 2019). The 

one-step treatment affected the OHC of treated SH and CH samples, however the increase 

was lower than the increase observed for WHC (Table 2); OHC of SH increased from 

3.16 to 3.56 g/g, and for CH from 3.07 to 3.67 g/g, while for OH the OHC was not affected 

by the combined treatment. Possible the changes observed in the morphology of fibers 

surface by SEM, with the exposure of the fiber surface area, as well as capillary attraction, 

contributed to the increase on the physical entrapment of oil.  

The OHC values obtained in this study are high in comparison to that for dietary 

fiber fractions of chia (2.02 g/g) and barley fiber (2.00 g/g) (Alfredo, Gabriel, Luis, & 

David, 2009), and orange bagasse treated by a combination of a hydrothermal treatment 
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in alkaline medium (1.67 g/g) (Mantovan et al., 2021), but lower than OHC of pea fiber 

(6.93 g/g) (Alfredo, Gabriel, Luis, & David, 2009). Vilela et al. (2016) reported that OHC 

values of spent coffee grounds bleached with alkaline peroxide 10% increased from 2.64 

g/g to 3.10 (g/g), and according these authors, alkaline peroxide in concentrations 

between 5-25% results in an increase in OHC of lignocellulosic materials, while Moura 

et al. (2011) using low concentrations of alkaline peroxide (0.3 - 0.9%) on soybeans hulls 

reported no changes in OHC in the treated samples. 

OHC is an important property if avoiding fat loss during food processing is 

intended. It is also beneficial in terms of flavor retention, and a relevant feature if the fiber 

is intended to be used as an emulsifier (Vilela et al., 2016). High oil absorption rates 

determine whether the ingredient can be used especially in meat products or products that 

require emulsification such as cake batter, mayonnaise or salad dressings, soups and 

processed cheeses (Silva-Sánchez, González-Castañeda, Léon-Rodríguez, & Barba de la 

Rosa, 2004; Porte et al., 2011). Additionally, OHC can be related to some nutritional 

properties such as the capacity to decrease serum cholesterol levels and remove excess 

fat from the human body, which is very important for food applications.  

 

3.5 Swelling capacity (SC) 

 

The results for the swelling capacity in this study followed the same trend as the 

water-holding capacity, all treated residues had significantly (Tukey test, p ≤ 0.05) higher 

SC than the raw residues. The swelling occurs by the fixation of water through the fibrous 

matrix, it is controlled by intermolecular bonds. The modification of this property in the 

modified materials may be associated with the change in the characteristics of the 

molecular chain and intermolecular bonds by the treatment with alkaline solutions and 

high temperature. Therefore, the treatment performed in the present work increased the 

hydration capacity of the residue, possibly by structural modification of lignin and 

cellulose crystallinity. 

 

3.6 Hygroscopicity (HI) 

 

Raw CH presented a hygroscopicity of 20.54% (Table 2), and it was the only 

sample categorized as hygroscopic powder according to GEA Niro Research Laboratory 

(2010) while raw OH (HI = 12.46%) and raw soy hull (HI =13.65%) were classified as 
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slightly hygroscopic. When these residues were treated they resulted in powders with 

lower hygroscopic properties, with no statistical difference between them. 

Hygroscopicity is an important property in food processing, being related to the ability of 

the material to absorb moisture from the atmosphere. A more hygroscopic material can 

be beneficial for bread and cakes, but detrimental for candies and sugars (Martins, 2001). 

 

3.7 Emulsifying capacity (EC) 

 

EC is an ability to act as an agent that facilitates solubilization or dispersion of two 

immiscible liquids (Alfredo, Gabriel, Luis, & David, 2009). For the EC, the raw CH had 

the highest emulsifying potential, with values of 49.20%, followed by the treated CH 

(30.83%) and the raw SH (22.00%). The results for EC can be justified by the interaction 

of proteins and soluble fibers that constitute the matrix of each residue. The raw CH had 

the highest concentration of soluble fibers and the second-highest of proteins (Table 1), 

and this material when treated showed a decrease in both properties, its soluble fibers 

percentage decreased by 28% and proteins by 48.1%. Comparatively the raw SH 

decreased by 84.1% in protein content and 45.9% in soluble fiber. 

The application of ingredients with variable functional properties has been 

important for application in meat products, especially those with good emulsifying 

capacity, contributing to the formation of emulsion in the final product (Castilho, 

Fontanari, & Batistuti, 2010). However, ingredients with low emulsifying stability 

become inappropriate because of the heat treatments performed with these products. 

 

3.8 Foaming capacity (FC) 

 

 

 

FC can be related to the content of polysaccharides in a sample, as well as to the 

protein molecules in the gas-liquid interfacial behavior, as a function of the incorporation 

of stabilized air bubbles in the samples (Trigui et al., 2018). Treated OH (FC = 39%) and 

raw SH (FC = 24%) (Table 2) had the best foaming ability.  FC of OH significantly 

decreased from 39 to 4%, and for SH from 34 to 19%, while for CH this property was not 

affected by the combined treatment. According to Porte et al. (2011) ingredients with 

higher foam capacity are suitable for use in food systems that require this property such 

as ice cream, mousses, meringues, and others. 
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4. Conclusion 

 

The combination of autoclaving (hydrothermal treatment) with alkaline peroxide was 

efficient in the treatment of oat hulls, soybean hulls and coffee hulls to obtain cellulose-

rich materials with potential to be used as food ingredients for several applications, 

especially as source of insoluble dietary fiber. This high content of insoluble fiber in the 

materials plays a significant role in health when consumed, acting mainly in regulating 

intestinal activity. 

The functional properties showed promising results and they were affected by the 

combined physical and chemical treatments, the different treated materials had increased 

water absorption capacity and swelling, making them residues promising for use as food 

ingredients to enrich products with fiber and also to help as an additive, generating a 

modification on physical, chemical, and sensory characteristics of the product. Therefore, 

the treated residues can be used by the food industry in health and dietary food products, 

such as fiber-rich powders, nutritional bars, breads, and cookies. 
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