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RESUMO 
 
 

AVALIAÇÃO DO PERFIL LIPÍDICO E CARACTERIZAÇÃO DE COMPOSTOS 
FENÓLICOS DE DIFERENTES CULTIVARES DE NOZ-PECÃ  

[CARYA ILLINOINENSIS (WANGENH) K. KOCH] 
 
 

AUTORA: Lidia Betina Hendges Pletsch 
ORIENTADOR: Prof. Dr. Cristiano Augusto Ballus 

COORIENTADOR: Prof. Dr. Roger Wagner 
 
 

O estado do Rio Grande do Sul é um grande produtor de noz-pecã devido aos fatores edafoclimáticos 
que contribuem significativamente para seu cultivo, além de incentivos que o governo oferece aos 
pequenos e médios produtores como uma fonte de renda extra. A noz-pecã está cada vez mais 
presente na mesa dos consumidores, contribuindo para uma alimentação saudável, sendo constituída 
por lipídios, vitaminas, minerais, proteínas e compostos benéficos ao organismo, como os compostos 
fenólicos, cujo consumo vem sendo correlacionado com menores probabilidades de desenvolvimento 
de diversas doenças devido sua ação antioxidante. As cascas da noz-pecã são muito utilizadas em 
chás devido seu alto poder antioxidante. O objetivo do presente trabalho visa avaliar, nas nozes e 
cascas de nove cultivares (Barton, Chickasaw, Imperial, Importada, Jackson, Melhorada, Mohawk, 
Pawnee e Shawnee) do estado do Rio Grande do Sul, o teor de lipídios totais, o perfil de ácidos graxos, 
a capacidade antioxidante, o teor de compostos fenólicos totais e a identificação e quantificação de 
compostos fenólicos individuais. Os lipídios foram determinados através do método de Bligh-Dyer e os 
ácidos graxos por GC-FID (cromatografia gasosa com detector por ionização em chama), sendo que 
estas análises foram realizadas apenas nas nozes. A composição fenólica total por Folin-Ciocalteu, a 
quantificação individual por LC-DAD-MS/MS (cromatografia líquida acoplada a detector de arranjo de 
diodos e espectrômetro de massas triplo quadrupolo) e a capacidade antioxidante pelo método ORAC 
(capacidade de absorção do radical de oxigênio), foram realizadas tanto para as nozes como para as 
cascas. A cultivar Imperial apresentou o menor teor de lipídios totais (51,15%) e a cultivar Importada o 
maior teor (63,18%). O ácido graxo majoritário encontrado em todas as cultivares foi o oleico, variando 
de 60,75 na cultivar Melhorada a 81,21% na cultivar Shawnee, seguido do ácido graxo linoleico com 
variação de 10,44 a 29,20%, nas cultivares Shawnee e Melhorada respectivamente, e palmítico com 
variação de 5,31 a 7,90%, nas cultivares Mohawk e Melhorada respectivamente. Os compostos 
fenólicos totais variaram nas nozes de 12,82 g equivalentes em ácido gálico (GAE).kg-1 (Barton) a 22,07 
g GAE.kg-1 (Mohawk) e nas cascas de 75,48 g GAE.kg-1 (Mohawk) a 239,92 g GAE.kg-1 (Pawnee). Por 
LC-DAD-MS/MS, foram identificados e quantificados cerca de 20 compostos nas nozes sem hidrólise 
e 15 compostos quando hidrolisadas, já para as cascas, também 20 compostos foram identificados e 
quantificados sem a aplicação da hidrólise e 17 compostos quando hidrolisadas. As classes de fenólicos 
que se destacam tanto nas nozes como nas cascas hidrolisadas ou não, são as dos ácidos 
hidroxibenzóicos e hidroxicinâmicos, e flavonoides, com os compostos majoritários ácido gálico, ácido 
elágico, ácido 4-hidroxibenzóico e ácido protocatecuico. A capacidade antioxidante variou nas nozes 
de 11,33 μmol equivalente em Trolox (TE).g-1 (Barton) a 150,80 μmol TE.g-1 (Pawnee) e nas cascas de 
53,38 μmol TE.g-1 (Mohawk) a 180,77 μmol TE.g-1 (Shawnee). Diante do exposto, o presente trabalho 
traz à tona informações relevantes sobre a variabilidade do teor lipídico, perfil de ácidos graxos, 
composição fenólica e atividade antioxidante das nozes e suas cascas, das diferentes cultivares de 
noz-pecã comercializadas no estado do Rio Grande do Sul, contribuindo também com dados de grande 
valia para o setor da pecanicultura e enfatizando os benefícios do consumo deste fruto e da utilização 
das cascas como potenciais antioxidantes na indústria de alimentos. A informação a respeito do 
percentual lipídico que cada cultivar apresenta poderá auxiliar na escolha correta de determinadas 
cultivares para a indústria de óleos ou na escolha de nozes com menores teores de lipídios para 
aplicação em produtos de panificação ou confeitaria, a fim de evitar a rancificação dos produtos. 
 
 
Palavras-chave: Nogueira-pecã. Hidrólise ácida.  Atividade antioxidante. Frutos secos. Cultivares. LC-
DAD-MS/MS.  



6 
 

ABSTRACT 
 
 

CHARACTERIZATION OF PHENOLIC COMPOUNDS IN DIFFERENT PECAN 
CULTIVARS [CARYA ILLINOINENSIS (WANGENH) K. KOCH] 

 
 

AUTHOR: Lidia Betina Hendges Pletsch 
ADVISOR: Cristiano Augusto Ballus 

CO-ADVISOR: Roger Wagner 
 
 

The state of Rio Grande do Sul is a large producer of pecan nut due to edaphoclimatic factors that 
significantly contribute to its cultivation, in addition to incentives that the government offers to small and 
medium producers as a source of extra income. Pecan is increasingly present on the table of 
consumers, contributing to a healthy diet, consisting of lipids, vitamins, minerals, proteins and 
compounds beneficial to the body, such as phenolic compounds, whose consumption has been 
correlated with lower probabilities of development of several diseases due to its antioxidant action. 
Pecan husks are widely used in teas due to their high antioxidant power. The objective of this work is to 
evaluate, in the nuts and shells of nine cultivars (Barton, Chickasaw, Imperial, Importada, Jackson, 
Melhorada, Mohawk, Pawnee and Shawnee) from the state of Rio Grande do Sul, the total lipid content, 
the profile of fatty acids, the antioxidant capacity, the content of total phenolic compounds and the 
identification and quantification of individual phenolic compounds. The lipids were determined using the 
Bligh-Dyer method and the fatty acids by GC-FID (gas chromatography with flame ionization detector), 
and these analyzes were carried out only on walnuts. Total phenolic composition by Folin-Ciocalteu, 
individual quantification by LC-DAD-MS/MS (liquid chromatography coupled to diode array detector and 
triple quadrupole mass spectrometer) and antioxidant capacity by ORAC method (radical absorption 
capacity) of oxygen) were performed for both walnuts and shells. The cultivar Imperial had the lowest 
content of total lipids (51.15%) and the cultivar Importada the highest content (63.18%). The major fatty 
acid found in all cultivars was oleic, ranging from 60.75 in cultivar Melhorada to 81.21% in cultivar 
Shawnee, followed by linoleic fatty acid with variation from 10.44 to 29.20% in cultivars Shawnee and 
Improved respectively, and palmitic with a variation of 5.31 to 7.90%, in the cultivars Mohawk and 
Improved respectively. The total phenolic compounds ranged in walnuts from 12.82 g equivalent in gallic 
acid (GAE).kg-1 (Barton) to 22.07 g GAE.kg-1 (Mohawk) and in shells from 75.48 g GAE.kg. -1 
(Mohawk) to 239.92 g GAE.kg-1 (Pawnee). By LC-DAD-MS/MS, about 20 compounds were identified 
and quantified in the walnuts without hydrolysis and 15 compounds when hydrolyzed, as for the shells, 
also 20 compounds were identified and quantified without the application of hydrolysis and 17 
compounds when hydrolyzed. The classes of phenolics that stand out both in nuts and in hydrolyzed or 
non-hydrolyzed shells are hydroxybenzoic and hydroxycinnamic acids, and flavonoids, with the major 
compounds gallic acid, ellagic acid, 4-hydroxybenzoic acid and protocatechuic acid. The antioxidant 
capacity varied in walnuts from 11.33 μmol equivalent in Trolox (TE).g-1 (Barton) to 150.80 μmol TE.g-
1 (Pawnee) and in the shells from 53.38 μmol TE.g-1 (Mohawk) at 180.77 µmol TE.g-1 (Shawnee). 
Given the above, the present work brings out relevant information about the variability of lipid content, 
fatty acid profile, phenolic composition and antioxidant activity of nuts and their shells, from different 
pecan cultivars sold in the state of Rio Grande do Sul , also contributing with data of great value to the 
pecan industry and emphasizing the benefits of consuming this fruit and using the peel as potential 
antioxidants in the food industry. The information about the lipid percentage that each cultivar presents 
may help in the correct choice of certain cultivars for the oil industry or in the choice of nuts with lower 
lipid contents for application in bakery or confectionery products, in order to prevent rancidity of the 
products. 
 
Keywords: Pecan. Acid hydrolysis. Antioxidant activity. Dry fruits. Cultivate. LC-DAD-MS/MS.  
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1 INTRODUÇÃO 

 
O consumo de grãos e sementes oleaginosas, atualmente, tem aumentado 

devido à maior demanda da população por produtos saudáveis, em que o consumidor 

tem se atentado aos efeitos benéficos no organismo que este tipo de alimento pode 

lhe proporcionar e principalmente, a uma maior incorporação de fibras no que diz 

respeito a uma dieta balanceada. Estes podem servir como fonte de prebióticos no 

trato gastrointestinal, assim como, equilibrar a dieta ao fornecer minerais, vitaminas, 

gorduras saudáveis (ômega 3, 6 e 9) e compostos antioxidantes. 

Os frutos secos, como as castanhas, amêndoas, avelãs e noz-pecã também 

apresentam estas características nutricionais, sendo cada vez mais inseridas na mesa 

da população mundial por apresentarem versatilidade na forma de seu consumo e por 

estarem relacionadas a um hábito de vida saudável. 

No Brasil, a produção de frutos secos é voltada especialmente a castanha-do-

Brasil, mais conhecida como castanha-do Pará, castanha-de-caju, macadâmia e noz-

pecã (ORO, 2007). O mercado brasileiro que apresenta grande potencial para o cultivo 

da noz-pecã, tende a crescer a cada ano, visando a exportação da mesma para outros 

países. Os fatores edafoclimáticos do Rio Grande do Sul contribuem para uma alta 

produtividade do fruto, principalmente devido à exigência em horas de frio da qual a 

nogueira necessita. Também os incentivos oferecidos pelo governo, como a oferta de 

mudas, treinamentos para os produtores sobre a forma de cultivo, podas, adubação, 

irrigação e técnicas para evitar pragas e doenças na plantação são de suma 

importância para alavancar a economia do estado, incentivando a prática da cultura 

como uma fonte alternativa de renda ao pequeno e médio produtor. 

A noz-pecã é consumida, principalmente, na sua forma in natura, podendo 

também ser incorporada em diversos produtos de panificação e confeitaria. Também 

pode ser consumida na forma de chá a partir da infusão de suas cascas. 

Diversos estudos vêm sendo dirigidos à noz-pecã, avaliando o fruto, o óleo e 

os resíduos gerados pela indústria, como as cascas e a torta resultante da prensagem 

para obtenção do óleo (BOUALI et al., 2019; JUHAIMI et al, 2017; PRADO et al., 2013, 

SALVADOR et al., 2016, ROBBINS et al., 2015). Segundo ORO (2007), são 

necessários mais trabalhos para caracterizar melhor os tipos de nozes que são 

produzidos no sul do país, quanto às características físico-químicas e nutricionais, 

para ampliar as formas de utilização deste fruto. 



12 
 

Na composição da noz-pecã encontram-se quantidades significativas de 

lipídios monoinsaturados (ômega 9) e poli-insaturados (ômega 3 e 6), os quais podem 

contribuir para o aumento dos índices de HDL (high density lipoprotein) no sangue 

(VILLARREAL-LOZOYA; LOMBARDINI; CISNEROS-ZEVALLOS, 2007). Além disso, 

também são encontrados minerais (zinco, magnésio e selênio), importantes para o 

bom funcionamento do organismo, e compostos bioativos, entre eles os tocoferóis e 

os compostos fenólicos, os quais podem proteger nossas células sadias contra a ação 

de radicais livres (PRADO et al., 2013). 

Em uma comparação feita por Anderson et al. (2001), a porção de 50 g de noz-

pecã, possui uma quantidade elevada de compostos fenólicos (500 mg GAE) quando 

comparada a um copo de suco de maçã (117 mg em 240 mL), uma barra de chocolate 

ao leite (205 mg em 43 g) ou a uma taça de vinho tinto (372 mg em 150 mL). O autor 

também salienta a importância do consumo deste tipo de alimento devido à 

abundância de compostos fenólicos presentes na sua composição e estes, 

associados à diminuição de problemas cardiovasculares e propriedades 

anticarcinogênicas já relatadas em estudos in vitro e in vivo. 

Neste contexto, busca-se avaliar detalhadamente o perfil fenólico e a 

capacidade antioxidante de nove cultivares diferentes de noz-pecã do estado do Rio 

Grande do Sul, analisando o fruto em suas diferentes partes, as nozes e cascas. Esta 

composição bioativa ainda não foi totalmente explorada, devido ao fato da noz-pecã 

apresentar uma grande variedade destes compostos e poucas cultivares terem sido 

estudadas em relação às tantas que existem no mundo. De posse destes dados, será 

possível traçar um panorama mais completo sobre o perfil fenólico das diferentes 

cultivares e sua atividade antioxidante. Além disso, contribuir para um destino mais 

proveitoso das cascas, como uma alternativa à substituição de antioxidantes sintéticos 

utilizados pela indústria, sendo que esta apresenta elevada atividade antioxidante em 

sua composição.  
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2 OBJETIVOS 

 

2.1 OBJETIVO GERAL 

 

Caracterizar a fração lipídica das nozes, bem como caracterizar os compostos 

fenólicos e determinar a capacidade antioxidante das nozes e das cascas, de nove 

cultivares de noz-pecã do estado do Rio Grande do Sul. 

 

2.2 OBJETIVOS ESPECÍFICOS 

 

a) Determinar o percentual lipídico das nozes das cultivares de noz-pecã. 

 

b) Caracterizar os ácidos graxos constituintes do óleo das nozes das cultivares 

de noz-pecã. 

 

c) Avaliar se os extratos polares das cascas e nozes possuem alta capacidade 

antioxidante nas diferentes cultivares. 

 

d) Otimizar as etapas de análise por LC-DAD-MS/MS para caracterização da 

composição fenólica presente na casca e nas nozes das cultivares. 

 

e) Realizar a hidrólise ácida dos extratos de compostos fenólicos das cascas e 

das nozes das cultivares de noz-pecã e avaliar se esta etapa promove liberação de 

compostos fenólicos ligados. 
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3 REVISÃO DE LITERATURA 

 
3.1 NOZ-PECÃ: ASPECTOS GERAIS 

 
A nogueira-pecã Carya illinoinensis (Wangenh.) K. Koch, que pertence à família 

Jungladaceae, é uma espécie de árvore frutífera de vasto cultivo nas regiões 

temperadas do Hemisfério Norte (SPARKS, 2005; WALKER et al., 2016). Há dois 

gêneros principais de nogueira que compreendem a família Jungladaceae, Carya Nutt 

e Juglans L. O gênero Carya compreende 17 espécies, sendo 16 delas originárias da 

América do Norte, e uma proveniente do sul da China (MARCHIORI, 1997). Enquanto 

o gênero Juglans é a espécie de nogueira mais conhecida, originária da Europa, por 

isso denominada de nogueira-europeia, sendo pouco cultivada no Brasil, onde 

destaca-se como árvore ornamental e pela sua madeira de boa qualidade 

(BOSCARDIN; COSTA, 2018). 

A nogueira-pecã caracteriza-se por uma árvore de grande porte, podendo 

atingir até 60 m de altura, 40 m de diâmetro e circunferência do tronco de 2 m, é uma 

espécie caducifólia, em que as folhas duram apenas uma estação e de longevidade 

produtiva (FRONZA; de MARCO, 2019). Seu cultivo é proveniente dos Estados 

Unidos e México, disseminando-se com o passar dos anos para outros países e 

diferentes continentes, como China, África do Sul, Austrália, e atualmente na América 

do Sul, abrangendo Uruguai, Argentina, Chile, Peru e Brasil, pela valorização 

comercial e lucros à longo prazo (SPARKS, 1991; WELLS, 2017). 

Segundo Frusso (2007), a nogueira-pecã pode ser considerada como uma 

árvore multiuso, pela produção de frutos para consumo, como espécie florestal, 

contribuindo no reflorestamento e para produção de madeira e sombra. 

As nozes são encontradas na forma de drupas, agrupadas em cachos, 

contendo de três a oito unidades, no interior da casca encontra-se a noz que é uma 

semente bivalve, de duas partes iguais, e é no período de março a maio, que o fruto 

atinge a maturação; porém este período pode variar em função de condições 

climáticas, fitossanitárias e genéticas das plantas (DUARTE; ORTIZ, 2001). A parte 

aproveitável do fruto representa entre 40 e 60% e o tamanho das nozes torna-se 

bastante variável em função da cultivar, assim, para obter-se a quantidade de 1 kg de 

nozes, em média cerca de 60 a 160 nozes são necessárias (BRISON, 1974 apud 

ORTIZ, 2000; PRADO, 2008). 
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Figura 1 – Drupas de noz-pecã não maduras. 

 

                        Fonte: arquivo pessoal. 

 

 

Figura 2 – Frutos maduros de noz-pecã. 

 

                         Fonte: arquivo pessoal. 

 

 

A noz-pecã pertence ao grupo dos frutos secos, assim como o amendoim 

(Arachis hypogaea), a amêndoa (Prunus dulcis), a avelã (Corylus avellana), a 

castanha-do-pará, também conhecida como castanha-do-Brasil (Bertholletia excelsa), 

a castanha-de-caju (Anacardium occidentale), a macadâmia (Macadamia integrifolia), 

a noz-europeia, também conhecida como noz-chilena (Juglans regia), e o pistache 

(Pistacia vera), cada fruto com características próprias, diferenciando-se pela forma 

de consumo e pelos efeitos nutracêuticos que apresentam (MARTINS et al., 2018). 
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3.2 O CENÁRIO MUNDIAL DA NOZ-PECÃ 

 

O domínio do mercado exportador de noz-pecã é do México (56%) e Estados 

Unidos (42%), sendo os maiores produtores e consumidores do fruto, enquanto o 

Brasil ainda não se destaca internacionalmente, acaba importando, principalmente 

noz-chilena e avelã, dos Estados Unidos, México, Chile, Argentina e China, pois a 

demanda de frutos secos tem aumentado significativamente (EMBRAPA, 2017). 

Países como Austrália, África do Sul, Israel, Peru, Uruguai e Brasil, estão 

iniciando sua inserção no mercado mundial de noz-pecã para exportação, enquanto 

os países mais promissores no consumo de nozes são da União Europeia (Alemanha, 

Espanha, Países Baixos, Reino Unido, França e Itália), além de China, Índia, Japão, 

Coréia e Turquia (FRONZA; de MARCO, 2019). 

O país maior produtor mundial de noz-pecã, o México, conta com o cultivo de 

variedades melhoradas, aumentando sua produtividade e consequentemente sua 

expansão no mercado consumidor do fruto. Os estados com maior plantio de noz-

pecã são Chihuahua (60%), Coahuila (17%) e Sonora (10%) (FLORES, 2010). Estes 

estados, mais ao norte do México, apresentam condições edafoclimáticas de 50 a 600 

horas de frio, baixa umidade e precipitação, carecendo de sistemas de irrigação 

(OJEDA-BARRIOS et al., 2009). 

Nos EUA, o cultivo estende-se por todo o Sul e Sudoeste do país, destacando-

se comercialmente os estados de Alabama, Arizona, Arkansas, Califórnia, Flórida, 

Georgia, Illinois, Kansas, Louisiana, Mississipi, Novo México, Carolina do Norte, 

Oklahoma, Sul Carolina e Texas (FRONZA, de MARCO, 2019). Isto se deve ao fato 

de que o clima nestas áreas pode variar de úmido a semiárido e aos invernos leves a 

rigorosos (LEMUS, 2004). 

As nozes também têm sido cultivadas para fabricação de óleo, principalmente 

óleo gourmet, para o incremento e preparo de receitas, assim como óleos essenciais 

e utilização em cosméticos e medicamentos (SHAHIDI; MIRALIAKBARI, 2005; 

VENKATACHALAM, 2004). 
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3.2.1 A noz-pecã no Brasil 

 

O cultivo da noz-pecã Carya illinoinensis (Wangenh) K. Koch foi introduzido no 

Brasil em meados dos anos 1870, por intervenção norte-americana, estabelecendo-

se inicialmente nos municípios de Santa Bárbara e Americana no estado de São Paulo 

(FRONZA; de MARCO, 2019). 

A expansão econômica da nogueira-pecã deu-se entre as décadas de 1960 e 

1970 no Brasil, principalmente nos estados do Rio Grande do Sul, Santa Catarina e 

Paraná (RASEIRA, 1990). Incentivos fiscais através do programa federal para 

florestamento e reflorestamento de lei 5.106/66, regulamentada pelo Decreto 

59.615/66, contribuíram com a cultura da noz-pecã, implementando-se grandes 

pomares, alguns superando 100.000 mudas, porém, muitos destes pomares já 

deixaram de existir ou encontram-se abandonados devido a problemas fitossanitários 

(ORTIZ, 2000; DUARTE; ORTIZ, 2001). A cidade de Anta Gorda, no estado do Rio 

Grande do Sul, foi a pioneira de seu cultivo, com a chegada de quatro mudas 

originárias de Kentucky (EUA), segundo FRONZA; POLETTO e HAMANN (2013). 

A pecanicultura sofreu uma fase de desestímulo devido a poucas pesquisas na 

área, como a forma de implantação e adaptação das variedades frente às condições 

climáticas das regiões brasileiras e controle do ataque de patógenos (ORTIZ; 

CAMARGO, 2005). Mas nos últimos anos o cultivo tem-se intensificado, devido à 

valorização do fruto seco no mercado e às favoráveis condições climáticas 

encontradas na região Sul do Brasil, bem como o melhoramento das cultivares mais 

resistentes à fungos e doenças. 

No Brasil, 4º produtor mundial, ainda são necessárias mais pesquisas em 

relação à noz-pecã, que avaliem quais as melhores cultivares para maximizar os 

lucros dos pecanicultores, bem como para a indústria fornecer um produto mais 

atrativo ao consumidor, e a composição de diferentes cultivares são de suma 

importância para o direcionamento do Brasil rumo à exportação (POLETTO et al., 

2012). 

 

3.2.1.1 Importância econômica da noz-pecã no Brasil 

 

De acordo com Fachinello et al. (2011), o Brasil é referência no cultivo de 

árvores frutíferas, com reconhecimento internacional, porém, o mesmo não acontece 
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com a produção de nozes, especialmente a noz-pecã, sendo abaixo do montante de 

consumo do país, assim, o mercado brasileiro é abastecido por outros países para 

suprir esta demanda, o que levou nos últimos 10 anos a um aumento de 40% nas 

despesas com importação de noz-pecã. 

No Brasil, as informações sobre importação estão descritas como nozes, da 

qual a noz-pecã faz parte, e em 2018, a Argentina realizou a primeira exportação de 

noz-pecã para abastecer o mercado brasileiro, evidenciando a insuficiência da 

produção brasileira e demonstrando as grandes oportunidades para expansão do 

cultivo da mesma aqui no Brasil (MARTINS et al., 2018). 

O retorno financeiro do cultivo da noz-pecã tende a ser de longo prazo e 

segundo Lemus (2004), a partir do quarto ano após o plantio inicia-se a produção dos 

frutos, sendo que aos 15 anos pode chegar ao rendimento máximo de 20 a 40 

kg/planta, e aos 20 anos em sua estabilidade produtiva. 

As nozes podem ser comercializadas descascadas ou com casca. Nos EUA, 

em 2010, cerca de 76% das nozes foram comercializadas com casca e apenas 24% 

descascadas (DORESTE, 2011). No Brasil, a noz-pecã é empregada em uma ampla 

variedade de alimentos como produtos de padaria, confeitaria e doces, sendo também 

utilizada em sobremesas, saladas, sorvetes e snacks (crua, tostada ou salgada) 

(ORTIZ, 2000). 

Também há mercado em expansão para a linha gourmet de noz-pecã, como o 

óleo, noz-pecã caramelizada e sweet chilli (pequena adição de pimenta), granulada e 

em forma de farinha (PECANITA, 2019). 

 

3.2.2 A noz-pecã no Rio Grande do Sul 

 

O Brasil é produtor de castanha-do-Pará, castanha-de-caju, macadâmia e 

pecã. Especialmente no Rio Grande do Sul, é produzida somente a noz-pecã, 

tornando-se o estado brasileiro com a maior produção, seguido do Paraná e Santa 

Catarina (ORTIZ, 2000). 

Segundo dados da EMATER-RS/ASCAR (2018), os municípios com maior 

produção de noz-pecã são Cachoeira do Sul (652,70 toneladas) com 1.043 hectares 

e 85 produtores, Anta Gorda (170 toneladas) com 480 hectares e 280 produtores, 

seguidos por Canguçu, General Câmara e Santa Maria. 
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A nogueira-pecã necessita de temperaturas médias anuais em torno de 18,3°C, 

média muito semelhante ao estado do Rio Grande do Sul (18,2°C), conforme Sparks 

(1996). As temperaturas mínimas, inclusive as negativas, são toleráveis para a 

nogueira-pecã como nas regiões de origem (PETERSON, 1990; REID; HUNT, 2000). 

Manaster (1994) afirma que as nogueiras preferem temperaturas médias a altas no 

verão, que compreende os meses de dezembro a fevereiro, com temperaturas 

superiores a 23,9°C, sendo estas temperaturas, observadas em todo o Rio Grande do 

Sul neste período.  

 

3.2.2.1 Projeto Pró-Pecã 

 

O Rio Grande do Sul conta com o incentivo do Programa Estadual de 

Desenvolvimento da Pecanicultura (Pró-Pecã) na expansão do cultivo da noz-pecã 

em todo o estado. Segundo a EMBRAPA (2017), o objetivo da implantação deste 

programa é de aumentar a área cultivada e a produção do fruto, gerando empregos e 

uma renda extra aos pequenos produtores rurais e, também, incentivar as 

agroindústrias de beneficiamento e fornecedores de equipamentos para esta cadeia 

produtiva que é a maior do país, aqui no estado do RS. Conta-se com cerca de mil 

produtores que cultivam 3.500 hectares em diferentes regiões e já foram 

implementados mais dois mil hectares de áreas novas de cultivo de noz-pecã. O 

Programa Estadual conta ainda com parcerias do Governo do Estado, produtores, 

viveiristas, indústrias, a própria Embrapa, Emater/RS-Ascar, universidades, Ministério 

da Agricultura e agentes financiadores. 

 

3.3 PRINCIPAIS CULTIVARES DE NOZ-PECÃ 

 

As variedades de noz-pecã cultivadas no Brasil adaptaram-se às condições 

climáticas do país, ao tipo de solo e algumas destas, resistindo de maneira melhor à 

infestação de pragas. Mundialmente são conhecidas mais de 1.000 variedades de 

noz-pecã. No Brasil estão registradas 41 cultivares segundo dados do MAPA 

(Ministério da Agricultura e Abastecimento Agropecuário) (2019). Dentre algumas das 

principais cultivares estão a Barton, Cape Fear, Chickasaw, Choctaw, Desirable, Elliot, 

Farley, Glória Grande, Imperial, Importada, Jackson, Mahan, Melhorada, Mohawk, 

Moneymaker, Shawnee, Shoshoni e Stuart, sendo estas as cultivares que apresentam 
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maior ambientação aos fatores edafoclimáticos da região sul do Brasil, resistência ao 

ataque de pragas e outras doenças que acometem a nogueira-pecã e seus frutos, e 

ao maior êxito no processo de multiplicação devido a disponibilidade de material 

genético para sua enxertia (HAMANN, et al., 2018). 

 

Tabela 1 – Principais particularidades de cultivares de noz-pecã comercializadas no 
estado do RS. 

 

Cultivar Rendimento de amêndoa (%) Nozes (kg) 

Forkert 62 49 

Kiowa 58 106 

Mahan 57 128 

Pawnee 57 108 

Jackson 55 85 

Oconne 54 106 

Sucess 54 82 

Shawnee 52 149 

Barton 52 143 

Imperial 52 104 

Chickasaw 51 179 

Elliot 51 77 

Importada 50 159 

Mohawk 50 100 

Desirable 49 108 

Melhorada 49 99 

Glória Grande 48 97 

Fonte: Hamman et al. (2018), INTA (2013) e Wells (2017). 

 

 

Lembrando que é importante avaliar os diferentes aspectos de cada cultivar na 

hora da escolha para o plantio, como: período de polinização, resistência a pragas e 

doenças, qualidade das nozes (rendimento, cor, tamanho da noz, espessura da 

casca), precocidade, produtividade de frutos, alternância e época de produção dos 

frutos e exigência em horas de frio (HAMANN et al., 2018). 

As cultivares estudadas neste trabalho estão apresentadas na Figura 3.
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Figura 3 – Diferentes cultivares de noz-pecã. 

Barton 

 

 

Chickasaw Imperial 

 

Importada 

 

 

Jackson Melhorada 

Mohawk  

 

 

Pawnee 

 

Shawnee 

Fonte: arquivo pessoal. 
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3.4 INFLUÊNCIA DE FATORES EDAFOCLIMÁTICOS NO CULTIVO DA NOZ-
PECÃ 

 

Além da colheita, armazenamento, processamento e manuseio que influenciam 

diretamente na estabilidade da noz-pecã, há outros fatores que também são de suma 

importância no cultivo da espécie (MOKOCHINSKI, 2015). 

Segundo Fronza e de Marco (2019), os fatores edafoclimáticos que devem ser 

avaliados na implementação do pomar são a qualidade do solo, clima, ventos e 

exigência em horas de frio. 

 

3.4.1 Solo 

 

De acordo com Raseira (1990), o solo deve ser fértil, profundo e bem drenado, 

pois a presença de água estagnada pode ser um fator limitante e solos com pH muito 

elevado causariam a indisponibilidade de zinco, mineral importante para o 

crescimento da planta. 

As características ideais que o solo deve apresentar é ter 1,2 m de 

profundidade, uma textura média de forma siltosa ou argilosa, sem compactação e 

densidade média entre 1,4-1,7 g/cm3, também deve possuir mais de 2% de matéria 

orgânica, pH entre 5,5, e 7,5 e o lençol freático na profundidade de 0,6 a 1,8 m em 

solos arenosos ou argilo-arenosos (BAKER; BROADFOOT, 1979). 

Uma redução da produtividade, inclusive morte das plantas, é decorrente de 

solos mal drenados que causam estresse ao sistema radicular devido à falta de 

oxigênio, e solos muito salinos acarretam danos à nogueira (GRAGEDA et al., 2012). 

 

3.4.2 Clima 

 

A nogueira-pecã desenvolve-se bem em clima que varia de úmido à árido, com 

temperaturas que oscilam entre 24°C a 30°C e pouca variação de temperatura diurna 

e noturna (RASEIRA, 1990). Deve haver uma precipitação média anual de 760 mm a 

2.010 mm, sendo necessários em média 510 mm de chuva durante o período de 

crescimento (BORCARDIN; COSTA, 2018). 
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3.4.3 Ventos 

 

Segundo Fronza e de Marco (2019), faz-se necessário a implantação de 

quebra-ventos ao redor do pomar, impedindo a quebra de brotos ou ramos e 

protegendo de defensivos agrícolas, também, as mudas devem ser tutoradas com 

taquara, bambu ou tramas logo após o plantio, de forma a evitar a quebra da muda 

com as fortes rajadas de vento. 

Os ventos podem causar deformação da coroa da nogueira e desenvolvimento 

desigual do tronco, quando estes são predominantes de uma mesma direção, assim, 

ajustes devem ser feitos através de práticas de silvicultura, com padrões de cortes 

nas árvores para minimizar os efeitos dos ventos (GRATKOWSKI, 1956). 

 

3.4.4 Exigências em horas de frio 

 

A nogueira-pecã tem uma exigência com o frio, sendo necessário de 400 a 800 

horas de frio, sob 7,2°C, para quebrar a dormência vegetativa do inverno, já que esta 

é uma caducifólia e a exigência em horas de frio varia conforme cada cultivar (LEMUS, 

2004). Porém, já foi verificado por Boscardin e Costa (2018), que a brotação da 

nogueira-pecã também pode ocorrer com poucas horas de frio, inferiores a 100 horas. 

A falta de frio pode causar brotação deficiente nos pomares, com menos de 

70% das gemas brotadas, floração irregular, poucas ramificações e rendimento de 

nozes muito inferior ao seu potencial de produção (ROVANI, 2016). 

Nos anos em que o acúmulo de frio supera às 500 horas, há maior rendimento 

de frutos quando comparados aos anos em que se acumulam 300 horas de frio 

(CASAUBON, 2007). 

Variedades de noz-pecã com exigência de menos horas de frio (300 horas) 

podem ser cultivadas na região Central do RS e, na Serra Gaúcha, as variedades com 

maior exigência de frio, com mais de 600 horas (FRONZA; de MARCO, 2019). 

Por outro lado, o excesso de calor, com temperaturas acima de 35°C, é 

prejudicial à espécie, diminuindo o crescimento vegetativo e aumentando a queda de 

frutos, com tamanho reduzido e acúmulo de óleo (NOGARA, 2018). 
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3.5 A NOZ-PECÃ 

 

A qualidade das nozes é de extrema importância para sua comercialização. Os 

consumidores buscam normalmente por nozes de tamanhos moderados, bem cheias, 

de sabor doce e levemente oleoso, cor clara num tom de palha e devem apresentar 

mais de 50% de amêndoa em relação à casca (REID, 2000). 

O armazenamento das nozes também tem papel fundamental na qualidade das 

mesmas, influenciando no seu teor de umidade, pois em altas temperaturas e 

ambientes relativamente úmidos a noz torna-se mais esponjosa e propensa ao 

desenvolvimento de fungos, porém quando armazenadas em baixas temperaturas e 

baixa umidade, se encontra crocante e quebradiça, de aspecto desejável (KAYS, 

1990). Segundo o USDA (United States Department of Agriculture) (2018), a noz-pecã 

apresenta em média 72% de lipídios, 9% de proteínas, 14% de carboidratos, 3,5% de 

água e 1,5% de minerais, sendo que estes valores podem variar conforme a 

localização do cultivo, a variedade e as condições de crescimento. 

As nozes são consumidas cruas ou torradas como aperitivo, e incorporadas em 

saladas, bolos, pães, sobremesas, confeitos e pratos de entrada, sendo que, quando 

armazenadas sem a casca, devem ser secas até um teor de umidade de 3 a 5% a fim 

de evitar o crescimento de bolores, armazenando-as em refrigeração ou 

congelamento para preservar suas qualidades sensoriais (BEUCHAT; PEGG, 2013). 

E, conforme estes mesmos autores, avaliar a qualidade da noz-pecã é algo complexo, 

pois depende do consumidor que irá comprá-la, da forma que foi realizada a secagem 

e a maneira como se apresenta, com casca, sem casca, crua ou processada (torrada 

e salgada). 

A noz-pecã fornece lipídios benéficos à dieta, com 53% de lipídios 

monoinsaturados (MUFAs), 28% de poli-insaturados (PUFAs) e apenas 8% de 

lipídeos saturados (SFA), além disso, a sua composição de nutrientes apresenta 

vitaminas como a tiamina e a riboflavina, os minerais magnésio, selênio, fósforo, zinco, 

cobre e manganês, sendo rica em metabólitos como tocoferóis, flavonoides e 

fitoesteróis, tornando-se um alimento bastante complexo e fonte múltipla de nutrientes 

e componentes bioativos (HADDAD, 2011). 

A noz e as cascas possuem quantidades significativas de compostos fenólicos 

com alta capacidade antioxidante, indicando uma importante fonte alimentar de 

antioxidantes (de La ROSA; ALVAREZ-PARILLA; SHAHIDI, 2011). A pesquisa 
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realizada por Wu et al. (2004) relata que a noz-pecã é uma fonte rica em compostos 

polifenólicos e, surpreendentemente, após analisar dez tipos diferentes de frutos 

secos, amêndoas, castanha-do-Brasil, castanha-de-caju, avelãs, macadâmias, 

amendoim, pistache, pinhões, noz-pecã e noz-europeia, constatou que a noz-pecã 

possui o maior teor de polifenóis totais. 

Outro estudo realizado com noz-pecã demonstrando seus benefícios à saúde, 

conduzido por Hudthagosol et al. (2011), em que nozes inteiras foram incorporadas 

nas refeições, mediu-se as concentrações plasmáticas de tocoferóis, capacidade de 

absorção de radicais de oxigênio (ORAC) e LDL (low density lipoprotein), constatando 

que após duas horas de ingestão das nozes a absorção de radicais hidrofílicos e 

lipofílicos aumentou de 12 e 10%, respectivamente. Foi observada uma diminuição 

significativa de LDL em valores de 29,6, 33,3 e 26,3% em 2, 3 e 8 h, respectivamente, 

e ainda, os níveis de γ-tocoferóis foram mais altos em relação ao α-tocoferol, que não 

variou ao longo do tempo após as refeições. 

 

Figura 4 – Noz-pecã. 

 

                                                   Fonte: arquivo pessoal. 

 

Cultivares não identificadas de noz-pecã foram selecionadas para um outro 

estudo, constatando que estas apresentavam a maior capacidade antioxidante por 

ORAC de 179,40 mmol TE/g e teor elevado de compostos fenólicos, 20,16 mg de 

GAE/g (WU et al., 2004). A ingestão de pecã cinco ou mais vezes na semana pode 

reduzir até 48% do risco de infarto do miocárdio e ainda, 38% de redução de doenças 

cardiovasculares (FRASER et al., 1992). 

 

3.6 O ÓLEO DA NOZ-PECÃ 

 

O óleo obtido através da noz é comestível, porém ainda pouco consumido pela 

população. Seu mercado tende a ser promissor devido às qualidades nutricionais e 
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características sensoriais de um óleo gourmet (MARTINS et al., 2018). Pode ser 

considerado uma boa fonte de energia e de valor calórico menos elevado (536,4 

kcal/100 g) em comparação ao fruto em si (726,7 kcal/100 g) (ORO, 2007). E, segundo 

Casales, Watt e Coetzer (2018), o óleo também é utilizado para fabricação de 

medicamentos e óleos essenciais. 

O óleo de noz-pecã proporciona vários benefícios à saúde dos consumidores, 

por conter dez vezes mais ácidos graxos insaturados do que comparado aos 

saturados (YAO; DULL; EITENMILLER, 1992). Seu conteúdo lipídico é composto por 

cerca de 6% de ácidos graxos saturados (16:0, 18:0 e 20:0), monoinsaturados 41% 

(18:1 e 20:1) e poli-insaturados 22% (18:2 e 18:3), conforme Zhang et al. (2017). 

De acordo com Cockerham et al. (2012), ácidos graxos como ômega-3, 6 e 9 

são os mais importantes numa alimentação saudável, sendo o ômega-3 e 6 essenciais 

ao nosso corpo, devido este não os produzir, necessitando a ingestão através de 

alimentos ou suplementos, e o ômega-9 sendo produzido de maneira suficiente pelo 

nosso corpo. O óleo de noz-pecã é o óleo mais equilibrado em relação às quantidades 

suficientes de todos os ácidos graxos, bem como apresenta um valor considerável de 

vitamina E, segundo o mesmo autor. 

Os esteróis vegetais, conhecidos como fitoesteróis, também são encontrados 

no óleo de noz-pecã, aproximadamente 1000 a 2900 mg/kg de esteróis totais, 

destacando-se o β-sitosterol (81-93%), campesterol (3,5-4,5%) e estigmasterol (1-2%) 

(FIRESTONE, 2012). De acordo com o mesmo autor, o conteúdo de tocoferóis totais 

(88-420 mg/kg) no óleo também é relevante, sendo encontrado de 50-370 mg/kg de 

α-tocoferol, 20-125 mg/kg de γ-tocoferol e 0-40 mg/kg de δ-tocoferol. 

A composição do óleo de noz-pecã é similar ao azeite de oliva quando 

comparados os valores de ácidos graxos e teor de tocoferóis (TORO-VAZQUEZ; 

CHARÓ-ALONSO; PÉREZ-BRICEÑO, 1999). De certa forma, o óleo de pecã é um 

pouco mais estável à rancidez oxidativa, devido à presença de outros compostos 

antioxidantes além dos tocoferóis, porém a oxidação deste óleo ainda necessita de 

mais estudos (VILLARREAL-LOZOYA; LOMBARDINI; CISNEROS-ZEVALLOS, 

2007). 

Atualmente existem três empresas brasileiras que produzem óleo de noz-pecã, 

a Pitol, a Pazze e a Pecanita, nos municípios de Anta Gorda, Panambi e Cachoeira 

do Sul, respectivamente, situadas no estado do RS.  
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O processo de fabricação do óleo inicia-se pelo recebimento das nozes sem 

casca e já higienizadas, previamente selecionadas, em seguida é realizada a moagem 

com adição de vitamina E, podendo esta permanecer na noz mesmo após extração 

do óleo, sendo a extração do óleo realizada somente por prensagem a frio de forma 

mecânica (TEMELLI et al., 2007). Através da prensagem obtém-se dois produtos, o 

óleo e a torta, o primeiro é direcionado para a filtragem e envase, e o segundo como 

resíduo utilizado em barras de cereais, ingrediente de confeitaria e padarias (ORO, 

2007). 

 

3.7 A CASCA DA NOZ-PECÃ 

 

O volume total de cascas que é gerado como subproduto é de 40 a 50% em 

relação às nozes (WORLEY, 1994). Estas possuem cor marrom acinzentada a 

castanho-claro, de superfície plana ou sulcada (STEVENS, 2010). 

A casca de noz-pecã é composta por 44,77-49,77% de fibras, 34,33-41,41% de 

carboidratos, 7,95-11,83% de umidade, 2,21-2,84% proteínas, 0,88-1,85% de 

minerais e 0,31-0,91% de lipídios totais, dependendo da variedade analisada (PRADO 

et al., 2013). 

Ao processar as nozes, as indústrias têm como resíduo a casca, que pode ser 

empregada como combustível de caldeiras ou encaminhada para o processamento 

em pedaços no preparo de chás (HILBIG, 2017). O chá de casca de noz-pecã traz 

benefícios à saúde do indivíduo na redução do colesterol e níveis de glicose, redução 

de peso e auxilia na prevenção de distúrbios estomacais e intestinais (WORLEY, 

1994). 

Em estudos in vivo realizados por Reckziegel et al. (2011) e Müller et al. (2013) 

foi observado que os compostos fenólicos presentes em chá de casca de noz-pecã 

apresentaram atividade biológica na desintoxicação dos usuários de drogas através 

da ação contra os radicais livres, também diminuindo os sintomas na desintoxicação 

de nicotina e podendo auxiliar nos danos causados ao fígado pelo estresse oxidativo 

da ingestão crônica de álcool. 

Segundo Hilbig (2017), o extrato de casca de noz-pecã pode apresentar um 

efeito maior em determinadas patologias, pelo fato de conter uma grande variedade 

de compostos fenólicos, ao comparar cada composto isoladamente.  
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Prado (2008) também salienta que o chá de casca de noz-pecã apresenta 

teores elevados de compostos fenólicos, taninos condensados e atividade 

antioxidante. Enquanto Samman et al. (2001) e Wu et al. (2004) constataram que os 

compostos fenólicos presentes nos extratos alcoólicos das cascas de pecã 

assemelham-se a outras matérias-primas de elevado valor de fenólicos como o chá 

verde (117, 3 mg GAE.g-1) e cravo da índia (113,2 mg GAE.g-1). 

Os compostos fenólicos estão presentes de forma significativa na composição 

das cascas, como por exemplo, o ácido elágico, ácido gálico, ácido clorogênico, ácido 

p-hidroxibenzóico, epigalocatequina e epicatequina-galato, são alguns dos principais 

destacados por de La Rosa, Alvarez-Parrilla e Shahidi (2011); Porto et al. (2013) e 

Prado et al. (2014). 

Deve-se ter um cuidado especial na extração de compostos fenólicos da casca, 

pelo fato de se ligarem com componentes da matriz, no caso a lignina e a celulose 

(HILBIG et al., 2018). 

 

Figura 5 – Cascas de noz-pecã. 

 

 

                                                  Fonte: arquivo pessoal. 

 

Além disso, têm-se estudado o potencial uso de extratos de casca de noz-pecã 

como antioxidantes naturais em alimentos, pelo fato de que os antioxidantes sintéticos 

como o BHA (hidroxianisol butilado) e o BHT (hidroxitolueno butilado) podem 

promover efeitos negativos no organismo humano, apresentando atividade 

carcinogênica, interferindo na função hormonal e acumulação no tecido adiposo. 

Muitos alimentos de origem vegetal possuem sementes e cascas, e as 

indústrias acabam por utilizar-se apenas das polpas para fabricação de sucos, doces 

em conserva e extratos, assim sendo, estas sementes e cascas, que são fontes 
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naturais de antioxidantes, acabam sendo descartadas na forma de resíduos, ao invés 

de sua utilização/aplicação na substituição dos antioxidantes sintéticos (de OLIVEIRA 

et al., 2009). 

 

3.8 LIPÍDIOS NA NOZ-PECÃ 

 

Os níveis elevados de lipídios (52-70%) nas nozes, que representam a fração 

principal, podem ser considerados atrativos para a extração industrial em relação à 

outras sementes oleaginosas como milho e soja, que possuem de 3,1 a 5,7 e 18 a 

20% de óleo, respectivamente (O’ BRIEN, 2004). Isto vêm a tornar a noz-pecã mais 

rentável economicamente.  

Como as nozes são alimentos ricos em lipídios, consequentemente, 

desenvolvem mais rapidamente rancidez quando armazenadas em temperatura 

ambiente, por isso, certos cuidados são necessários para sua maior preservação, 

como a temperatura de refrigeração, utilização de atmosfera modificada e tipo de 

embalagem (GARCÍA-PASCUAL et al., 2003; ORO, 2007). 

 

3.9 COMPOSTOS ANTIOXIDANTES EM NOZ-PECÃ 

 

Segundo a ANVISA (Agência Nacional de Vigilância Sanitária), os antioxidantes 

são substâncias que retardam o aparecimento de alterações oxidativas no alimento. 

Os antioxidantes são compostos aromáticos que contém em sua estrutura, no mínimo, 

uma hidroxila, e apresentam-se como sintéticos, ou seja, na forma de aditivos (BHA e 

BHT) ou de maneira natural na composição dos alimentos (compostos fenólicos, 

terpenos e organosulfurados) (SOUSA et al., 2007). 

Nos vegetais são encontradas as maiores quantidades de antioxidantes como 

tocoferóis, carotenoides, flavonoides e compostos fenólicos (SALVADOR, 2014). 

A noz-pecã possui a maior atividade antioxidante quando comparada a outros 

frutos secos, além de elevadas quantidades de compostos fenólicos (VILLARREAL-

LOZOYA; LOMBARDINI; CISNEROS-ZEVALLOS, 2007). Estes autores também 

afirmam que os antioxidantes, ao realizar a captura ou desativação de radicais livres 

no organismo, podem prevenir doenças do coração e degenerativas, câncer e 

catarata. 
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Prado et al. (2009) encontraram, em extratos de casca de noz-pecã, valores de 

atividade antioxidante em ABTS de 1404 µmol TEAC.g-1 e de 385 mg TEAC.g-1 pelo 

método de DPPH. Em um estudo realizado por Juhaimi et al. (2018), observou-se que 

o óleo de noz-pecã se apresenta como uma excelente fonte de tocoferóis, ácidos 

graxos, antioxidantes e polifenóis. A capacidade antioxidante das nozes pode variar 

significativamente de acordo com a cultivar (VILLARREAL-LOZOYA; LOMBARDINI; 

CISNEROS-ZEVALLOS, 2007). 

São vários os fatores que podem afetar a capacidade antioxidante dos 

compostos fenólicos, como as condições de processamento dos alimentos, emprego 

de solventes e temperaturas elevadas de extração no isolamento dos mesmos 

(MOURE et al., 2001). Estudos têm sido direcionados para avaliar a capacidade 

antioxidante e o teor de substâncias fenólicas em alimentos ricos em ácidos graxos 

insaturados, estes suscetíveis ao processo de oxidação, principalmente nos 

subprodutos gerados pela indústria alimentícia, segundo Prado (2008). Ao avaliar o 

potencial antioxidante de 1.120 alimentos, Halvorsen et al. (2006), constataram que a 

noz-pecã está em décimo lugar nos alimentos ricos em atividade antioxidante. 

 

3.10 COMPOSTOS FENÓLICOS EM NOZ-PECÃ 

 

Os compostos fenólicos apresentam em sua estrutura química anéis 

aromáticos hidroxilados, com uma ampla diversidade estrutural, podendo variar de 

uma simples molécula a polímeros, tornando-se extremamente instáveis às condições 

de processamento quando as células vegetais são danificadas, em que há conversão 

dos mesmos em diversos outros produtos (ARAÚJO, 2015). Atuam na inibição de 

radicais livres e prevenindo a autoxidação em alimentos (SHAHIDI; JANITHA; 

WANASUNDARA, 1992). Entre os compostos fenólicos que mais se destacam estão 

os flavonoides, ácidos fenólicos, fenóis simples, cumarinas, taninos, ligninas e 

tocoferóis (SHAHIDI; NACZK, 1995). 

A noz-pecã, em estudos realizados, apresenta elevadas quantidades de 

compostos fenólicos, e consequentemente atividade antioxidante, reduzindo o risco 

de doenças degenerativas como Alzheimer e Parkinson, e inibindo cânceres de cólon, 

esôfago, pulmão, fígado, mama e pele (MERTENS-TALCOTT; PERCIVAL, 2005; 

MAGNUSON et al., 2016; ANGELO; JORGE, 2007). Entre os compostos que 



31 
 

possuem esta ação em relação a doenças estão o resveratrol, a quercetina, o ácido 

cafeico e demais flavonóis (PIMENTEL; FRANCKI; GOLLÜCKE, 2005). 

O ácido gálico presente na noz-pecã (138 µg/g) compreende 78% da 

composição fenólica, variando conforme a cultivar (BEUCHAT; PEGG, 2013). Em 

outra pesquisa, realizada por Ortiz-Quezada, Lombardini e Cisneros-Zevallos (2011), 

foi concluído que os compostos fenólicos das cascas são formados principalmente por 

taninos condensados, podendo afetar o conteúdo de compostos fenólicos na noz, isto 

pode se dar pelo fato de que os taninos podem lixiviar das cascas para as nozes no 

pré-condicionamento comercial. Os autores também citam os principais compostos 

fenólicos encontrados nas nozes: ácido gálico, catequina, epicatequina, ácido elágico 

e derivados de ácido elágico. 

Um diagrama dos principais compostos fenólicos encontrados na noz-pecã e 

em suas cascas é apresentado na Figura 6. 
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Figura 6 – Diagrama das principais classes e subclasses de compostos fenólicos 
encontrados em noz-pecã e suas cascas por LC-DAD-MS/MS. 

  

Fonte: adaptado de Araújo, 2015. 

 

 

3.11 HIDRÓLISE ÁCIDA 

 

A hidrólise ácida consiste em promover a quebra de uma molécula complexa 

através de uma solução ácida como catalisador, com o objetivo de obter-se uma 

molécula mais simples; desta forma, com sua aplicação na extração de compostos 

fenólicos que se apresentam ligados à parede celular ou esterificados e ligados a 

glicosídeos, os quais podem ser liberados de maneira a facilitar na sua identificação 

e quantificação (ROBBINS et al., 2014). Além da hidrólise ácida, há também a hidrólise 

alcalina e enzimática, sendo a primeira utilizada uma solução altamente básica e a 

segunda, enzimas como a α-amilase e celulase (YU; VASANTHAN; TEMELLI, 2001). 

A aplicação da hidrólise alcalina e ácida pode ser utilizada em conjunto, com ambas 
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podendo liberar compostos diferentes, pois pode haver compostos que não foram 

totalmente liberados apenas com a hidrólise alcalina dependendo do tipo de matéria-

prima analisada, devendo em seguida ser aplicada também a hidrólise ácida (ROSS; 

BETA; ARNTFIELD, 2009).  

Bouali et al. (2019) relata em seu estudo que a concentração de ácido gálico teve 

um aumento de 3,07 vezes e de 1,65 vezes para o ácido elágico, após submeter as 

nozes da cultivar Moore, da Tunísia, em hidrólise ácida. E De La Rosa et al. (2014) 

afirma que tanto o ácido gálico como o ácido elágico podem ser encontrados em 

formas conjugadas como a epigalocatequina e ésteres de ácido elágico, sendo 

liberados após o processo de hidrólise.  Porto et al. (2013) também aplicou hidrólise 

ácida em extratos de cascas de noz-pecã, confirmando o aumento de ácido gálico e 

ácido elágico através da mesma. 
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RESUMO 33 

 34 

A noz-pecã está mais presente na mesa dos consumidores brasileiros. Há poucos 35 

dados de caracterização química de diversas cultivares, principalmente em relação às 36 

cascas. Neste trabalho foram caracterizados os lipídios e os compostos fenólicos de 37 

nove cultivares de noz-pecã (Barton, Chickasaw, Imperial, Importada, Jackson, 38 

Melhorada, Mohawk, Pawnee e Shawnee) produzidas no Rio Grande do Sul (Brasil), 39 

utilizando-se diferentes técnicas cromatográficas. O teor de lipídios totais das nozes 40 

variou de 51,15% (Imperial) a 63,18% (Importada), sendo os ácidos oleico, linoleico e 41 

palmítico os majoritários em todas as cultivares. Os compostos fenólicos mais 42 

abundantes nas nozes e nas cascas foram os ácidos elágico e gálico, além da 43 

catequina. Após uma hidrólise ácida, destacaram-se o ácido gálico e o ácido 4-44 

hidroxibenzóico nas nozes e os ácidos gálico, elágico e protocatecuico nas cascas. 45 

Estas informações enfatizam os benefícios do consumo da noz-pecã e da utilização 46 

das cascas como antioxidantes na indústria de alimentos. 47 

 48 

 49 

Palavras-chave: Atividade antioxidante. Ácidos graxos. Nogueira-pecã. Carya 50 

illinoinensis. Cromatografia.    51 

  52 
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1 Introdução 53 

A noz-pecã [Carya illinoinensis (Wangenh) K. Koch], é oriunda de países da 54 

América do Norte, Estados Unidos e México, porém, com grande expansão de cultivo 55 

no Brasil, sendo o Rio Grande do Sul o estado que apresenta o maior pomar de noz-56 

pecã da América Latina (2.312 hectares), com produção de mais de 2.000 toneladas 57 

ao ano e responsável por 74% da produção brasileira, seguido pelo estado de São 58 

Paulo (976 hectares), Paraná (507 hectares) e Santa Catarina (12 hectares) 59 

(BOSCARDIN; COSTA, 2018; FRONZA, et al., 2018). O Rio Grande do Sul conta 60 

ainda com forte incentivo do governo através do projeto Pró-Pecã (Programa Estadual 61 

de Desenvolvimento da Pecanicultura), com o objetivo de aumentar a área cultivada 62 

e produção do fruto. 63 

Pertencente ao grupo dos frutos secos, a noz-pecã apresenta na sua 64 

composição 72% de lipídios, 13,9% de carboidratos, 9,6% de fibras, 9,2% de 65 

proteínas, 4% de açúcares totais, 3,5% de água e 1,5% de minerais, conforme dados 66 

do Departamento de Agricultura dos Estados Unidos (USDA, 2018), sendo que estes 67 

valores podem variar nas diferentes cultivares e, pelas condições de crescimento do 68 

fruto. Além disso, os frutos de noz-pecã também são fontes de bioativos, dentre estes 69 

encontram-se os compostos fenólicos em quantidades significativas e estão presentes 70 

tanto nas nozes como nas cascas, contribuindo com sua elevada capacidade 71 

antioxidante, e consequentemente, reduzindo o risco de doenças degenerativas como 72 

Alzheimer e Parkinson, além de sua ação anticarcinogênica e diminuição de 73 

problemas cardiovasculares (MERTENS-TALCOTT; PERCIVAL, 2005; MAGNUSON 74 

et al., 2016). 75 

Alguns dos principais compostos fenólicos encontrados nas nozes e cascas 76 

são o ácido gálico, este compreendendo cerca de 78%, catequina, epigalocatequina, 77 

ácido clorogênico, epicatequina, ácido elágico, ácido p-hidroxibenzóico, epicatequina-78 

galato e ácido cafeico, sendo o fruto num todo uma matriz bastante complexa no que 79 

diz respeito à sua composição fenólica (HILBIG et al., 2018; BEUCHAT; PEGG, 2013). 80 

Hilbig et al. (2018), apenas relata em seu estudo uma única cultivar (Barton) de casca 81 

de noz-pecã, não avaliando a influência das demais cultivares existentes, enquanto 82 

Beuchat e Pegg (2013), não reportam sobre compostos fenólicos ligados à matriz 83 

vegetal das nozes e sua liberação por meio de hidrólise ácida. 84 

Os estudos realizados por Wu et al. (2004), comprovaram que ao analisar dez 85 

diferentes frutos secos (amêndoas, castanha-do-Pará, castanha-de-caju, avelãs, 86 
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macadâmias, amendoim, pistache, pinhões, noz-pecã e noz-europeia), o fruto que 87 

apresentou maiores teores de polifenóis totais é a noz-pecã. 88 

As nozes além de apresentarem uma fonte múltipla de nutrientes e 89 

componentes bioativos, também são rica fonte de ácidos graxos benéficos à saúde, 90 

com 53% de lipídios monoinsaturados (MUFAs), 28% de poli-insaturados (PUFAs) e 91 

8% de lipídios saturados (SFA) (HADDAD, 2011). Estas podem ser consumidas cruas 92 

ou torradas, incorporadas em saladas, produtos de panificação, sobremesas e pratos 93 

de entrada (BEUCHAT; PEGG, 2013). Enquanto as cascas são utilizadas para 94 

preparo de chá, já que cerca de 40 a 50% é subproduto gerado em relação às nozes 95 

(Prado et al., 2014).  96 

Alguns estudos têm indicado as cascas de noz-pecã como grande potencial de 97 

uso antioxidante em diferentes produtos, por conter maiores teores de fenólicos totais 98 

e taninos condensados em relação às nozes da noz-pecã (VILLARREAL-LOZOYA; 99 

LOMBARDINI; CISNEROS-ZEVALLOS, 2007; RAJARAM et al., 2001). A utilização de 100 

extrato de casca de noz-pecã como antioxidante natural em margarina, comprovou a 101 

eficiência do mesmo em relação ao antioxidante sintético BHT (hidroxitolueno 102 

butilado) (RIBEIRO et al., 2017). 103 

Até o momento, alguns estudos já foram realizados no que diz respeito ao teor 104 

de lipídios totais e perfil de ácidos graxos de diferentes cultivares de noz-pecã, como 105 

é o caso da cultivar Western Schley e Wichita, cultivadas no México, e estas mesmas 106 

também foram avaliadas na Austrália. Já a atividade antioxidante em nozes foi 107 

avaliada em cultivares como Stuart, Wichita e Pawnee, na China. Compostos fenólicos 108 

foram identificados e quantificados nas cascas da cultivar Barton, aqui do Brasil, e nas 109 

nozes de cultivares como Desirable, Kanza e Kiowa, nos Estados Unidos. Em vista 110 

disso, o objetivo deste trabalho é avaliar detalhadamente nove cultivares, em relação 111 

ao teor de lipídios, perfil de ácidos graxos, composição fenólica e a capacidade 112 

antioxidante das nozes e cascas da noz-pecã, do estado do Rio Grande do Sul, Brasil. 113 

A composição bioativa do fruto ainda não foi totalmente explorada, devido ao fato da 114 

noz-pecã apresentar uma grande variedade destes compostos e poucas cultivares 115 

terem sido estudadas em relação às tantas que existem no mundo. 116 

 117 

 118 

 119 
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2 Material e métodos 120 

 121 

2.1 Reagentes e padrões analíticos 122 

Álcool metílico PA (Neon, Brasil), clorofórmio PA (Synth, Brasil), sulfato de 123 

sódio anidro PA (Neon, Brasil), hexano PA (Synth, Brasil), hexano UV/HPLC (Merck, 124 

Alemanha), acetona PA (Dinâmica, Brasil), ácido sulfúrico PA (Neon, Brasil), hidróxido 125 

de potássio PA (Alphatec, Brasil), fosfato de potássio monobásico anidro PA 126 

(Dinâmica, Brasil), fosfato de potássio bibásico anidro PA (Dinâmica, Brasil), 127 

fluoresceína sódica PA (Exôdo, Brasil), AAPH [2,2‘-azobis(2-amidinopropan) 128 

dihydrochloride] (Sigma – Aldrich, EUA), trolox [(±)-6-Hydroxy-2,5,7,8-129 

tetramethylchromane-2-carboxylic acid] (Sigma - Adrich, EUA), ácido gálico 130 

monohidratado PA (Neon, Brasil), Folin-Ciocalteu 2N (Dinâmica, Brasil), carbonato de 131 

sódio PA (Neon, Brasil), álcool metílico UV/HPLC (Merck, Alemanha), ácido acético 132 

UV/HPLC (Sigma - Adrich, EUA), acetonitrila (Merck, Alemanha), ácido clorídrico PA 133 

(Dinâmica, Brasil), hidróxido de sódio PA (Dinâmica, Brasil), éter etílico PA (Moderna, 134 

Brasil), quercetina 3-glicosídeo (Sigma - Adrich, EUA), FAME mix-37 (Merck, 135 

Alemanha) ácido clorogênico (Chem-Impex, EUA), kaempferol (Cayman Chemical 136 

Company, EUA), ácido elágico dihidratado (TCI América, Japão), ácido cafeico 137 

(Cayman Chemical Company, EUA), ácido vanílico (Oakwood Chemical, EUA), ácido 138 

gálico (Êxodo, Brasil), ácido p-cumárico (Sigma - Adrich, EUA), taxifolin (Sigma - 139 

Adrich, EUA), epigalocatequina (TCI América, Japão) miricetina (TCI América, Japão), 140 

ácido protocatecuico (Cayman Chemical Company, EUA), ácido siríngico (Cayman 141 

Chemical Company, EUA), hesperidina (Cayman Chemical Company, EUA). 142 

 143 

2.2 Recepção e preparo das amostras 144 

Os frutos de seis cultivares de noz-pecã (Barton, Imperial, Importada, 145 

Melhorada, Mohawk e Shawnee) foram obtidos em parceria com o setor de 146 

Fruticultura do Colégio Politécnico da UFSM (Universidade Federal de Santa Maria), 147 

29° 41’ 02’’ Sul e 53° 48’ 25’’ Oeste, e outras três cultivares (Chickasaw, Jackson e 148 

Pawnee) de doações de produtores do município de Cachoeira do Sul – RS, Brasil, 149 

30° 02’ 20’’ Sul e 52° 53’ 38’’ Oeste.   150 

As amostras de noz-pecã foram submetidas a uma pré-secagem realizada com 151 

secador à lenha com temperatura média de 32 °C até um percentual de umidade entre 152 

3-5%, e em seguida descascadas, realizando-se a remoção de nozes deterioradas ou 153 
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danificadas. Em seguida, as nozes foram embaladas à vácuo e as cascas 154 

armazenadas em sacolas plásticas, com posterior congelamento (-4 °C) até a 155 

realização das análises de caracterização descritas a seguir. Todas as análises foram 156 

realizadas em triplicata. 157 

 158 

2.3 Determinação de lipídios totais e perfil de ácidos graxos por CG-FID 159 

O método para a determinação de lipídios totais das nozes é descrito por Bligh 160 

e Dyer (1959) e Association of Official Agricultural Chemists (AOAC) (2005), com 161 

modificações, pesando-se 500 mg de amostra moída. Após a obtenção do teor de 162 

lipídeos totais, uma alíquota do óleo foi retirada e armazenada para posterior análise 163 

de ácidos graxos.   164 

Foi realizada a transesterificação/saponificação do óleo conforme Hartman e 165 

Lago (1973), sendo este previamente seco em nitrogênio, pois se encontrava 166 

suspenso em clorofórmio proveniente da extração de lipídios totais, obtendo-se 20 mg 167 

de óleo bruto no tubo de ensaio, sendo adicionado 1 mL de solução de hidróxido de 168 

potássio (KOH) 0,4 mol.L-1, com agitação de 30 s em vórtex e levado ao banho à 169 

100 °C  por 10 min. Em seguida, retirou-se os tubos do banho, resfriando-os em água 170 

corrente. Após resfriados, adicionou-se 3 mL de solução de ácido sulfúrico (H2SO4) 1 171 

mol.L-1, agitou-se os tubos novamente em vórtex e foram colocados em banho por 172 

100 °C por 10 min. Os tubos foram resfriados novamente em água corrente e 173 

adicionou-se 2 mL de hexano (grau HPLC), agitou-se em vórtex e centrifugou-se a 174 

2500 rpm por 5 min. E por fim, foi separada a fração superior em vial para posterior 175 

injeção no sistema de cromatografia gasosa. 176 

Para a determinação do perfil de ácidos graxos presentes no óleo de cada 177 

cultivar de noz-pecã, foi utilizado cromatógrafo a gás com detector de ionização em 178 

chamas (GC-FID) (modelo Varian STAR 3600, Santa Ana, Califórnia, EUA) e um 179 

sistema de injeção automatizado (Varian 8200, Santa Ana, Califórnia, EUA). Para 180 

cada amostra, foi injetada a quantidade de 1 μL em um injetor tipo Split/Splitless, com 181 

operação no modo Split de 1:20 a 250 °C. O gás de arraste utilizado foi o hidrogênio 182 

na pressão constante de 25 psi e os FAMES’s foram separados em coluna capilar HP-183 

88 (100 m x 0,25 mm e 0,20 μm; Agilent, Califórnia, EUA). A programação de 184 

temperatura da coluna foi inicialmente 50 °C, por 1 min, e posteriormente aumentada 185 

para 185 °C a 15 min. Em seguida, houve um aumento de temperatura para 195 °C a 186 

0,5 °C/min e por fim, atingindo a temperatura de 230 °C com elevação de 15 °C/min, 187 
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permanecendo nesta faixa por 10 min. A temperatura do detector foi mantida em 250 188 

°C. O tempo de retenção dos ácidos graxos foi comparado com os tempos de retenção 189 

da mistura de ésteres metílicos (FAME Mix-37) sendo os resultados apresentados em 190 

forma de porcentagem de cada ácido graxo que foi identificado na porção lipídica, por 191 

normalização de área. 192 

 193 

2.4 Preparo dos extratos polares para análise de compostos fenólicos totais, 194 
caracterização de compostos fenólicos por LC-DAD-MS/MS e capacidade 195 
antioxidante 196 

Os extratos foram preparados conforme de La Rosa, Alvarez-Parrilla e Shahidi 197 

(2011). As cascas e as nozes foram moídas em multiprocessador (Philco, modelo All 198 

in One 2 Citrus), em seguida, peneiradas em tamanho de peneira de 60 mesh para as 199 

cascas e 12 mesh para as nozes. 200 

 201 

2.4.1 Remoção da gordura das nozes 202 

As nozes primeiramente foram desengorduradas com hexano, pesando-se 15 203 

g de amostra para 150 mL do solvente (1:10 p/v) em erlenmeyer, agitando 204 

manualmente por 3 min, de acordo com La Rosa, Alvarez-Parrilla e Shahidi (2011). 205 

Em seguida filtrou-se a mistura à vácuo e repetiu-se o processo para remoção da 206 

gordura por mais duas vezes. A amostra sólida que se encontrava no papel filtro, foi 207 

colocada na capela de exaustão para a evaporação total do solvente por 24 h e 208 

posterior preparo dos extratos.  209 

 210 

2.4.2 Preparo dos extratos das cascas e nozes 211 

Tanto para o preparo dos extratos das cascas como das nozes, pesou-se 3 g 212 

de amostra em tubo falcon e foram diluídas em 30 mL de acetona 80% (p/v). Em 213 

seguida, foram colocados em banho agitador a 50 °C por 30 min. Os extratos foram 214 

centrifugados (3000 rpm/10 min) e o precipitado re-extraído. Os sobrenadantes foram 215 

recombinados e rotaevaporados à vácuo a 40 °C/60 rpm (Rotavapor®, modelo R-3) 216 

para remoção do solvente. Os extratos concentrados foram liofilizados por 48 h a -45 217 

°C (Liofilizador Terroni®, modelo LS 3000) e armazenados sob refrigeração até o 218 

momento das análises. Os extratos foram preparados em triplicata. 219 

 220 
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2.5 Compostos fenólicos totais 221 

Os compostos fenólicos totais foram determinados pelo método do reagente de 222 

Folin-Ciocalteu, conforme Singleton, Orthofer e Lamuela-Raventós (1999). Pesou-se 223 

10 mg do extrato liofilizado tanto para as cascas como para as nozes de cada cultivar, 224 

e estes foram dissolvidos em 40 e 20 mL de metanol, respectivamente.  Em seguida, 225 

20 µL do extrato polar diluído, foi misturado com 100 µL do reagente Folin-Ciocalteu 226 

2 N (diluído 1:10 em água destilada) e 80 µL de carbonato de sódio 7,5%, em 227 

microplaca transparente (polipropileno) de 96 poços e esta foi incubada ao abrigo da 228 

luz, por 2 h. A leitura da microplaca foi realizada em absorbância de 765 nm (Hidex 229 

Sense, modelo 425-301). Uma curva analítica de ácido gálico (fenólico padrão) foi 230 

elaborada com 10 pontos equidistantes em triplicata, com concentração de ácido 231 

gálico variando de 2 a 92 mg.L-1 (r2 ≥ 0,961; valor de p para falta de ajuste 0,151), 232 

onde os resultados foram calculados a partir desta e expressos em g equivalente de 233 

ácido gálico por kg de amostra (g GAE. kg-1).  234 

 235 

2.6 Identificação e quantificação de compostos fenólicos por LC-DAD-MS/MS 236 

Os compostos fenólicos foram caracterizados por cromatografia líquida (LC) 237 

acoplada a um detector de arranjos de diodo (DAD), com espectrômetro de massa 238 

triplo quadrupolo (MS) (LCMS 8045, Shimadzu, Kyoto, Japão) provido de uma fonte 239 

de ionização por eletrospray (ESI). A separação foi realizada de acordo com o método 240 

de Abu-Reidah et al. (2019) com modificações e utilizando-se uma coluna de fase 241 

reversa Zorbax RRHD Eclipse C-18 (XDB) (2,1 mm x 150 mm, tamanho de partícula 242 

de 1,8 μm) com uma taxa de fluxo de 0,2 mL/min, temperatura do forno de 35 °C e 243 

volume de injeção de 10 μL. Os solventes utilizados na separação foram água 244 

acidificada (0,5% de ácido acético) como fase móvel A, e acetonitrila para a fase móvel 245 

B, sendo o gradiente linear para fase móvel B de 0-0,01 min, 0%; 0,01-20 min, 20%; 246 

20-21 min, 27%; 21-23 min 30%; 23-30 min, 30%; 30-40 min, 50%; 40-50 min, 75%; 247 

50-60 min, 100%; 60-63 min, 0%; 63-70 min, 0%, totalizando 70 min. Os parâmetros 248 

que foram utilizados na fonte ESI para identificação e quantificação dos compostos 249 

fenólicos são: modo de ionização negativa, fluxo de gás de nebulização 2 L/min, fluxo 250 

de gás de secagem 4 L/min, fluxo de gás de aquecimento 6 L/min, tensão da interface 251 

-3,5 kV, temperatura da interface 350 °C, temperatura do bloco 200 °C, temperatura 252 

da DL (dessolvation line) 150 °C. Também foram otimizados os eventos de reação 253 
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múltipla (MRM) utilizando o software LabSolutions para os compostos apresentados 254 

na Tabela suplementar 1 do material suplementar. 255 

 256 

2.7 Validação do método 257 

A validação do método no LC-DAD-MS/MS deu-se de acordo com o MAPA 258 

(2011) e INMETRO (2016). A linearidade foi verificada a partir das curvas de 259 

calibração dos padrões (ácido gálico, ácido protocatecuico, epigalocatequina, 260 

epicatequina, ácido clorogênico, ácido cafeico, ácido vanílico, ácido siríngico, ácido p-261 

cumárico, ácido ferúlico, ácido elágico, taxifolin, quercetina 3-glicosídeo, hesperidina, 262 

miricetina, quercetina, kaempferol, resveratrol e rutina) com dez pontos equidistantes, 263 

sendo estas, injetadas aleatoriamente em triplicata. Também foram realizados os 264 

testes estatísticos de Shapiro-Wilk, Levene, falta de ajuste e ANOVA nas curvas de 265 

calibração. Em relação a precisão intra-dia (no mesmo dia, n = 6) e inter-dia (em três 266 

dias diferentes, n = 3), esta foi avaliada a partir de pontos mínimo, médio e máximo 267 

das concentrações. O limite de detecção (LOD) foi verificado através do desvio padrão 268 

do ponto mais baixo da curva analítica multiplicado por 3,3 e dividido pelo coeficiente 269 

angular da mesma, e o limite de quantificação (LOQ) através do desvio padrão do 270 

ponto mais baixo da curva analítica multiplicado por 10 e dividido pelo coeficiente 271 

angular desta.  272 

 273 

2.8 Preparo dos extratos para injeção no LC-DAD-MS/MS 274 

Os extratos das amostras das cascas e nozes liofilizados foram pesados, 10 275 

mg tanto para as cascas como para as nozes de cada cultivar, dissolvidos em 1 mL 276 

de metanol e filtrados em filtro de seringa PTFE (0,22 μm), sendo em seguida, 277 

injetados no sistema de cromatografia líquida. 278 

 279 

2.8.1 Hidrólise ácida 280 

Outra parte dos extratos liofilizados foi submetida à hidrólise ácida, que 281 

segundo Mattila e Kumpulainen (2002), os ácidos fenólicos podem apresentar-se 282 

como complexos ligados insolúveis através de ligações éster e glicosídicas presentes 283 

na parede celular, sendo liberados normalmente usando hidrólise ácida, básica ou 284 

ambas. Após analisar morangos e framboesas submetidas à hidrólise ácida, os 285 

mesmos autores, observaram a liberação de ácido gálico e ácido protocatecuico. 286 
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Enquanto Soong e Barlow (2006), submeteram sementes de manga à hidrólise ácida, 287 

verificando a maior liberação de ácido gálico e ácido elágico. 288 

O método de hidrólise ácida é descrito por de La ROSA; ALVAREZ-PARILLA; 289 

SHAHIDI (2011), em que foram pesados 15 mg de extrato seco em tubos de ensaio, 290 

tanto para as cascas como para as nozes de cada cultivar, e dissolvidos em 12 mL de 291 

ácido clorídrico (HCl) 2 mol.L-1 com posterior aquecimento a 95 °C por 4 h em banho-292 

maria. Após esse período, os tubos foram resfriados e passou-se a mistura ácida para 293 

tubos de falcon e ajustou-se o pH para 2,0 com hidróxido de sódio (NaOH) 10 mol.L-294 

1. Em seguida, adicionou-se 18 mL de éter etílico e os tubos foram agitados em vórtex 295 

por 1 min e centrifugados (3000 rpm/2 min), coletou-se a fração superior e repetiu-se 296 

o processo de extração com o precipitado por mais duas vezes, os sobrenadantes 297 

foram recombinados e conduzidos ao evaporador rotativo (Rotavapor®, modelo R-3). 298 

Após a evaporação do solvente, os extratos foram ressuspendidos em 1 mL de 299 

metanol, filtrados em filtro de seringa PTFE (0,22 μm) e injetados no sistema de 300 

cromatografia líquida. As amostras foram analisadas em triplicata e os resultados 301 

expressos em μg.g-1.  302 

 303 

2.9 Capacidade antioxidante - ORAC 304 

A capacidade de absorção do radical oxigênio (ORAC) é descrita por Ou, 305 

Hampsch-Woodill e Prior (2001) e modificado por Dávalos, Gómez-Codovés e 306 

Bartolomé (2004). Inicialmente, pesou-se 10 mg do extrato liofilizado tanto para as 307 

cascas como para as nozes de cada cultivar, e estes foram dissolvidos em 40 e 20 308 

mL de metanol, respectivamente. E, posteriormente foi realizada as diluições destes 309 

em solução tampão 75 mmol.L-1  (pH 7,4) com 5% de metanol. O reagente AAPH 310 

(0,412 g) foi dissolvido em 10 mL de tampão fosfato 75 mmol.L-1  (pH 7,4), com 311 

concentração final de 152 mmol.L-1. A solução trabalho de fluoresceína (81 mmol.L-1), 312 

foi elaborada a partir da diluição da solução estoque (407 mmol.L-1)  em tampão 313 

fosfato 75 mmol.L-1 (pH 7,4). A reação ocorreu com a mistura de 25 µL dos extratos 314 

diluídos e 150 µL da solução trabalho de fluoresceína em microplaca preta 315 

(polipropileno) de 96 poços. A microplaca foi então incubada em leitor de microplaca 316 

(Hidex Sense, modelo 425-301) a 37 °C por 10 min, com 485 nm de excitação e 528 317 

nm de emissão, sendo os três últimos minutos sob agitação. Na sequência, foi 318 

adicionado 25 µL do radical AAPH e a microplaca incubada a 37 °C por 90 min, 319 

observando-se o efeito do extrato na inibição do radical. O branco foi realizado com 320 
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25 µL de solução tampão com 5% de metanol, 150 µL de fluoresceína e 25 µL de 321 

AAPH. Os resultados obtidos foram calculados através da área sob a curva das 322 

amostras e do branco, da diferença entre os dois. A curva consistiu de 8 pontos 323 

equidistantes com diferentes concentrações de Trolox de 100 a 800 mg.L-1 (r2 ≥ 0,977, 324 

valor de p para falta de ajuste 0,561). E, para quantificação da capacidade antioxidante 325 

das amostras, utilizou-se o valor da área sob a curva, com os resultados expressos 326 

em μmol equivalente de Trolox por g de amostra (μmol TE.g-1). 327 

 328 

2.10 Análise estatística 329 

Os dados foram submetidos aos testes de Shapiro-Wilk para verificação da 330 

normalidade e teste de Levene para verificar a homocedasticidade, seguido de análise 331 

de variância (ANOVA) e Tukey para avaliar a diferença entre as amostras. Para dados 332 

que não apresentaram normalidade, foi realizado o teste de Kruskal-Wallis seguido de 333 

teste de Dunn-Bonferronni para apontar a diferença entre as amostras. Ainda, quando 334 

os dados se apresentaram com normalidade, porém com heterocedasticidade, estes 335 

eram submetidos após os testes de Shapiro-Wilk e Levene, ao teste de Welch seguido 336 

do teste de Kruskal-Wallis e Dunn-Bonferronni. Para as amostras que apresentaram 337 

apenas duas variáveis, verificou-se a normalidade pelo teste de Shapiro-Wilk, a 338 

homocedasticidade pelo teste de Fisher e a verificação da diferença pelo teste T (de 339 

Student). Os valores de p < 0,05 foram considerados significativos. Utilizou-se os 340 

programas Statística 7.0 e IBM SPSS Statistics 20.0. 341 

 342 

 343 

3 Resultados e discussão 344 

 345 

3.1 Lipídios totais 346 

A noz-pecã apresenta em sua composição cerca de 65 a 75% de lipídios totais 347 

(TORO-VAZQUEZ, CHARÓ-ALONSO e PÉREZ-BRICEÑO, 1999). Porém, fatores 348 

como a localização, tipo de solo, práticas de horticultura aplicadas, maturidade do 349 

fruto, cultivar e condições climáticas, podem afetar diretamente a composição lipídica 350 

das nozes (BEUCHAT e PEGG, 2013). Neste trabalho não ocorreu avaliação das 351 

condições agroclimáticas e de manejo dos pomares até o momento do recebimento 352 

dos frutos para execução dos experimentos. Este estudo foi uma avaliação da 353 

variabilidade existente no ano produtivo por se tratar de uma cultura perene com 354 
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elevado intervalo de tempo para se tornar produtiva comercialmente. Cada pomar 355 

possui as suas características próprias. Em relação a classificação climática de 356 

Koppen todas as áreas onde se localizam os pomares que foram coletados os frutos 357 

do experimento pertencem a zona Cfa, ou seja, clima temperado úmido com 358 

temperatura média do mês mais quente superior a 22 ºC e do mês mais frio superior 359 

a 3 ºC. 360 

O teor de lipídios pode ser verificado na Figura 1. Este variou entre as nove 361 

cultivares de 51,15% (Imperial) a 63,18% (Importada). A cultivar Importada, que 362 

apresentou maior teor de lipídios não diferiu das cultivares Jackson (62,50%), 363 

Shawnee (61,36%), Barton (59,94%), Chickasaw (58,02%) e Melhorada (57,18%), 364 

porém diferiu significativamente das cultivares Imperial, Pawnee (51,96%) e Mohawk 365 

(53,91%), que apresentaram menor teor de lipídios totais. Foi realizada a ANOVA com 366 

valor significativo para p < 0,05 seguido de Tukey. 367 

Ribeiro et al. (2020) encontrou valores de 52,70% para a cultivar Stuart e de 368 

69,76% na cultivar Imperial, ambas cultivares também produzidas no estado do Rio 369 

Grande do Sul. Segundo Martins et al., (2019), durante o período de enchimento do 370 

fruto, temperaturas muito elevadas podem interferir no acúmulo de óleo e no tamanho 371 

da amêndoa, podendo ocorrer a queda prematura dos frutos. 372 

 373 

Figura 1. Teor de lipídios totais nas nove cultivares de noz-pecã. 374 

 375 

*As letras diferentes indicam diferença significativa entre as amostras à nível de significância de 95%. 376 

 377 

 378 
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3.2 Perfil de ácidos graxos 379 

Os ácidos graxos de maior concentração encontrados no óleo de noz-pecã são 380 

o oleico (59,14 – 61,87%), linoleico (26,31 – 28,67%), palmítico (6,39 – 7,19%) e 381 

esteárico (2,51 – 3,52%), conforme Juhaimi et al. (2017). Estes ácidos graxos que 382 

constituem o perfil lipídico da noz-pecã, foram encontrados nas nove cultivares 383 

analisadas, conforme a Tabela 2, sendo que valores maiores para ácido linolênico 384 

(18:3n3) foram identificados, em relação ao ácido graxo esteárico (18:0), exceto na 385 

cultivar Shawnee. O ácido linolênico está presente em todas as cultivares, mas com 386 

valores inferiores à 1%, com exceção da cultivar Melhorada, que apresentou 1,31% 387 

em sua composição. 388 

O ácido oleico (18:1n9) é o ácido graxo predominante nas nove cultivares, 389 

variando de 60,75% (Melhorada) a 81,21% (Shawnee), com diferença significativa 390 

nestas duas cultivares (p < 0,05), após a aplicação do teste de Kruskal-Wallis seguido 391 

do teste de Dunn-Bonferroni, não diferindo das demais. Já o inverso aconteceu para 392 

o ácido linoleico (18:2n6), a cultivar Shawnee apresentou o menor valor deste quando 393 

comparada a cultivar Melhorada (10,44 e 29,20%, respectivamente), também diferindo 394 

significativamente (p < 0,05), através do teste de Kruskal-Wallis e Dunn-Bonferroni. 395 

Durante o processo de amadurecimento do fruto, a porção de ácidos graxos 396 

saturados (SFA) tende a diminuir conforme o fruto amadurece, enquanto ocorre um 397 

aumento significativo de ácidos graxos monoinsaturados, principalmente de ácido 398 

oleico (BOUALI et al., 2013). E de acordo com Gardea e Martínez-Téllez (2011), é na 399 

etapa de expansão do embrião e do cotilédone que ocorre o acúmulo dos ácidos 400 

graxos nas nozes. 401 

Já os demais ácidos graxos como o palmítico (16:0), esteárico (18:0), 402 

araquídico (20:0) e gadoleico (20:1), também estão presentes na composição das 403 

nove cultivares de noz-pecã, mas em quantidades inferiores a 8%. 404 

Ribeiro et al. (2020), também encontrou valores semelhantes para ácido oleico, 405 

que variaram de 65,53% na cultivar Stuart a 72,99% na cultivar Mahan, e quantidades 406 

de ácido linoleico que variaram de 16,27% a 22,50%, nas cultivares Mahan e Barton, 407 

respectivamente. 408 

A ingestão de ácidos graxos como MUFA (ácidos graxos monoinsaturados) e 409 

PUFA (ácidos graxos poli-insaturados) numa alimentação equilibrada, pode trazer 410 

benefícios no que diz respeito à saúde do indivíduo, pois seu consumo está associado 411 

à diminuição do colesterol (LDL – low density lipoprotein), regulação da pressão 412 
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arterial, proteção contra doenças cardiovasculares e inflamatórias, e coagulação 413 

sanguínea (RAJARAM et al., 2001). Cabe ainda ressaltar que os valores baixos 414 

encontrados para ácidos graxos saturados são vistos de maneira positiva, uma vez 415 

que, o consumo elevado destes, auxiliam no desenvolvimento da obesidade e outras 416 

comorbidades, além do aumento dos níveis de colesterol LDL (ATANASOV et al., 417 

2018). 418 

A relação entre os ácidos linoleico (n6) e linolênico (n3), ambos poli-419 

insaturados, é que quando ocorre a síntese do ácido linoleico no organismo, este 420 

também tem sua conversão em ácido linolênico através da ação de enzimas (MARTIN 421 

et al., 2006). Assim, a conversão de ácido linolênico é totalmente influenciada pelo 422 

teor de ácido linoleico presente no alimento. Com base nisso, observa-se na Tabela 1 423 

que a cultivar que maior tende a apresentar esta conversão é a Imperial com 30,79% 424 

e a que menor apresenta é a Shawnee, com apenas 19,60%, ambas diferindo 425 

estatisticamente.  426 

 427 
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Tabela 1. Perfil de ácidos graxos de nove cultivares de noz-pecã. 428 

Ácido graxo 
Barton Chickasaw Imperial Importada Melhorada Mohawk Jackson Pawnee Shawnee 

% 

16:0 6,22 ± 0,29cd 5,92 ± 0,33cd 6,09 ± 0,16cd 7,16 ± 0,39ab 7,90 ± 0,21a 5,31 ± 0,33d 7,47 ± 0,22ab 6,19 ± 0,10cd 6,59 ± 0,61bc 

18:0 0,51 ± 0,03a 0,54 ± 0,02a 0,72 ± 0,10a 0,50 ± 0,05a 0,60 ± 0,09a 0,46 ± 0,05a 0,59 ± 0,07a 0,71 ± 0,05a 0,83 ± 0,46a 

18:1n9 76,50 ± 0,16 ab 73,95 ± 1,07abc 73,68 ± 0,26abc 72,51 ± 0,51abc 60,75 ± 0,63c 75,00 ± 0,99abc 65,77 ± 0,12bc 71,69 ± 0,24abc 81,21 ± 0,83a 

18:2n6 15,63 ± 0,29bc 18,48 ± 1,22abc 18,49 ± 0,25abc 18,54 ± 0,63abc 29,20 ± 0,58a 18,12 ± 0,89abc 24,87 ± 0,30ab 20,20 ± 0,26abc 10,44 ± 0,25c 

18:3n3 0,69 ± 0,01ab 0,75 ± 0,14ab 0,60 ± 0,05ab 0,91 ± 0,08ab 1,31 ± 0,09a 0,67 ± 0,07ab 0,88 ± 0,03ab 0,88 ± 0,01ab 0,53 ± 0,01b 

20:0 0,12 ± 0,02a 0,13 ± 0,01a 0,15 ± 0,04a 0,11 ± 0,02a 0,09 ± 0,03a 0,13 ± 0,02a 0,17 ± 0,02a 0,12 ± 0,02a 0,13 ± 0,00a 

20:1 0,32 ± 0,04a 0,24 ± 0,03abc 0,26 ± 0,07abc 0,26 ± 0,04ab 0,15 ± 0,02c 0,31 ± 0,04ab 0,27 ± 0,04ab 0,20 ± 0,02bc 0,26 ± 0,01abc 

Ʃ SFA 6,85 ± 0,27ab 6,59 ± 0,32ab 6,96 ± 0,08ab 7,77 ± 0,35ab 8,59 ± 0,16a 5,89 ± 0,32b 8,22 ± 0,28ab 7,02 ± 0,09ab 7,55 ± 1,07ab 

Ʃ UFA 93,15 ± 0,27ab 93,41 ± 0,32ab 93,04 ± 0,08ab 92,23 ± 0,35ab 91,41 ± 0,16b 94,11 ± 0,32a 91,78 ± 0,28ab 92,98 ± 0,09ab 92,45 ± 1,07ab 

Ʃ MUFA 76,82 ± 0,20ab 74,18 ± 1,04abc 73,94 ± 0,27abc 72,77 ± 0,46abc 60,90 ± 0,65c 75,31 ± 1,03abc 66,04 ± 0,08bc 71,90 ± 0,26abc 81,43 ± 0,82a 

Ʃ PUFA 16,32 ± 0,29 bc 19,22 ± 1,36abc 19,10 ± 0,23abc 19,45 ± 0,71abc 30,51 ± 0,66a 18,80 ± 0,96abc 25,74 ± 0,33ab 21,08 ± 0,26abc 10,97 ± 0,26c 

n6/n3 22,55 ± 0,57ab 25,17 ± 3,48ab 30,79 ± 3,07a 20,43 ± 1,07ab 22,42 ± 1,07ab 27,01 ± 1,50ab 28,69 ± 0,74 ab 22,85 ± 0,41ab 19,60 ± 0,22b 

16:0 (ácido palmítico), 18:0 (ácido esteárico), 18:1n9 (ácido oleico), 18:2n6 (ácido linoleico), 18:3n3 (ácido linolênico), 20:0 (ácido araquídico), 20:1 (ácido 429 
gadoleico), SFA (ácidos graxos saturados), UFA (ácidos graxos insaturados), MUFA (ácidos graxos monoinsaturados), PUFA (ácidos graxos poli-insaturados). 430 
*As letras diferentes na mesma linha indicam que houve diferença significativa entre as amostras à nível de significância de 95%.431 
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3.3 Compostos fenólicos totais e atividade antioxidante (ORAC) 432 

 433 

3.3.1 Nozes 434 

Na Figura 2 (A), pode-se observar a quantidade de compostos fenólicos totais 435 

nas nozes das diferentes cultivares. Estes compostos variam de 12,82 g GAE.kg-1 436 

(Barton) a 22,07 g GAE.kg-1 (Mohawk), sendo que não houve diferença significativa 437 

entre as amostras (p > 0,05), que se comprovou com a aplicação de ANOVA e Tukey. 438 

As demais cultivares obtiveram valores de 13,02 (Importada), 14,49 (Imperial), 14,66 439 

(Melhorada), 15,20 (Jackson), 16,45 (Chickasaw), 18,00 (Pawnee) e 18,68 440 

(Shawnee), sendo todos os valores expressos em g GAE.kg.-1 Enquanto Wu et al., 441 

(2004), encontrou o valor de 0,020 g GAE.kg-1 em nozes comercializadas nos 442 

supermercados dos Estados Unidos, de La Rosa et al. (2014), avaliou o conteúdo 443 

fenólico de noz-pecã de diferentes regiões do estado de Chihuahua (Norte, Sul e 444 

Centro), México, encontrando valor médio de 0,009 g GAE.kg-1 . 445 

Já a atividade antioxidante das nozes, verificada pelo método ORAC, foi 446 

relativamente alta, com variação de 11,33 μmol TE.g-1 na cultivar Barton a 150,80 447 

μmol TE.g-1 na cultivar Pawnee. Valores ainda mais altos foram encontrados por 448 

Villarreal-Lozoya et al. (2007) nas cultivares Pawnee (562 μmol TE.g-1) e Shawnee 449 

(623 μmol TE.g-1) também em fruto desengordurado. Houve diferença estatística entre 450 

as amostras Barton e Pawnee, porém as demais cultivares não diferiram destas, 451 

sendo constatada esta diferença através da aplicação do teste de Kruskal-Wallis (p < 452 

0,05) seguido do teste de Dunn-Bonferroni. As demais cultivares apresentaram 453 

valores de 15,97 (Shawnee), 28,61 (Mohawk), 54,09 (Chickasaw), 70,30 (Jackson), 454 

90,91 (Imperial), 101,25 (Melhorada) e 113,75 (Importada), com todos os valores 455 

expressos em μmol TE.g-1. 456 

Desta forma, pôde-se constatar que a atividade antioxidante não é relativa 457 

quanto ao teor de compostos fenólicos presentes na maioria das cultivares, como 458 

pode ser observado na Figura 2 (A). Isto pode ocorrer devido o método de Folin-459 

Ciocalteu abranger interferentes como açúcares, aminas aromáticas, dióxido de 460 

enxofre, ácido ascórbico e ácidos orgânicos, assim como fenóis simples e polifenóis 461 

(ARAÚJO, 2015). Porém há exceção das cultivares Barton, Mohawk e Shawnee, que 462 

apresentaram quantidades correspondentes tanto para atividade antioxidante como 463 

para fenólicos totais. 464 

 465 
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3.3.2 Cascas 466 

Na Figura 2 (B), têm-se a quantidade de fenólicos totais presentes nas cascas 467 

das diferentes cultivares, sendo que estes valores variaram de 75,48 g GAE.kg-1 468 

(Mohawk) a 239,92 g GAE.kg-1 (Pawnee), não havendo diferença significativa entre 469 

as amostras com verificação do valor de p < 0,05 para teste de Kruskal-Wallis, porém 470 

seguido do teste de Dunn-Bonferroni que comprovou que não há tal diferença 471 

significativa.  Os valores de fenólicos totais encontrados nas demais cultivares foram 472 

de 84,14 (Jackson), 88,60 (Imperial), 119,15 (Melhorada), 165,23 (Chickasaw), 210,89 473 

(Shawnee), 224,98 (Barton), 225,30 (Importada), todos os valores expressos em g 474 

GAE.kg-1. Hilbig et al. (2018) encontrou valores de 0,29 g GAE.kg-1 em extrato aquoso 475 

e de 0,39 g GAE.kg-1 em extrato hidroalcóolico, e Prado et al. (2014) de 0,18 g GAE.kg-476 

1 e 0,17 g GAE.kg-1 na infusão do pó da casca em água e etanol, respectivamente. 477 

A atividade antioxidante nas cascas de noz-pecã demonstrou-se elevada com 478 

variação de 53,38 μmol TE.g-1 (Mohawk) a 180,77 μmol TE.g-1 (Shawnee), sendo que 479 

as demais cultivares apresentaram valores de 78,19 (Imperial), 83,25 (Jackson), 95,82 480 

(Chickasaw), 131,31 (Melhorada), 144,02 (Barton), 173,69 (Pawnee) e 174,52 481 

(Importada) com todos os valores expressos em μmol TE.g-1. Houve diferença 482 

significativa entre as amostras Mohawk e Shawnee, porém as demais cultivares não 483 

diferiram destas, sendo realizado teste de Welch que apontou diferença significativa 484 

(p < 0,05), seguido de teste de Kruskal-Wallis (p <0,05) e Dunn-Bonferroni. De La 485 

ROSA; ALVAREZ-PARILLA; SHAHIDI (2011), encontraram valores superiores de 486 

atividade antioxidante em uma mistura de cascas de duas cultivares, Wichita e 487 

Western, 680,30, 859,50 e 1350,30 μmol TE.g-1, do estado de Chihuahua, México. 488 

Como as cascas são consideradas subprodutos, e são descartadas em 489 

grandes quantidades pela indústria de nozes, algumas alternativas vêm sendo 490 

estudadas para seu destino, para não serem apenas utilizadas na queima de 491 

aquecimento de caldeiras ou adubo orgânico, mas sim, em sua aplicação como 492 

antioxidantes na indústria de alimentos. Villarreal-Lozoya et al. (2007), também afirma 493 

em seu estudo que a casca de noz-pecã por apresentar alta capacidade antioxidante 494 

pode representar uma nova fonte de antioxidantes, já que seu mercado apresenta 495 

limitações para seu uso. Enquanto Ribeiro et al. (2017), investigou o uso de extratos 496 

da casca de noz-pecã em emulsões de margarinas e acompanhou sua vida de 497 

prateleira, sendo que comprovou a mesma eficiência destes em relação à 498 
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antioxidantes comerciais (naturais e sintéticos), sugerindo assim, seu uso potencial 499 

na indústria alimentícia. 500 

 501 

Figura  2. Compostos fenólicos totais e atividade antioxidante de nozes e cascas de 502 
diferentes cultivares de noz-pecã. 503 

 504 

 
 

*Médias seguidas da mesma letra não apresentam diferença significativa. 505 

 506 

 507 

3.4 Caracterização e quantificação de compostos fenólicos por LC-DAD-508 
MS/MS 509 

 510 

3.4.1 Resultados da validação do método 511 

Conforme pode ser observado na Tabela 2, nela são apresentados os dados 512 

obtidos a partir da validação do método cromatográfico. Os limites de detecção e de 513 

quantificação podem ser considerados de forma geral muito baixos, o que remete à 514 

alta sensibilidade do equipamento. Os resultados para intra-dia e inter-dia mostraram-515 

se aceitáveis e as curvas analíticas convenientes ao valor de p obtido pela falta de 516 

ajuste (p>0,05), podendo assim serem utilizadas para a quantificação dos compostos 517 

fenólicos. 518 

 519 

A 
B 
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Tabela 2. Validação do método em LC-DAD-MS/MS. 520 

Composto LOD 
(ng.mL-1) 

LOQ 
(ng.mL-1) 

Intra-
dia 

(n=6) 

Inter-
dia 

(n=3) 

Ponto 
mínimo 
(mg/L) 

Ponto 
médio 
(mg/L) 

Ponto 
máximo 
(mg/L) 

Linearidade 
(ng.mL-1 ) 

Equação r2 
Lack of fit 
(p > 0,05) 

Ácido gálico 0,0004 0,0014 1,79 8,32 2,38 7,13 11,88 5,28-242,88 
y = 8818,923654x - 

100611,6977 
0,9928 0,108 

Ácido protocatecuico 0,0008 0,0024 - - - - - 5,23-240,43 
y = 30065,46154x + 

8581,188 
0,9993 0,901 

Epigalocatequina 1,1194 3,3921 2,75 9,04 1,96 5,88 9,80 5,23-109,76 
y = 2759,279337x - 

8929,1 
0,9956 0,068 

Ácido clorogênico 0,0005 0,0016 2,21 8,95 0,78 2,35 3,92 5,23-240,43 
y = 19946,16262x - 

64424,04005 
0,9685 0,093 

Ácido vanílico 0,216 0,6547 4,04 9,61 3,49 10,48 17,46 5,15-237,97 
y = 4505,408043x - 

8665,879934 
0,9978 0,590 

Ácido cafeico 0,0008 0,0025 3,02 8,80 0,78 2,33 3,88 5,17-237,97 
y = 30803,54078x - 

64011,67336 
0,9988 0,076 

Ácido siríngico 0,0016 0,0051 - - - - - 5,23-240,43 
y = 8084,851957x - 

18393,74532 
0,9924 0,574 

Epicatequina 0,0036 0,0111 3,19 10,80 7,20 21,6 36,00 4,8-220,80 
y = 2994,224277x - 

10794,48475 
0,9969 0,229 

Ácido p-cumárico 0,0007 0,0023 1,58 7,15 0,78 2,80 4,70 5,23-240,43 
y = 14901,24316x - 

38838,75718 
0,9984 0,126 

Ácido ferúlico 0,0012 0,0037 2,26 5,89 3,56 10,69 17,82 5,28-242,88 
y = 4224,218766x - 

6027,600067 
0,9966 0,724 

Ácido elágico 0,0053 0,0161 4,12 12,99 2,35 6,17 8,82 5,23-240,43 
y = 2647,51704x + 

34295,29016 
0,9685 0,156 

Rutina 0,0003 0,0011 2,42 8,87 1,37 4,90 8,23 5,23-240,43 
y = 15188,19994x + 

14620,50909 
0,9993 0,178 

Taxifolin 0,0003 0,0011 2,25 10,21 2,38 6,30 8,33 4,53-208,53 
y = 26780,31625x - 

29263,50027 
0,9974 0,384 

Quercetina 3-glicosídeo 0,0004 0,0012 2,10 11,60 0,72 2,88 5,04 4,80-220,80 
y = 35733,98036x - 

15703,47127 
0,9991 0,930 

Hesperidina 0,0012 0,0038 - - - - - 5,23-240,43 
y = 10043,41434x - 

14463,73684 
0,9967 0,837 
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Composto LOD 
(ng.mL-1) 

LOQ 
(ng.mL-1) 

Intra-
dia 

(n=6) 

Inter-
dia 

(n=3) 

Ponto 
mínimo 
(mg/L) 

Ponto 
médio 
(mg/L) 

Ponto 
máximo 
(mg/L) 

Linearidade 
(ng.mL-1 ) 

Equação r2 
Lack of fit 
(p > 0,05) 

Miricetina 0,0021 0,0064 4,85 15,02 1,63 6,11 9,17 5,17-237,97 
y = 19134,29709x - 

57961,90712 
0,9895 0,268 

Resveratrol 2,049 6,2093 2,42 7,28 1,78 9,90 17,82 31,7-242,88 
y = 671,5714459x - 

7763,333916 
0,995 0,102 

Quercetina 0,0020 0,006 3,06 8,76 1,60 4,79 6,98 5,07-233,07 
y = 35838,18805x + 

14909,78271 
0,9993 0,128 

Kaempferol 0,0014 0,0042 1,94 6,32 4,70 12,35 17,64 5,23-240,43 
y = 2564,492788x - 

1512,030738 
0,9974 0,121 

*LOD: limite de detecção. LOQ: limite de quantificação. (-): dados em avaliação.521 
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3.4.2 Nozes e cascas não hidrolisadas 522 

Todos os compostos fenólicos foram identificados utilizando padrões, com base 523 

na comparação do tempo de retenção (Tr), UV e m/z. Os compostos, ácido 4-524 

hidroxibenzóico, catequina, ácido sinápico, luteolina, naringenina, apigenina e ácido 525 

trans-cinâmico foram quantificados através de compostos da mesma classe com 526 

estrutura química respectivamente semelhante, pois não tínhamos estes padrões para 527 

realizar sua quantificação, e ele foi aplicado para estes compostos nas cascas. 528 

Nas Tabelas 3 e 4, pode-se observar os compostos fenólicos encontrados nas 529 

nozes e cascas das nove cultivares. Vinte compostos foram identificados e 530 

quantificados tanto nas nozes como nas cascas. Estes compostos, pertencem à 531 

classe dos fenóis ácidos (ácidos hidroxibenzóicos e ácidos hidroxicinâmicos) e 532 

flavonoides (flavonóis, flavonas, flavanonas e flavanóis). Nas nozes, os compostos 533 

fenólicos que mais se destacam é o ácido elágico, apresentando o valor de 299,00 534 

μg.g-1 na cultivar Chickasaw, seguido da catequina 146,98 μg.g-1 na cultivar Mohawk 535 

e ácido gálico 26,61 μg.g-1 também na cultivar Mohawk. Nas cascas, o ácido elágico 536 

e o ácido gálico são também os compostos que encontram-se em maiores 537 

quantidades, 73,54 μg.g-1 e 25,87 μg.g-1 , respectivamente, na cultivar Chickasaw, e a 538 

catequina 20,69 μg.g-1 na cultivar  Barton. Os valores encontrados foram calculados 539 

para a amostra bruta.  Robbins et al. (2014) relata em seu trabalho que encontrou 540 

estes mesmos compostos, sendo o ácido elágico o maior constituinte das nozes. E 541 

Kureck et al. (2018), identificou por LC-DAD compostos idênticos em cascas de nozes, 542 

como o ácido gálico, ácido 4-hidroxibenzóico, catequina, ácido clorogênico, ácido 543 

vanílico, ácido cafeico e ácido elágico, sendo este último o mais relevante, na cultivar 544 

Barton. Enquanto neste estudo foi realizada a identificação dos compostos fenólicos 545 

por LC-DAD-MS/MS com maior capacidade de detecção dos mesmos em baixas 546 

quantidades, sendo também uma técnica mais seletiva na identificação de 547 

determinados compostos. 548 

A partir do somatório total dos compostos fenólicos quantificados em cada 549 

cultivar, a amostra que apresentou maior teor destes compostos foi a Shawnee 550 

(363,35 μg.g-1) e a Importada o menor valor (137,26 μg.g-1), não havendo diferença 551 

estatística entre as amostras através do teste de Kruskal-Wallis seguido de Dunn-552 

Bonferroni. Já nas cascas, a cultivar Chickasaw apresentou 107,85 μg.g-1 no total de 553 

compostos quantificados e a Melhorada apenas 12,60 μg.g-1, havendo diferença 554 
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estatística entre estas duas amostras pelo teste de Kruskal-Wallis seguido de Dunn-555 

Bonferroni. 556 

Curiosamente, compostos como o ácido sinápico, quercetina 3-glicosídeo, 557 

luteolina e hesperidina, ainda não são relatados com tanta frequência em nozes e 558 

cascas de noz-pecã na literatura, pois como são compostos que podem apresentar-559 

se em baixas quantidades neste tipo de amostra, muitas vezes acabam não sendo 560 

identificados ou quantificados pelo equipamento, ou por serem mais sensíveis frente 561 

às condições de preparo da amostra. Nas nozes, a hesperidina esteve presente 562 

apenas na cultivar Melhorada, a luteolina apresenta-se em todas as cultivares porém 563 

não foi possível sua quantificação, o ácido sinápico apenas não encontra-se na 564 

cultivar Chickasaw e a quercetina 3-glicosídeo está em todas as nove cultivares com 565 

valores inferiores à 1%. Nas cascas, hesperidina foi detectada na Chickasaw com 566 

valor inferior a 1% e nas cultivares Jackson e Mohawk não sendo quantificada. A 567 

luteolina encontra-se em todas as cultivares, porém não sendo possível sua 568 

quantificação e a quercetina 3-glicosídeo também apresenta valores inferiores a 1% 569 

nas cultivares Barton e Importada, mas nas demais cultivares não foi quantificada. 570 

 571 

3.4.3 Nozes e cascas hidrolisadas 572 

O propósito da hidrólise ácida é aumentar a liberação de compostos fenólicos 573 

insolúveis que estão presos nas paredes celulares, bem como separar fenólicos 574 

esterificados ligados à glicosídeos. Com a realização da hidrólise ácida nas nozes e 575 

cascas, pode-se observar nas Tabelas 3 e 4 que um total de quinze compostos 576 

fenólicos foram identificados e quantificados nas nozes e cerca de dezessete 577 

compostos nas cascas das nove cultivares. Compostos como a catequina, ácido 578 

clorogênico, ácido elágico e quercetina 3-glicosídeo, possivelmente foram degradados 579 

pela hidrólise ácida nas nozes, e um aumento surpreendente na quantidade de ácido 580 

gálico, ácido protocatecuico, ácido 4-hidroxibenzóico e ácido vanílico, em todas as 581 

cultivares foi observado. Assim como, nas cascas também se notou um aumento 582 

significativo nas quantidades de ácido gálico, ácido protocatecuico, ácido 4-583 

hidroxibenzóico, ácido vanílico, ácido siríngico, ácido elágico e miricetina, e perda dos 584 

compostos catequina e ácido clorogênico. O ácido gálico é derivado do ácido 585 

chiquímico, assim como, a catequina é derivada do ácido cinâmico e ácido malônico, 586 

ambos responsáveis pela formação dos flavonoides, sendo o ácido cinâmico também 587 

derivado da rota metabólica do ácido chiquímico. O ácido cinâmico é responsável pela 588 
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formação dos compostos fenólicos simples (benzoicos ou cinâmicos), desta forma, a 589 

degradação da catequina pode ter resultado no aumento da classe de compostos 590 

fenólicos hidroxibenzóicos, como é o caso dos ácidos protocatecuico, 4-591 

hidroxibenzóico, vanílico, siríngico, elágico e o próprio ácido gálico, assim como, da 592 

miricetina que pertence ao grupo dos flavonoides (SANTOS et al., 2007; DE 593 

OLIVEIRA; BASTOS, 2011; ARAÚJO, 2015). 594 

Em matrizes vegetais as ligações éster e éter são as principais formas de 595 

interação molecular com hemicelulose e lignina na parede celular, sendo estas 596 

ligações quebradas por meio da hidrólise, disponibilizando ácidos fenólicos na sua 597 

forma conjugada (MATTILA; KUMPULAINEN, 2002). Um exemplo do que ocorre com 598 

a rutina (flavonol glicosídico) quando submetida à hidrólise ácida, é a liberação da 599 

quercetina (aglicona) e do açúcar, assim como, a rutina também pode resultar em 600 

isoquercetina e ramnose. 601 

Quando analisados os valores dos somatórios totais de compostos fenólicos 602 

quantificados nas nozes e cascas hidrolisados, observa-se que nas nozes, as 603 

cultivares Mohawk, Shawnee, Chickasaw e Barton, não tiveram um aumento no teor 604 

de fenólicos quando comparadas às nozes sem hidrólise e às demais cultivares. Isto 605 

pode se dar ao fato de que estas cultivares, apresentavam maiores quantidades dos 606 

compostos catequina e ácido elágico, que quando submetidos à hidrólise ácida, estes 607 

possivelmente foram degradados. O mesmo não pode ser observado nas cascas 608 

hidrolisadas, pois todas as cultivares tiveram um aumento significativo na quantidade 609 

de fenólicos, variando de 634,02 μg.g-1 (Barton) a 211,24 μg.g-1 (Melhorada), diferindo 610 

estatisticamente após aplicação do teste de Kruskal-Wallis seguido de Dunn-611 

Bonferroni. Isto pode ser devido ao aumento significativo de ácido elágico após a 612 

hidrólise ácida, pois as cascas apresentam quantidades elevadas de taninos 613 

hidrolisáveis em sua composição em relação às nozes, o que proporcionou a liberação 614 

do ácido elágico dos elagitaninos, que são uma classe de taninos hidrolisáveis. As 615 

cascas da cultivar Melhorada, foram as únicas que apresentaram a menor quantidade 616 

de compostos fenólicos quando hidrolisadas e sem hidrólise. 617 

Há estudos que relatam que o ácido clorogênico e a catequina são altamente 618 

instáveis quando submetidos a condições ácidas e de temperaturas elevadas. Já para 619 

o ácido elágico, derivado dimérico do ácido gálico, ainda há controvérsias, pois 620 

segundo Garcia-Villalba et al. (2015), este é o principal composto formado da hidrólise 621 

ácida em extrato de romã, enquanto Ross, Beta e Arntfield (2009), afirma que a perda 622 
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de ácidos fenólicos após hidrólise ácida pode ser observada e que ela não tem efeito 623 

de degradação sobre o ácido gálico, já que este está fortemente ligado a parede 624 

celular. Mattila e Kumpulainen (2002) apontam em seu estudo que a hidrólise ácida 625 

provocou a liberação de maiores quantidades de ácido gálico. 626 
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Tabela 3. Identificação e quantificação dos compostos fenólicos presentes nas nozes de diferentes cultivares por LC-DAD-MS/MS 627 
(μg.g-1). 628 

 Barton Chickasaw Imperial Importada Jackson Melhorada Mohawk Pawnee Shawnee 

Nozes sem hidrólise 

Ácido gálico 9,08±0,92b 20,02±0,63ab 17,50±2,35ab 11,95±0,92ab 10,71±0,85 ab 13,52±1,14 ab 26,61±3,82 a 18,62±0,40 ab 16,95±2,45 ab 

Ácido 
protocatecuico 

0,05±0,01b 0,10±0,01ab NQ 0,06±0,01 ab 0,05±0,01 ab 0,08±0,01 ab 0,16±0,02 a 0,11±0,01 ab 0,08±0,003 ab 

Ácido 
4-hidroxibenzóico 

0,60±0,18a 0,46±0,09 a 0,83±0,16 a 0,82±0,27 a 0,43±0,04 a 0,66±0,20 a 0,91±0,16 a 0,91±0,15 a 0,46±0,04 a 

Ácido  
clorogênico 

NQ NQ NQ NQ ND NQ NQ ND NQ 

Catequina 67,80±6,78ab 34,00±2,97 b 71,02±7,42 ab 36,08±4,30 b 53,94±6,17 ab 85,59±5,36 ab 146,98±38,76a 66,88±2,11 ab 82,22±9,83 ab 

Ácido cafeico NQ NQ NQ NQ NQ NQ NQ NQ NQ 

Ácido vanílico 0,19±0,02ab 0,15±0,02 b 0,35±0,02 ab 0,26±0,04 ab 0,23±0,02 ab 0,49±0,11 a 0,83±0,15 a 0,34±0,03 ab 0,20±0,02 ab 

Ácido siríngico 0,05±0,01b NQ NQ NQ NQ 0,07±0,02b 0,12±0,01a NQ NQ 

Ácido 
p-cumárico 

NQ NQ NQ NQ NQ 0,13±0,02 ab 0,15±0,01 ab 0,16±0,01 a 0,09±0,002 b 

Ácido ferúlico 0,31±0,02a 0,17±0,04 a 0,26±0,08 a 0,46±0,11 a 0,44±0,07 a 0,58±0,21 a 0,52±0,10 a 0,49±0,04 a 0,45±0,03 a 

Ácido elágico 72,51±7,04b 299,00±114,34 a 94,72±10,42 ab 86,62±16,66 ab 93,20±7,12 ab 113,43±25,73 ab 161,42 ±50,91 ab 124,89±12,08 ab 261,73±17,17 a 

Ácido sinápico NQ ND NQ NQ NQ NQ NQ NQ NQ 

Taxifolin 0,32±0,05ab 0,20±0,03 b 0,41±0,04 ab 0,27±0,04 ab 0,22±0,03 b 0,38±0,02 ab 0,71±0,10 a 0,40±0,02 ab 0,50±0,01 ab 

Quercetina 
3-glicosídeo 

0,14±0,02ab 0,19±0,02 ab 0,31±0,05 a 0,17±0,03 ab 0,11±0,02 b 0,12±0,02 ab 0,26±0,03 ab 0,21±0,01 ab 0,35±0,0004 a 

Miricetina 0,08±0,02b 0,12±0,02 abc 0,21±0,03 abc 0,17±0,02 abc 0,09±0,01 b 0,19±0,01 abc 0,32±0,05 a 0,20±0,003 abc 0,13±0,02 abc 

Luteolina NQ NQ NQ NQ NQ NQ NQ NQ NQ 

Quercetina 0,03±0,00b 0,04±0,01 ab 0,09±0,02 ab 0,04±0,004 ab NQ 0,05±0,01 ab 0,14±0,03 a NQ 0,08±0,02 ab 

Naringenina 0,07±0,01 ab 0,06±0,01 ab 0,10±0,01 ab 0,08±0,01 ab 0,06±0,004 b 0,12±0,02 ab 0,28±0,06 a 0,09±0,01 ab 0,12±0,01 b 

Epicatequina ND 0,15±0,01b ND 0,28±0,06a ND ND ND 0,30±0,01a ND 

Hesperidina ND ND ND ND ND NQ ND ND ND 

Ʃ SOMATÓRIO 

 
151,23±14,26a 354,65±111,99 a 185,81±13,91 a 137,26±20,41a 159,47±13,76 a 215,40±31,86 a 339,39±93,76 a 213,60±14,49 a 363,35±28,69 a 
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 Barton Chickasaw Imperial Importada Jackson Melhorada Mohawk Pawnee Shawnee 

Nozes com hidrólise 

Ácido gálico 
124,44±19,87cd 179,47±25,24 bcd 211,43±46,36 bcd 121,84±26,44 d 224,73±44,22 bc 392,34±38,52 a 243,44 ±33,93 b 193,56±37,66 bcd 243,25±36,24 b 

Ácido 
protocatecuico 

5,10±0,78 ab 5,28±1,15 ab 7,41±0,90 ab 5,02±0,71 b 7,64±0,71 ab 6,54±0,59 ab 13,76±0,46 a 9,50±0,46 ab 8,60±0,33 ab 

Ácido  
4-hidroxibenzóico 

31,89±3,10 ab 21,87±1,98 b 52,34±3,52 ab 35,38±1,95 ab 36,00±2,69 ab 27,08±2,30 ab 56,88±1,90 ab 65,25±0,25 a 32,97±0,48 ab 

Ácido cafeico 0,005 ±0,003 a 0,005±0,001 a NQ 0,006±0,001 a 0,005±0,001a 0,010±0,001 a 0,012±0,001a 0,010±0,002 a 0,007±0,001 a 

Ácido vanílico 4,55±0,11 ab 5,11±0,71 ab 7,25±1,52 ab 8,18±0,91 ab 6,48±0,45 ab 8,46±0,73 ab 14,29±0,76 a 4,35±0,76 ab 2,85±0,30 b 

Ácido síringico 0,96±0,07 cd 0,90±0,11d 2,23±0,15 ab 1,99±0,22 b 1,35±0,22 c 1,83±0,15 b 2,54±0,16 a 2,08±0,01 b 0,14±0,005 e 

Ácido  
p-cumárico 

0,005±0,001 a 0,005±0,001 a NQ 0,006±0,001 a 0,005±0,001a 0,008±0,002 a NQ 0,010±0,001 a 0,007±0,0001 a 

Ácido ferúlico NQ NQ ND 0,004±0,001 a 0,006±0,002a 0,006±0,001 a NQ ND 0,004±0,0004 a 

Taxifolin 0,010±0,001 c 0,018±0,003 b 0,019±0,002 b 0,018±0,002 bc 0,014±0,001 bc 0,028±0,002 a 0,028±0,004a 0,033±0,01 a 0,016±0,001 bc 

Miricetina 0,004±0,0002 b 0,006±0,001 ab 0,008±0,001 ab 0,007±0,001 ab 0,005±0,004 ab 0,008±0,0004 ab 0,011±0,001a 0,008±0,001 ab 0,006±0,0003 ab 

Luteolina NQ NQ NQ NQ NQ NQ NQ NQ NQ 

Quercetina 0,013±0,001e 0,034±0,005 a 0,036±0,003 a 0,017±0,001cde 0,016±0,001 de 0,021±0,001bcd 0,027±0,001b 0,024±0,004 b 0,024±0,001 bc 

Ácido trans- 
cinâmico 

0,007±0,0004 ab 0,006±0,0002 b 0,008±0,001 ab 0,007±0,0001 ab 0,005±0,005b 0,011±0,001 ab 0,010±0,004 ab 0,020±0,002 a 0,010±0,001 

Naringenina 0,003±0,0004 b 0,006±0,001 ab 0,005±0,001 ab 0,007±0,001 ab 0,004±0,001 ab 0,008±0,001 ab 0,011±0,002a 0,005±0,001 ab 0,004±0,001 ab 

Apigenina ND NQ ND 0,006±0,001a 0,004±0,0004b 0,006±0,001a ND ND ND 

Ʃ SOMATÓRIO 

 

166,99±22,50e 212,71±28,51 cde 280,74±48,93 bc 172,49±28,44de 276,26±47,96bcd 436,36±38,77a 331,00±32,70ab 274,85±38,63 bcd 287,89±36,28 bc 

NQ: não quantificado. ND: não detectado. *As letras diferentes na mesma linha indicam que houve diferença significativa entre as amostras à nível de 629 
significância de 95%.  630 
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Tabela 4. Identificação e quantificação dos compostos fenólicos presentes nas cascas de diferentes cultivares por LC-DAD-MS/MS 631 
(μg.g-1). 632 
 Barton Chickasaw Imperial Importada Jackson Melhorada Mohawk Pawnee Shawnee 

Cascas sem hidrólise 

Ácido gálico 16,83±0,39a 25,87±2,91a 5,05±0,12ab 6,49±0,38ab 4,95±0,23ab 3,39±0,20b 9,21±0,71ab 8,50±0,62ab 6,09±0,31ab 

Ácido 
protocatecuico 

1,31±0,06ab 1,78±0,27a 0,42±0,03b 1,15±0,21ab 0,57±0,02ab 0,54±0,01ab 0,80±0,03ab 1,65±0,21ab 1,69±0,25ab 

Ácido 4-
hidroxibenzóico 

0,56±0,01ab 0,74±0,05ab 0,55±0,02ab 0,34±0,04b 0,57±0,01ab 0,73±0,02ab 0,43±0,001b 0,89±0,07a 0,73±0,04ab 

Epigalocatequina 0,95±0,03ab 0,63±0,04ab 0,21±0,02ab 0,53±0,08b 0,44±0,03ab 0,28±0,03ab 0,18±0,01b 1,07±0,06a 0,69±0,04ab 

Ácido 
clorogênico 

NQ NQ NQ NQ NQ NQ NQ NQ NQ 

Catequina 20,69±0,76a 3,93±0,39ab 1,86±0,13b 3,87±0,43ab 2,30±0,12ab 3,40±0,28ab 1,91±0,23b 17,70±1,75ab 14,19±0,36ab 

Ácido cafeico NQ NQ NQ NQ NQ NQ NQ NQ NQ 

Ácido vanílico 0,58±0,03ab 0,29±0,03ab 0,32±0,02ab NQ 0,28±0,03ab 0,30±0,01ab 0,25±0,02b 0,54±0,05ab 0,66±0,06a 

Ácido siríngico 0,24±0,01a 0,15±0,02a 0,09±0,01a NQ 0,09±0,001a NQ 0,07±0,02a NQ 0,23±0,01a 

Ácido 
p-cumárico 

0,43±0,01a NQ 0,21±0,01ab 0,28±0,01ab 0,17±0,00ab 0,18±0,04ab 0,14±0,001b 0,28±0,02ab 0,39±0,03a 

Ácido ferúlico NQ NQ NQ NQ NQ ND NQ NQ NQ 

Ácido elágico 15,25±1,26ab 73,54±11,14a 24,71±0,88ab 10,80±3,31ab 31,29±1,49ab 3,24±0,41b 33,13±1,67ab 55,39±5,25a 12,14±0,52ab 

Taxifolin 0,38±0,01a 0,14±0,02ab 0,11±0,01b 0,22±0,02ab 0,13±0,01ab NQ 0,17±0,01ab 0,30±0,03ab 0,27±0,01ab 

Quercetina 
3-glicosídeo 

0,17±0,001a NQ NQ 0,20±0,02a NQ NQ NQ NQ NQ 

Miricetina 0,69±0,03ab 0,42±0,04ab 0,19±0,02b 0,65±0,12ab 0,42±0,05ab 0,39±0,10ab 0,27±0,02b 0,65±0,14ab 0,85±0,04a 

Luteolina NQ NQ NQ NQ NQ NQ NQ NQ NQ 

Quercetina NQ NQ NQ NQ NQ NQ 0,05±0,01b 0,12±0,02a NQ 

Naringenina 4,03±0,32a 0,13±0,01ab 0,14±0,02ab 0,23±0,03ab NQ 0,14±0,01ab 0,08±0,02b 0,44±0,07ab 0,45±0,10ab 

Apigenina ND ND ND ND 0,07±0,01a ND ND ND ND 

Hesperidina ND 0,24±0,02a ND ND NQ ND NQ ND ND 

Ʃ SOMATÓRIO 
62,21±2,06ab

c 107,85±12,38a 33,86±1,25abc 24,75±3,99bc 41,29±1,71abc 12,60±1,00c 37,49±1,99abc 87,53±7,38ab 38,38±0,71abc 
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 Barton Chickasaw Imperial Importada Jackson Melhorada Mohawk Pawnee Shawnee 

Cascas com hidrólise 

Ácido gálico 
337,62±46,7

3a 
254,37±20,66a

b 
143,37±10,61

ab 
243,20±14,44ab 103,31±5,87b 

156,06 
±28,42ab 

120,79 
±15,48ab 

231,93±16,96a

b 
256,13±66,41a

b 
Ácido 
protocatecúico 

23,49±3,22a 18,03±1,40a 11,70±1,58a 23,37±1,48a 8,94±1,46a 12,19±1,63a 10,04±1,14a 24,27±1,58a 23,59±2,02a 

Ácido 4-
hidroxibenzóico 

5,38±0,74ab 4,99±0,42ab 3,79±0,23ab 6,19±1,65ab 2,92±0,36b 5,94±0,17ab 3,55±0,10ab 5,35±0,47ab 8,29±1,41a 

Ácido cafeico ND ND ND ND ND NQ ND ND ND 

Ácido vanílico 8,61±1,33ab 5,89±0,23bcd 9,51±0,91a 6,03±1,72bcd 3,36±0,78d 4,39±0,44cd 4,15±0,49cd 6,75±0,86abc 5,83±1,58bcd 

Ácido siríngico 4,79±0,79ab 5,84±0,23ab 4,59±0,56ab 3,78±1,07ab 3,89±0,37ab 4,14±0,54ab 2,70±0,20b 3,58±0,46ab 9,47±0,84a 

Ácido 
p-cumárico 

0,025±0,002a

b 
0,028±0,01ab 0,024±0,01ab 0,031±0,003ab 0,018±0,002ab 0,038±0,001a 0,01±0,0005b 0,024±0,001ab 0,030±0,003ab 

Ácido elágico 
249,65±25,0

4a 
209,29±7,88ab 125,18±7,79ab 205,1±27,02ab 97,13±5,96ab 21,26±5,56b 115,74±4,79ab 28,33±4,87ab 249,39±13,98a 

Taxifolin 0,26±0,04ab 0,21±0,01ab 0,14±0,01ab 0,37±0,07a 0,16±0,03ab 0,14±0,01ab 0,10±0,01b 0,25±0,03ab 0,29±0,04ab 

Quercetina 
3-glicosídeo 

NQ NQ NQ NQ NQ NQ NQ NQ NQ 

Miricetina 2,29±0,33a 1,70±0,05a 2,85±0,25a 5,75±0,63a 3,06±0,23a 5,57±0,23a 1,61±0,06a 6,33±1,14a 5,96±0,56a 

Luteolina 0,014±0,004a 0,009±0,0004a 0,007± 0,001a 0,009±0,002a 0,008±0,001a 0,010±0,001a 0,004±0,001a NQ 0,010±0,001a 

Quercetina 0,36±0,05a 0,29±0,03ab 0,18±0,03ab 0,73±0,10a 0,19±0,02ab 0,19±0,02ab 0,11±0,01b 0,25±0,01ab 0,25±0,01ab 

Ácido trans- 
cinâmico 

NQ NQ NQ ND NQ NQ NQ NQ NQ 

Naringenina 0,34±0,01ab 0,21±0,01ab 0,70±0,05a 0,38±0,04ab 0,18±0,00b 0,67±0,11a 0,51±0,01ab 0,30±0,01ab 0,30±0,02ab 

Apigenina 1,18±0,29ab 0,29±0,03b 1,20±0,07ab 0,73±0,18ab 0,99±0,20ab 0,63±0,15ab 0,50±0,05ab 0,33±0,06ab 1,91±0,72a 

Kaempferol 0,010±0,002a NQ 0,008±0,001a ND 0,015±0,005a 0,013±0,003a 0,005±0,001a 0,021±0,003a 0,023±0,001a 

Ʃ SOMATÓRIO 
634,02±72,8

2a 

501,14±25,19a

bc 

303,24±5,24ab

c 

4958,73±43,13a

bc 

224,17±14,21
bc 211,24±35,77c 259,82±13,62a

bc 

307,72±22,46a

bc 

561,47±58,79a

bc 

NQ: não quantificado. ND: não detectado. *As letras diferentes na mesma linha indicam que houve diferença significativa entre as amostras à nível de 633 
significância de 95%. 634 
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4 Conclusão 635 

Por meio deste trabalho, pode-se concluir que ao analisar as nove cultivares de 636 

noz-pecã, quanto ao teor de lipídios totais, perfil de ácidos graxos, compostos 637 

fenólicos totais e caracterização destes compostos por LC-DAD-MS/MS, assim como, 638 

a atividade antioxidante, cada cultivar possui suas particularidades. As cultivares que 639 

apresentaram maiores teores de lipídios totais (Importada, Jackson e Shawnee) 640 

podem ser mais apropriadas para fabricação de óleo na indústria.  Já o perfil de ácidos 641 

graxos, foi bem variável entre as cultivares, e em sua composição prevalece os ácidos 642 

graxos insaturados, considerados grandes aliados da saúde, pois tendem a aumentar 643 

o índice de HDL no organismo e evitar doenças cardiovasculares. Quanto à 644 

composição fenólica total das nozes e consequentemente sua atividade antioxidante, 645 

houve variação entre as cultivares, sendo que a cultivar com maior concentração de 646 

compostos fenólicos totais foi a Mohawk e a que apresentou maior atividade 647 

antioxidante foi a Pawnee. E nas cascas analisadas, a cultivar Pawnee apresentou a 648 

maior composição fenólica total e a cultivar Shawnee a maior atividade antioxidante. 649 

Em relação a identificação e quantificação dos compostos fenólicos por LC-DAD-650 

MS/MS, foi possível identificar uma grande variedade dos mesmos, como ácido gálico, 651 

ácido elágico, catequina, ácido protocatecuico, ácido 4-hidroxibenzóico, ácido vanílico 652 

e ácido siríngico, quercetina, mirecetina, apigenina, entre outros, nas nozes e cascas. 653 

Além do mais, a aplicação do processo de hidrólise ácida permitiu a liberação de 654 

compostos que estavam fortemente ligados a parede celular da matriz vegetal, como 655 

é o caso os taninos hidrolisáveis.   A partir deste estudo, cabe ressaltar a importância 656 

do consumo de noz-pecã como rica fonte de compostos fenólicos e antioxidantes, 657 

proporcionando inúmeros benefícios à saúde do indivíduo, e ainda, a agregação de 658 

valor das cascas como potenciais antioxidantes na indústria alimentícia. 659 
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7 Dados suplementares 

 

Tabela Suplementar 1. Otimização dos eventos de reação múltipla (MRM). 

Composto Tr 
[M-H]-  

m/z 

Fragmentos 

m/z 
Q1 CE Q3 

Ácido gálico 6,0 169.1 125.1 12 16 13 

Ácido protocatecuico 8,5 153.2 109.0 11 15 12 

Epigalocatequina 10,8 305.1 125.0 11 21 13 

Ácido 4-

hidroxibenzóico 
10,9 137.2 93.1 10 15 12 

Ácido clorogênico 11,5 353.1 191.0 11 17 21 

Catequina 11,6 289.0 

289.0 

289.0 

245.1 

109.0 

203.1 

11 

12 

11 

15 

26 

19 

17 

12 

24 

Ácido vanílico 12,7 167.1 152.0 12 16 16 

  167.1 108.1 10 17 18 

Ácido cafeico 12,9 179.2 135.0 10 16 14 

  179.2 134.2 10 24 24 

Ácido siríngico 13,6 197.2 182.0 10 14 19 

  197.2 123.0 10 22 21 

  197.2 167.0 11 16 30 

Epicatequina 14,0 288.9 245.1 11 14 26 

  288.9 125.0 11 19 13 

Ácido p-cumárico 16,6 163.2 119.1 12 15 13 

Ácido ferúlico 19,0 193.1 134.1 11 16 14 

  193.1 178.0 10 13 19 

Ácido sinápico 19,3 223.1 208.0 12 13 22 

  223.1 208.0 12 13 22 

Ácido elágico 19,7 301.1 145.1 11 38 14 

  301.1 284.1 12 29 28 

  301.1 229.0 12 29 24 
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Composto Tr 
[M-H]-  

m/z 

Fragmentos 

m/z 
Q1 CE Q3 

Rutina 19,8 608.9 

608.9 

300.0 

301.0 

24 

24 

39 

33 

30 

30 

Taxifolin 20,1 303.1 

303.1 

285.0 

125.0 

12 

11 

11 

22 

30 

13 

Quercetina 3-

glicosídeo 
20,6 463.0 300.0 11 28 21 

  463.0 300.9 11 23 21 

  463.0 271.0 12 45 28 

Verbascosídeo 21,2 623.1 161.0 24 36 17 

  623.1 133.1 20 55 14 

Narirutina 22,3 579.0 271.0 22 25 29 

  579.0 151.0 22 44 16 

  579.0 119.1 22 50 13 

Kaempferol 3-

glicosídeo 
23,1 447.0 283.9 11 28 30 

  447.0 254.9 11 40 27 

  447.0 227.0 12 49 24 

Hesperidina 23,7 609.0 301.0 24 25 21 

Miricetina 24,0 317.1 151.0 11 25 28 

  317.1 179.0 11 19 19 

  317.0 137.1 11 27 25 

Resveratrol 24,8 227.0 143.0 12 25 15 

  227.0 185.0 12 19 20 

  227.0 183.0 12 18 19 

Luteolina 26,6 285.0 151.0 12 26 27 

Quercetina 26,8 300.9 151.0 12 22 16 

  300.9 179.0 12 18 19 

Ácido trans-cinâmico 27,5 147.2 10.1 11 13 11 

Naringina 30,2 579.4 271.1 22 18 21 
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Composto Tr 
[M-H]-  

m/z 

Fragmentos 

m/z 
Q1 CE Q3 

Naringenina 30,3 271.0 151.0 11 17 16 

  271.0 119.1 11 25 13 

  271.0 107.0 11 24 12 

Apigenina 30,5 269.0 117.1 11 35 20 

  269.0 151.0 11 25 28 

Kaempferol 31,9 284.8 93.1 10 36 10 

*Tr (min): tempo de retenção dos compostos. Q1: primeiro quadrupolo. CE (eV): energia de colisão. Q3: terceiro 
quadrupolo. 
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