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Apresentacao

O IV SIMEALI - SIMPOSIO DE ENGENHARIA DE ALIMENTOS teve como
objetivo a busca por avancos na area de Ciéncia, Tecnologia e Engenharia de Alimentos,
apresentando temas atuais relacionados a area, especialmente no que se refere a cadeia
produtiva de alimentos, a Industria 4.0 e aos desafios dos novos tempos.

OIVSIMEALI ocorreuentre osdias 11 e 13 de agostode 2021, excepcionalmente
no formato online, devido a pandemia da COVID-19, e contou com a participacao
da Comissdo Organizadora, incluindo o Comité cientifico, composta por trinta e
quatro integrantes: quatorze docentes do ICA/UFMG; seis docentes/pesquisadores
de diferentes institui¢des de Ensino e Pesquisa do Brasil (Embrapa Agroindustria de
Alimentos, UERGS, UESB, USP e UFQG); quatro servidores técnicos administrativos
do ICA/UFMG:; oito discentes de Gradua¢do do ICA/UFMG e dois discentes de
P6s-Graduacao do ICA/UFMG.

Colaboraram com o Simpo6sio dezenove conferencistas de diferentes Instituicoes,
na realizacao de seis palestras de temas variados — D.Sc. Fabiana Cunha Viana Leonelli
(FZEA/USP), D.Sc. Fausto Makishi (ICA/UFMG), CEO Gabriel Alves Machado
(FacaAgora), Marta Duran Fernandez (Especialista em Tecnologia da Informacgao),
D.Sc. Nilda de Fatima Ferreira Soares (UFV) e D.Sc. Uelinton Manoel Pinto (USP)
— ¢ na realizagdo de treze minicursos: D.Sc. Alcinei Mistico Azevedo (ICA/UFMG);
D.Sc. Béarbara Santos (PADRONIZA); D.Sc. Christian Dias Cabacinha (ICA/UFMG);
M.Sc. Deborah Lelis (UNIMONTES); D.Sc. Eduardo Spers (USP); D.Sc. Gabriela da
Rocha Lemos Mendes (ICA/UFMG); Eng. Isabela Garcia (Nestlé¢); D.Sc. Junio Cota
(ICA/UFMGQG); D.Sc. Mariana Zanatta; D.Sc. Rosires Deliza (Embrapa Agroindustria
de Alimentos); M.Sc. Sabrina Ferreira (UNIMONTES); Eng. Veronica Rufato e
Vilson Fogaca (Escola Yokoten).

Nesta edi¢do, contamos com a participacdo de 366 congressistas inscritos,
oriundos de diferentes localidades do Brasil e com a submissdo de 105 trabalhos
cientificos, dos quais 92 foram aprovados e se encontram disponiveis neste E-book.



O processo de avaliagdo foi realizado via Plataforma Even3® e contou com
a colaboragdo de 138 avaliadores de diferentes instituicdes de Ensino e Pesquisa do
Pais, de subareas diversificadas e afins as areas de Ciéncia, Tecnologia e Engenharia de
Alimentos.

O presente E-book esta dividido em seis volumes, correspondentes as areas
tematicas: Biotecnologia de alimentos, tratamento e aproveitamento de subprodutos;
Controle de qualidade: anélise sensorial, quimica de alimentos e analise de alimentos;
Engenharia: desenvolvimento, modelagem, simulagdo, controle e automacdo de
processos e operagdes; Nutricdo: alimentos e saude, alimentos funcionais, fortificacao
de alimentos, rotulagem obrigatoria; Seguranca dos alimentos: microbiologia de
alimentos, higiene em industria de alimentos e toxicologia de alimentos; Tecnologia de
alimentos: embalagens de alimentos, desenvolvimento e processamento de alimentos.

Os capitulos possuem como tema central os desafios enfrentados pela cadeia
produtora de alimentos e representam o compartilhamento do conhecimento entre
pesquisadores, professores, profissionais e académicos de Cursos Técnicos, Graduacao
e Pos-Graduagao das areas de Ciéncia, Tecnologia e Engenharia de Alimentos, Nutri¢ao,
Ciéncias Agrarias e demais areas afins da regido Norte de Minas Gerais e demais
regides do Brasil.

Claudia Regina Vieira
Coordenadora do IV SIMEALI

Instituto de Ciéncias Agrarias
Foto: Claudia Vieira
Novembro de 2021



Agradecimentos

Aos autores, por compartilharem os resultados de suas pesquisas e possibilitarem a publicacao
deste E-book.

Aos avaliadores, pelas correcdes, sugestdes e contribuigdes valiosas para o aprimoramento
dos trabalhos avaliados.

Aos apoiadores e patrocinadores, pela confianca depositada e pela concessdo de recursos
que viabilizaram a realiza¢dao do IV SIMEALI.

A Organizagio, pelo trabalho drduo, comprometimento e dedicacio na realizacio do evento.

A todos os inscritos no IV SIMEALLI, razao principal de nossos esforcos e dedicagdo para
realizar o evento, mesmo que a distancia.

Aos servidores do Setor de Informatica do Instituto de Ciéncias Agrarias, em especial, ao
servidor técnico administrativo Roberto Versiani Santos Junior, pelo suporte providencial
durante a realizagdo do IV SIMEALL

A todos que, de alguma uma forma, tornaram possivel a realizacdo do IV SIMEALI e,
por conseguinte, a publicacdo deste E-book.

Nossos sinceros agradecimentos.
Claudia Regina Vieira

Coordenadora do IV SIMEALI

Erika Endo Alves
Subcoordenadora do IV SIMEALI

Instituto de Ciéncias Agrarias
Foto: Claudia Vieira
Novembro de 2021




Organizacao

Coordenacao Geral
Claudia Regina Vieira — Docente (ICA/UFMG)
Erika Endo Alves — Docente (ICA/UFMG)

Comité Cientifico

Alessandra Lopes de Oliveira - Docente (FZEA/USP)

Clarissa Damiani — Docente (UFG)

Cristiane Patricia Oliveira — Docente (UESB)

Junia Capua de Lima Novello - Docente (UERGS)

Maximiliano Soares Pinto — Docente (ICA/UFMG)

Neide Judith Faria de Oliveira — Docente (ICA/UFMG)

Roberta Torres Careli — Docente (ICA/UFMQG)

Virginia Martins da Matta — Pesquisadora (EMBRAPA Agroindustria de Alimentos)

Comissao Organizadora

Bruna Mara Aparecida de Carvalho Mesquita — Docente (ICA/UFMG)
Carla Adriana Ferreira Durdes Pinheiro — Técnica (ICA/UFMG)
Caroline Liboreiro Paiva — Docente (ICA/UFMG)

Danielle Soares Malveira — Docente (FUNORTE)

Gabriela da Rocha Lemos Mendes — Docente (ICA/UFMG)
Hugo Calixto Fonseca — Técnico (ICA/UFMQG)

Igor Viana Brandi — Docente (ICA/UFMG)

Janaina Teles de Faria — Docente (ICA/UFMQG)

Juliana Pinto de Lima — Docente (ICA/UFMG)

Mariuze Loyanny Pereira Oliveira — Técnica (ICA/UFMG)
Milton Nobel Cano Chauca — Docente (ICA/UFMG)

Sandro Braga Soares — Técnico (ICA/UFMG)

Sérgio Henrique Souza Santos — Docente (ICA/UFMG)
William James Nogueira Lima — Docente (ICA/UFMG)

Comiteé Discente

Aline Lopes Nascimento — Mestrado em Alimentos e Nutricdo (ICA/UFMG)

Ane Caroline Silva — Graduag¢ao em Engenharia de Alimentos (ICA/UFMQG)

Ana Flavia Dias Costa — Graduag¢do em Engenharia de Alimentos (ICA/UFMG)
Caroline Batista dos Santos — Graduagao em Engenharia de Alimentos (ICA/UFMQG)
Fernanda Santos Barros — Graduagdo em Engenharia de Alimentos (ICA/UFMG)
Isabela Parolis Martins — Mestrado em Produgdao Animal (ICA/UFMG)

Lucélio Alves Marques Costa — Graduacdo em Engenharia de Alimentos (ICA/UFMG)
Maria Clara Orsine Lopes de Castro — Graduagao em Engenharia de Alimentos (ICA/UFMG)
Maria Izabel de Jesus Viana — Graduag@o em Engenharia de Alimentos (ICA/UFMG)
Maria Luiza de Freitas Paiva — Graduac¢ao em Engenharia de Alimentos (ICA/UFMG)



Sumanro

Volume 2 - Controle de qualidade: analise sensorial,
quimica de alimentos e analise de alimentos

Capitulo 1

logurte grego sabor caju: avaliagdo sensorial, caracterizagdo fisico-quimica e analise
de estabilidade durante armazenamento.

Gabriel Cicalese Bevilaqua, Rikelyne Gongalves Silva; Marcos Ubiratam Filgueira
Oliveira Menezes, Graciliane Nobre da Cruz Ximenes; Neila Melo dos Santos Cortez.

Capitulo 2

Caracterizagao fisica de banana da terra: verde, “de vez” ¢ madura.

Fabiane Rodrigues de Alencar, Katiucia Alves Amorim,; Ulisses Rodrigues de Alencar,
Clarissa Damiani.

Capitulo 3

Influéncia da descri¢ao do produto ideal na aceitacao de produtos comerciais.
Katiucia Alves Amorim; Silvia Deboni Dutcosky; Fernanda Salamoni Becker, Clarissa
Damiani.

Capitulo 4

Efeito da temperatura na germina¢do induzida sobre as propriedades tecnologicas e
sensoriais de arroz integral.

Thauana Heberle; Wyller Max Ferreira da Silva; Lucas Avila do Nascimento; Jennifer
Ferreira Ribeiro Saraiva; Bianca Pio Avila; Mdrcia Arocha Gularte.

Capitulo 5

Determinagdo do indice de peroxidos em Oleos vegetais usando imagens digitais
obtidas com smartphone.

Amanda Carolina Souza Andrada Anconi; Nathdlia Cristina Silva Brito,; Cleiton
Antoénio Nunes.

Capitulo 6

Estrutura superficial de microcapsulas contendo lactoferrina e da integridade
conformacional da lactoferrina encapsulada.

Luciana Helena Maia Porte; Alexandre Porte.

Capitulo 7
Determinacao do indice de maturagdo de azeitonas usando imagens digitais.
Felipe de Carvalho; Amanda Carolina Souza Andrada Anconi; Cleiton Antonio Nunes.

SIMEAU

IV Simpésio de Engenharia
de Alimentos

12 - 26

27 - 41

42 -55

56 - 67

68 - 80

81-95

96 - 107



Capitulo 8

Teores de corantes artificiais em refrigerantes e pos para preparo de bebidas.
Alexandre Porte; Luciana Helena Maia Porte; Marilia dos Santos Galvao, Carlos
Rafael de Araujo Pais; Victor Hugo Lima de Medeiros Macedo; Ana Carolina Rabello
da Silva Mazzoli.

Capitulo 9

Avaliacdo de parametros fisicos de graos de café de cultivares de Coffea arabica L. em
relacdo a face de exposi¢do das plantas e via de processamento pds-colheita.

Sabrina Alves da Silva;, Rosemary Gualberto Fonseca Alvarenga Pereira; Fabiana
Carvalho Pires; Bruno Batista Ribeiro.

Capitulo 10

Caracterizagdao e comparagao das propriedades fisico-quimicas das farinhas de quiabo
oriundas dos cultivos organico e convencional.

Luzia Almeida Couto; Daniele de Brito Trindade.

Capitulo 11

Oleo essencial de gengibre: extragdo, caracterizagdo e avaliagio das atividades
antioxidante e inibitoria da enzima acetilcolinesterase.

Cassia Duarte Oliveira; Maria das Gracas Cardoso; lanca Carneiro Ferreira;
Luciano de Souza; Vanuzia Rodrigues Fernandes Ferreira; Gabriela Fontes
Alvarenga.

Capitulo 12

Padrao de qualidade de cachagas produzidas em alambiques no Territorio de Identidade
- Regido do Sertao Produtivo Baiano.

Amalia Michelle Gomes Costa; Marciene Vieira de Souza,; Daniele de Brito Trindade;
Mariana Texeira Rodrigues Vila.

Capitulo 13

Influéncia da marca e embalagem de sorvetes na aceitacao e na intengao de compra dos
consumidores.

Jesilaine Aparecida Vargas, Tatielle Aparecida de Carvalho Rodrigues; Lara Aguiar
Borges; Juliana Pinto de Lima; Gerson de Freitas Silva Valente;, Rejiane Avelar
Bastos.

Capitulo 14

Quantifica¢ao dos compostos bioativos da casca e polpa dos frutos de pitayas de polpa
branca e vermelha.

Vander Rocha Lacerda; Andres Felipe Gaona Acevedo, Juliana Aparecida dos Santos;
Rogério Lopes Vieites.

SIMEAU

IV Simpésio de Engenharia
de Alimentos

108 - 121

122 - 135
136 - 149
150 - 164
165 - 180
181 -193
194 - 207



Capitulo 15

Condigdes de produgdo e perfil da qualidade de gelados comestiveis produzidos e
comercializados em Cuiaba, MT.

Thamme dos Santos Clini Ilaworski; Jonatd Henrique Rezende-de-Souza; Tulio

Henrique Batista da Silva; Danilo Florisvaldo Brugnera; Luciana Kimie Savay-da-
Silva.

Capitulo 16

Determinacao da dogura ideal e caracterizacao fisico-quimica de néctar de tamarindo
(Tamarindus indica).

Anne Caroline Mendes de Oliveira; Julia Nascimento Caldas; Larissa Tacimara
Santos; Talita Fernandes Ferreira; Paulo Costa Sobrinho, Tatiana Nunes Amaral.

Capitulo 17

Avaliacdo dos parametros de qualidade de polpas de acerola comercializadas em
Guanambi-BA.

Edivania Ribeiro Lopes; Edilene Ribeiro Lopes; Elizangela Ribeiro Lopes; Romicy
Dermondes Souza; Cristiane Patricia de Oliveira,; Elizabete Soares Cotrim Levi.

Capitulo 18

Caracterizagao de polpa e residuo do despolpamento de jamelao (Syzygium cumini).
Victor Augusto Dias de Carvalho, Jeferson dos Santos Silva; Amanda Maria da Silva;
Gerson de Freitas Silva Valente; Gilma Auxiliadora Santos Gongalves; Patricia Erica
Fernandes.

Capitulo 19

Efeito de diferentes copigmentos sobre a estabilidade de antocianinas extraidas de
berinjela (Solanum melogena L.).

Juliano Daniel Perin; Patricia Beltrdo Lessa Constant; Andréa Gomes da Silva; Paulo
César Stringheta .

Capitulo 20
Avaliagao da estabilidade lipidica em canudinhos fritos.
Juliana Rech, Norié Finimundi, Elizete Maria Pesamosca Facco.

Capitulo 21

Validacdo de metodologia para determinagao de benzo(a)pireno em amostras de salame
usando SPE e UHPLC.

Gustavo Zanetti de Rossi; Marina Missae Ossugui; Simone Alves da Silva; Adriana
Palma de Almeida; Elizabeth Aparecida Ferraz da Silva Torres; Geni Rodrigues
Sampaio.

SIMEAU

IV Simpésio de Engenharia
de Alimentos

208 - 222

223 - 237

238 - 250

249 - 266

267 -279

280 - 294

295 - 307



Capitulo 22 308 - 321
Otimizac¢ao de método de extragdo, identificacdo e quantificagdo de aminoacidos por

HPLC-FL.

Anelise Christ-Ribeiro;, Marcy Heli Paiva Rodrigues; Janaina Barreto Alves, Eliana
Badiale-Furlong.

Capitulo 23 322 -334
Avaliagdo e comparacao do teor alcodlico real com informagdes dos rétulos e acidez

volatil de cachacas e aguardentes comercializadas na cidade de Campinas/SP

Nadson Libio Bezerra Ferreira; Renato Anulino da Silva.

Capitulo 24 335-349
Avaliagdo do processo de extragdo da propolis de abelha sem ferrdo oriunda de
Salvador/Bahia a partir da avaliacdo do seu potencial bioativo.

Thinara de Freitas Oliveira; Acsa Santos Batista; Ana Clara Guimardes Carvalho;

Amanda Beatriz Sales de Lima; Leandro Soares Santos.

T

Instituto de Ciéncias Agrarias
Foto: Claudia Vieira
Novembro de 2021

SIMEAU

IV Simpésio de Engenharia
de Alimentos



O] Capitulo

logqurte grego sabor
caju: avaliacao sensorial,
caracterizacao fisico-
quimica e analise de
estabilidade durante
armazenamento



Capitulo 1

Togurte grego sabor caju: avaliaciio sensorial, caracterizacio fisico-quimica e analise de
estabilidade durante armazenamento

Gabriel Cicalese Bevilaqua*'; Rikelyne Gongalves Silva?; Marcos Ubiratam Filgueira Oliveira
Menezes?®; Graciliane Nobre da Cruz Ximenes*; Neila Melo dos Santos Cortez’

Resumo

Iogurte ¢ um dos produtos lacteos mais consumidos pelo mercado. Atualmente, com o aumento da
demanda por produtos saudaveis, inovacdes no setor e o desenvolvimento de novos produtos vém
ganhando destaque. Nesse contexto, esse estudo objetivou desenvolver um novo iogurte, concentrado
em proteinas, saborizado com polpa de caju fresca. Para isso, produziu-se um iogurte grego com
adi¢do de leite desnatado em po, nas versdes tradicional e light. A caracterizagdo fisico-quimica foi
realizada para a determinacdo do contetido de proteinas, lipidios, umidade e cinzas, além de pH,
acidez, sinérese e teor de Vitamina C ao longo de 35 dias de armazenamento em temperatura de
refrigeragdo (6 +2 °C). Testes de aceitagdo sensorial foram realizados com 101 provadores ndo
treinados com escala hedonica de 9 pontos. Com os resultados, o iogurte produzido na versdao
tradicional pdde ser classificado como concentrado em proteinas, mas a versdo light apresentou
conteudo proteico inferior ao minimo requerido para tal denominacao. Os valores de acidez, pH e
sinérese apresentaram-se de acordo com o esperado por outros relatos na literatura. Ambas as
formulagdes obtiveram um indice de aceitabilidade superior a 70%. O contetido de vitamina C dos
produtos foi maior do que o de produtos similares, estabilizando-se em valores acima de 95 mg/100 g
ao longo do tempo de prateleira avaliado. Concluiu-se, a partir dos resultados obtidos, que o iogurte
grego saborizado com polpa de caju, devido a sua aceitacdo evidenciada e ao respectivo valor
nutricional, com énfase em relagdo ao teor de vitamina C, ¢ um produto com potencial a ser explorado
como um meio de valorizar o uso da polpa de caju e, de forma associada, expandir o mercado de

produtos lacteos.

Palavras-chave: logurte de frutas. Novos produtos. Produtos funcionais.

! Graduado em Engenharia de Alimentos, Departamento de Engenharia Quimica, Universidade Federal de Pernambuco.
2 Graduanda em Engenharia de Alimentos, Departamento de Engenharia Quimica, Universidade Federal de Pernambuco.
3 Mestre em Ciéncia e Tecnologia de Alimentos, Departamento de Ciéncias do Consumo, Universidade Federal Rural de
Pernambuco.

4 Quimica, Departamento de Engenharia Quimica, Universidade Federal de Pernambuco.

5 Professora Doutora em Medicina Veterinaria, Departamento de Engenharia Quimica, Universidade Federal de
Pernambuco.

*E-mail para correspondéncia: gabriel.cicalese@gmail.com
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Introducio

Considerando o comportamento da industria de lacteos no Brasil e o interesse do consumidor
em produtos mais nutritivos, o iogurte ¢ evidenciado como sendo um produto saudéavel e rico em
nutrientes, além de ser uma excelente fonte de vitaminas, minerais e proteinas, caracterizando o efeito
positivo na saude do consumidor (FAO, 2020; HOBBS et al., 2019). Associado a isso, também ha
um grande interesse em produtos lacteos reduzidos em gordura, fazendo com que as industrias
produzam novos produtos e tecnologias de acordo com tal demanda do mercado. Por outro lado, com
a redugdo do teor de lipidios, comumente sdo gerados efeitos negativos nas caracteristicas sensoriais
do produto final, como no sabor e na textura (ATAMIAN et al., 2014).

O sucesso comercial de um produto no mercado estd relacionado a caracteristicas de boa
aceitagcdo sensorial, garantia da seguranga do consumidor e qualidade nutricional. Esses parametros
sdo0 bastante comuns em iogurtes gregos ja que esse ¢ um produto concentrado em relacdo a proteinas
ou gorduras quando comparados a um iogurte tradicional, resultando em um produto mais firme e
viscoso, usualmente apreciado pelos consumidores (SILVEIRA ef al., 2016; VIANNA et al., 2017).

Devido a concentragdo dos so6lidos, o potencial nutricional do iogurte € enriquecido no iogurte
grego, que também ¢é conhecido como bulgaro ou Labneh. Esse produto pode ser considerado um
intermediério entre um leite fermentado tradicional e um queijo ndo maturado com alto teor de
umidade, como o Quark, o Boursin e o Petit Suisse (SILVEIRA et al., 2016). Outra alternativa para
melhorar as caracteristicas organolépticas do iogurte ¢ a adi¢ao de polpa de frutas. Isso tem se tornado
uma das melhores opcdes para fornecer vitaminas, fibras e minerais, fazendo o iogurte um produto
ainda mais saudavel (SILVA, 2015).

No contexto do uso nutricional de produtos vegetais, o caju ¢ um pseudofruto que nao ¢
comumente adicionado em iogurtes. E rico em nutrientes, tendo trés a cinco vezes mais vitamina C
do que em laranjas, além de conter agtcares, vitaminas do complexo B, fibras, calcio, foésforo e outros
nutrientes (COSTA et al., 2016; PAIVA et al., 2000).

O caju ¢ consumido fresco ou utilizado na produgdo de geleias, bebidas e produtos
desidratados. Apesar do grande potencial nutricional como uma matéria prima para diversos produtos,
o uso industrial no Brasil ¢ de apenas 15% desse produto, com o maior lucro atribuido apenas a
castanha de caju. O pseudofruto ¢ comumente rejeitado na colheita, levando a uma estimativa de que
a cada quilograma de castanha de caju, dez quilogramas do pseudofruto sdo descartados (LUCIANO

etal.,2011; PROMMAIJAK et al., 2014).
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Nesse contexto, esse trabalho objetivou produzir iogurtes tipo grego com adi¢do de proteina
lactea e polpa de caju, nas versdes tradicional e desnatada, como uma metodologia para aumentar o
consumo do pseudofruto do caju a partir do desenvolvimento de um novo produto. As caracteristicas
fisico-quimicas e sensoriais dos produtos foram avaliadas visando a expansao dos mercados de caju

e de lacteos, que possui uma demanda constante por inovagoes.
Material e Métodos
Culturas de fermentagdo

As cepas de culturas iniciadoras de Lactobacillus bulgaricus e Streptococcus thermophilus
foram preparadas a partir de culturas Direct Vat Set para iogurte (Globalfood, Brazil) na concentracao
de 10'2UFC/mL em leite desnatado reconstituido estéril. O leite com as culturas foi armazenado a
22 + 1 °C e reativado, anteriormente a produgdo, por 12 + 1 h na temperatura de 6 + 2 °C seguido de

6+ 1 hemumaestufaa37 =1 °C.
Polpa de caju

Os cajus utilizados no processo foram obtidos em mercados da regido metropolitana de
Recife-PE. As castanhas foram separadas dos pseudofrutos e estes foram higienizados com detergente
neutro e enxaguados com agua abundante. Em seguida, os cajus foram sanitizados por imersao em
solugdo 200 ppm de hipoclorito de so6dio por 30 + 1 min. Em seguida, os pseudofrutos foram lavados
com agua destiladas e imersos em uma solug¢do de acido acético 10% (v/v) por 10 = 1 min e posterior
imersdo em agua destilada por 10 £ 1 min.

Os cajus sanitizados foram esmagados em um processador de alimentos (Philco Mix 700) por
5 minutos, com posterior filtragdo em peneira para a remogao parcial das fibras e obtengdo da polpa

filtrada.
Producgdo dos iogurtes

Dois iogurtes foram produzidos: Iogurte Grego Tradicional (IGT) e logurte Grego Light
(IGL). Ambos foram produzidos com adi¢do de 14% (m/v) de leite em p6 desnatado, 8% (m/v) de
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acucar e 20% de polpa de caju (m/v), nas proporg¢des relativas ao volume de leite, com IGT sendo
preparado a partir de leite UHT integral e IGL com leite UHT desnatado.

Todos os ingredientes, exceto a polpa de caju, foram misturados e submetidos a pasteurizagao
lenta de 30 + 1 min a 80 £ 2 °C seguida de resfriamento por imersdo do recipiente em uma mistura
de agua e gelo até atingir 44 £ 1 °C. Em seguida, em ambos produtos, foi adicionada a cultura de
iogurte preparada (Streptococcus thermophilus e Lactobacillus bulgaricus) na proporc¢ao de 2% (v/v).
As misturas foram colocadas em recipientes estéreis a uma temperatura de 44 £ 1 °C por 6,5+ 0,5 h
para o processo de fermentacdo. Em seguida, os iogurtes IGT e IGL foram resfriados a 6 + 2 °C e as
polpas de caju foram adicionadas, os produtos foram homogeneizados e armazenados novamente a

6 £+ 2 °C por 35 dias.
pH e acidez

As andlises de acidez e pH foram realizadas apds a produgdo e semanalmente por 35 dias de
armazenamento a 6 £+ 2 °C utilizando os procedimentos descritos na Instru¢do Normativa n® 68 do
Ministério da Agricultura, Pecuéria e Abastecimento (BRASIL, 2006). Foi utilizado um medidor de
pH digital de bancada (BEL PHS3-BW). Para a determinacdo da acidez, foi utilizado um acidimetro
Dornic com solu¢do de hidroxido de soédio 0,11 mol/L. Os procedimentos foram realizados em

triplicata.
Composigdo centesimal

Ap6s a producdo, foram realizadas as determina¢des de umidade, gordura, proteina e cinzas
seguindo os procedimentos descritos na Instru¢do Normativa n° 68 (BRASIL, 2006). A determinacao
dos carboidratos totais (digeriveis e fibras) foi realizada pela diferenca, considerando os resultados

obtidos para os outros parametros.
Vitamina C

A determinagdo do teor de 4cido ascorbico foi realizada de acordo com o método de titulagao
de Tillmans (IAL, 2008). A avaliagcdo da vitamina C foi realizada apds a producdo e semanalmente

até 35 dias de armazenamento, com os resultados expressos em miligramas de acido ascérbico por

100 g de produto. Os ensaios foram realizados em triplicata.
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Sinérese

Para a determinagdo da sinérese espontanea, em triplicata, 10 mL de cada amostra foram
armazenados nas mesmas condigdes dos produtos em tubos estéreis Falcon de fundo conico e
analisados semanalmente em 35 dias de armazenamento. A porcentagem de sinérese foi determinada
com base na relagdo entre a altura da coluna de soro desprendido e a altura da coluna inicial de iogurte

no tubo (FISZMAN et al., 1999; SILVA et al., 2010).
Analise sensorial

As andlises sensoriais dos iogurtes produzidos foram realizadas com 101 provadores nao
treinados, independente de sexo, idade ou escolaridade. As amostras foram apresentadas de forma
simultanea e aleatdria e oferecidas em copos plésticos com aproximadamente 5 mL dos produtos.

Os provadores foram solicitados a classificar os parametros aparéncia, cor, textura, aroma,
sabor e impressao geral usando uma escala hedonica de 9 pontos, sendo 1 - “Desgostei muitissimo”
e 9 - “Gostel muitissimo” e uma avaliagcdo da intencao de compra, com uma escala de 1 a 5, sendo 1
- “certamente ndo compraria” e 5 - “certamente compraria”.

Para os resultados, foram calculados os valores médios e o indice de aceitabilidade de cada
amostra (TEIXEIRA et al., 1987). A validagao estatistica foi realizada a partir da Anélise de Variancia
- ANOVA e a comparacao entre as médias pelo teste de Tukey.

Esta pesquisa foi aprovada (Protocolo n°® 3.473.519) pelo Comité de Etica em Pesquisa da
Associagdo Educativa do Brasil e realizada dentro dos preceitos éticos estabelecidos na Resolugdo n°

466/2012 do Conselho Nacional de Satde sobre pesquisa com seres humanos.
Resultados e Discussao
Composi¢do centesimal
Os valores obtidos nas andlises de composi¢do quimica dos produtos sdo apresentados na
Tabela 1.
Avaliando o teor de gordura (Tabela 1), inferiu-se que o produto IGT pode ser classificado

como integral (teor de gordura maior que 3 g/100 g) e o IGL como desnatado (teor de gordura menor

que 0,5 g/100 g) de acordo com o disposto na Instrucdo Normativa n° 46 (BRASIL, 2007). Além
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disso, o IGL pode ser considerado um alimento /ight, pois apresenta uma reducgdo de pelo menos 25%
de um componente (gordura) em relagdo a versdo tradicional, conforme descrito na Resolucao

Brasileira n® 54 (BRASIL, 2012).

Tabela 1 — Composigdo centesimal dos iogurtes gregos de caju nas variedades tradicional (IGT) e
light (IGL)

Composicao (g/100 g de iogurte)

Componente
IGT IGL
Umidade 75,76 £ 0,20° 77,95 +0,12°
Cinzas 1,30 £ 0,03% 1,28 £0,02%
Gorduras 3,10 + 0,05° <0,05°
Proteinas 6,03 £0,57% 5,38+0,17%
Carboidratos Totais (Digeriveis e Fibras) 15,15+0,617 15,39 +0,212

Fonte: Dos autores, 2019.

Legenda: IGT: logurte Grego Tradicional; IGL: logurte Grego Light.

Nota: Médias seguidas da mesma letra minuscula na linha (comparagdo entre formulagdes) ndo diferem
significativamente a 5% de probabilidade, pelo teste de Tukey.

Em um estudo com produtos comercializados nos Estados Unidos, por exemplo, foram
encontrados valores de 0,05% a 4,9% para o teor de gordura dos iogurtes gregos (DESAl et al., 2013),
enquanto em produtos similares comercializados no mercado brasileiro, o teor de gordura observado
varia de 3,7% a 6,3% (FARIAS; FARIAS, 2017; MAGALHAES; DELLA TORRE, 2018). O baixo
teor de lipidios do iogurte integral produzido, quando comparado aos produtos comerciais, pode ser
justificado devido ao uso de leite UHT padronizado com 3% de gordura na produgao do IGT, levando
a um produto final com teor semelhante ao da matéria-prima utilizada.

Em relagdo ao teor de proteina (Tabela 1), o iogurte concentrado deve ter uma concentracao
minima de 5,6%, o que foi evidenciado no IGT, podendo este, portanto, ser classificado como iogurte
grego (FAO, 2011). O IGL apresentou menor concentracdo de proteina, o que indica a necessidade
de adequacdo da formulagdo para atender aos requisitos de denominagao de iogurte concentrado para
sua comercializacao.

Em outros estudos, o teor de umidade dos iogurtes do tipo grego variou entre 74,9% e 88,9%
(LIMA et al.,2011; MAGALHAES; DELLA TORRE, 2018; TOLEDO, 2013) e as concentragdes de
carboidratos totais variaram de 11,6% a 18,2% (COSTA et al., 2019; TOLEDO, 2013). Portanto, os
valores encontrados para esses pardmetros no IGT e no IGL (Tabela 1) estdo dentro do esperado pela

literatura.
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Em relagdo ao teor de cinzas, estudos mostram variacdo, para o iogurte natural, de 0,51% a
1,26% (MAGALHAES; DELLA TORRE, 2018; TOLEDO, 2013). Apesar disso, o teor de cinzas
atingiu até 1,40% com a adicdo da farinha de maracuja em estudo realizado por Toledo (2013).
Portanto, o teor de cinzas acima do esperado para o iogurte natural (Tabela 1) pode estar associado a

adi¢do de solidos ndo lacteos, possivelmente, neste caso, da polpa do caju.

pH e acidez

Os resultados de pH e acidez dos produtos durante o periodo de armazenamento avaliado sdo

mostrados na Figura 1

Figura 1 — pH e acidez dos iogurtes do tipo grego produzidos nas variedades tradicional (IGT) e light
(IGL) durante 35 dias de armazenamento a 6 + 2 °C
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Fonte: Dos autores, 2019.

Percebe-se que, logo apods a produgdo, os valores de pH dos produtos ficaram entre 4,8 e 4,9
e a acidez entre 105 e 110 °D. Durante o armazenamento, o pH diminuiu para valores finais entre 4,4
e 4,6, e a acidez aumentou para valores entre 120 e 126 °D. Esses resultados eram esperados
considerando que as bactérias laticas continuam em atividade fermentativa com producao de acido
latico durante o periodo de armazenamento, mesmo sob a temperatura de refrigeracdo (BARBOSA;

GALLINA, 2017; RANASINGHE; PERERA, 2016; REVERS et al., 2016). Em um estudo com
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iogurte tradicional, por exemplo, uma diminui¢ao do pH de 4,7 para 4,3 foi encontrada apds 30 dias
de armazenamento (REVERS et al., 2016). Ressalta-se que o acido latico produzido durante a
fermentacdo aumenta a qualidade organoléptica do produto e contribui para o periodo de
armazenamento ao inibir bactérias contaminantes e putrefativas. Devido a isso, o iogurte e outros

produtos fermentados tém vida ttil mais longa quando comparados ao leite pasteurizado, por exemplo

(CHOLAKOV et al., 2017).

Vitamina C

Os resultados para o teor de vitamina C dos produtos no periodo de armazenamento avaliado

sao mostrados na Figura 2.

Figura 2 - Teor de vitamina C (&cido ascorbico - AA) nos iogurtes de caju grego produzidos nas
variedades tradicional (IGT) e light (IGL) durante o periodo de armazenamento de 35 dias a 6 + 2 °C
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Fonte: Dos autores, 2019.

Os iogurtes gregos produzidos apresentaram concentracao final de 95,06 mg AA/100 g para
IGT e 98,23 mg AA/100 g para IGL ao final do periodo de armazenamento. Declinios sutis foram
notados para ambos produtos na concentragdo de vitamina C em diferentes periodos. Porém, o

contetido final faz com que o consumo de 100 g de IGT ou IGL atinja as recomendacdes didrias de
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Vitamina C para uma pessoa adulta de acordo com a legislagdo brasileira, que ¢ de 45 mg (BRASIL,
2005).

A perda total de vitamina C durante o armazenamento foi de 11,51% para IGT e 8,45% para
IGL. Em estudo com sucos de caju naturais e industrializados armazenados sob refrigeracao, houve
perda média de 32,8%, podendo chegar a 66% para os sucos naturais, sem adi¢do de conservantes
(LIMA et al., 2007). Em outro estudo com néctares de caju, foi constatada perda de até 40% do acido
ascorbico, exibindo produtos com teor inferior a 100 mg AA/100 g apo6s 30 dias de armazenamento
(SABE, 2016). Assim, a perda observada nesses iogurtes pode ser considerada baixa, o que contribuiu
para a manuten¢do de quantidades significativas de acido ascérbico no produto durante a vida de
prateleira. Isso pode ter sido garantido pelo correto manuseio e uso do suco de caju in natura e pelo
cuidado com a preservacao dos iogurtes durante o armazenamento, protegendo o produto da luz e
mantendo a temperatura de refrigeracdo constante.

Vale ressaltar que, dependendo das condigdes da atividade fermentativa, as bactérias laticas
sdo capazes de aumentar ou reduzir o teor de acido ascorbico. Além disso, outros fatores podem
contribuir para a degradagdo do acido ascorbico nos alimentos, como etapas de processamento,
condi¢des de armazenamento, embalagem, exposi¢do ao oxigénio e a luz, temperaturas elevadas e

pH inadequado (ABRANCHES et al., 2008; ATHMASELVI et al., 2017; KAPRASOB et al., 2017).
Sinerese

Os resultados para a sinérese dos produtos durante o periodo de armazenamento avaliado sdao
apresentados na Figura 3.

Percebeu-se que o soro liberado pelo IGT correspondeu a 6,71% apds 35 dias de
armazenamento, enquanto na versao light correspondeu a 21,00%. Outros trabalhos relataram taxas
de sinérese superiores a 41% com iogurte integral tradicional apds 28 a 30 dias de armazenamento
sob refrigeracdo e classificando os produtos como satisfatorios (REVERS et al., 2016; TOLEDO,
2013). Outra pesquisa envolvendo iogurtes gregos encontrou sinérese de 10,0% a 29,5% na versao
tradicional e de 16,4% a 49,1% na versao desnatada (UDUWERELLA et al., 2017). Portanto, os
resultados encontrados para IGT e IGL estdo dentro do esperado pela literatura. Vale ressaltar que a
sinérese ¢ um defeito causado pela liberagdo espontidnea de soro do gel formado no iogurte e
parametros como teor de proteinas e solidos totais, variagdes de temperatura, pH, acidez e fatores

mecanicos, como agitacao e vibra¢ao, podem ampliar essa liberacao, o que pode ser uma explicagdo
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para a diferenca entre os valores encontrados para as versoes tradicional e desnatada (LIMA et al.,

2011; RASIC; KURMANN, 1978; TOLEDO, 2013).

Figura 3 - Porcentagem de soro liberado em relacdo ao volume total de iogurtes de caju grego
produzidos na versao tradicional e light durante o periodo de armazenamento de 35 diasa 6 £ 2 °C
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Fonte: Dos autores, 2019.
Legenda: IGT: logurte Grego Tradicional; IGL: logurte Grego Light.

Analise sensorial

Os resultados obtidos para a analise sensorial sdo apresentados na Tabela 2.

Observou-se que a cor € o aroma foram estatisticamente equivalentes entre os produtos. Isso
era esperado, considerando que esses fatores ndo sao afetados pelo uso de leite integral ou desnatado.
Todos os demais atributos apresentaram diferenga estatistica, revelando valores médios mais elevados
no IGT, o que poderia ser antecipado, pois o teor de gordura desempenha um papel relevante na
aceitacdo do consumidor por afetar o sabor e a textura dos iogurtes. Comparando diferentes
caracteristicas sensoriais dos iogurtes gregos, alguns autores encontraram notas mais altas para sabor,
textura e impressdao global em iogurtes integrais em comparagdo com os semidesnatados ou
desnatados (DESALI et al., 2013). No entanto, todos os parametros IGT e IGL apresentaram notas
entre “gosto ligeiramente” (6) e “gosto extremamente” (9) e indice de aceitabilidade acima de 70%,

o que pode caracterizar os produtos como bem aceitos (TEIXEIRA et al., 1987).
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Tabela 2 — Analise sensorial dos iogurtes gregos de caju nas variedades tradicional (IGT) e light (IGL)
com escala heddnica de 9 pontos e inten¢do de compra com escala de 5 pontos

Valores médios e desvios padrao

Atributo
IGT IGL

Aparéncia 8,14 + 0,972 7,66+ 1,29°
Cor 8,06+ 0,97* 7,88 +1,09*
Aroma 7,66 + 1,232 7,35+ 1,49*
Textura 7,88 +1,31% 6,81 +1,76°
Sabor 7,85 + 1,34 6,63 + 1,90
Impressio global 7,89 + 1,167 7,11 + 1,54°
Intencao de compra 4,32 +0,94* 3,52+ 1,12°

Fonte: Dos autores, 2019.

Legenda: IGT: logurte Grego Tradicional; IGL: logurte Grego Light.

Nota: Médias seguidas da mesma letra minuscula na linha (comparagdo entre formula¢des) ndo diferem
significativamente a 5% de probabilidade, pelo teste de Tukey.

Em outros estudos sensoriais com iogurtes gregos tradicionais, as notas para a impressao
global foram encontradas entre 5,63 ¢ 7,69 (ATAMIAN et al., 2014; DESAl et al., 2013; SILVEIRA
etal.,2016; VIANNA et al., 2017). Em um estudo com iogurte batido adicionado com polpa de caju
e mel de abelha, foram encontrados graus de aceitagdo global entre 5,33 e 7,08, dependendo da
porcentagem de polpa de caju adicionada (MACEDO et al., 2014). Esses trabalhos mostram que os
resultados obtidos para IGT e IGL concordam e sdo ainda mais elevados do que os resultados

sensoriais para alguns produtos semelhantes.
Conclusao

A partir dos experimentos realizados, foi possivel obter iogurtes do tipo grego saborizados
com polpas frescas de caju na versdo tradicional, de acordo com a legislagdo. A versdo light nao
atendeu aos requisitos proteicos para tal designacdo de produto, mas € possivel ajustar a formulagao
com adic¢ao de leite em p6 desnatado para tal classificacdo. Os dois iogurtes apresentaram resultados
de parametros fisico-quimicos semelhantes aos encontrados em estudos anteriores, com destaque para
a estabilidade da sinérese. Além disso, a adi¢do da polpa de caju resultou em um aumento significativo
no teor de vitamina C dos produtos finais, que se manteve em niveis satisfatorios durante todo o
periodo de armazenamento, configurando-se como uma fonte de vitamina C que atende as

necessidades diarias do consumidor. Todos esses fatores, associados aos altos escores em atributos
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sensoriais e inten¢do de compra, principalmente na versdo tradicional, revelam que as formulagdes
apresentam potencial a ser explorado, agregando valor ao pseudofruto do caju e valorizando o

mercado de laticinios.
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Capitulo 2

Caracterizacao fisica de banana da terra: verde, “de vez” e madura

Fabiane Rodrigues de Alencar*!; Katiticia Alves Amorim?;
Ulisses Rodrigues de Alencar’; Clarissa Damiani*

Resumo

A banana ¢ a segunda fruta mais cultivada no Brasil, ficando em segundo lugar no consumo de frutas
no pais, seja ela nanica, maga, prata, ouro ou banana da terra. A maior parte da produgao brasileira ¢
consumida in natura. A composicao quimica da banana madura contém 26% de matéria seca; 3,8%
de proteinas; 20% de extrativos ndo azotados; 1,1% de sais minerais; 2,6% de proteinas digestiveis e
22,4% de amido. Por ser uma fruta climatérica, suas caracteristicas fisico-quimicas estdo intimamente
ligadas ao grau de maturacao, evidenciando suas modificagdes fisicas da cor da casca e polpa, bem
como sua textura, que sao fatores levados em consideragao no momento da escolha do consumidor.
O objetivo deste estudo foi avaliar as caracteristicas fisicas da banana da terra em trés diferentes
estadios de maturacdo (verde, “de vez” e madura). Foram realizadas analises da cor instrumental,
atividade de agua e textura das frutas in natura, das quais apenas as frutas maduras foram mantidas
em refrigeragdo (4 a 5 °C) e as demais mantidas a temperatura ambiente até o momento das analises.
Os resultados encontrados foram de acordo com os relatados na literatura, a exce¢ao do valor obtido
para luminosidade (36,25) na amostra de banana madura, revelando que a temperatura de estocagem
para frutas climatéricas geram modifica¢des perceptiveis diversas na estrutura fisica dessas frutas,
influenciando na decisdo de compra dos consumidores, bem como no integro aproveitamento pelas

industrias de processamento.
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Introducio

A banana (Musa sapientum) ¢ pertencente a familia Musaceae, da ordem Scitaminales
(DANTAS, 2010). Ha relatos da existéncia de sua produgao ha cerca de 4.000 anos na India, Malasia
e Filipinas. Sua origem nao ¢ definida, segundo a literatura acredita-se ter surgido no extremo Oriente,
continente Asiatico ou ainda no sul da China e Indochina (RANIERI; DELANI, 2014; DANTAS,
2010; PONTES, 2009). Esta espécie foi introduzida no continente Americano no século XV, trazida
pelas grandes navegagdes portuguesas e espanholas. Apresentou facil adaptagao aos solos brasileiros,
sendo cultivada pelos indigenas aquela época (SEBRAE, 2008).

As bananeiras sao plantas monocotiledoneas, suas “arvores” podem alcangar cerca de 1,50 m
a 8,00 m de altura, suas frutas formam cachos que se distribuem em pencas, podendo conter de uma
a centenas de bananas, presas aos “troncos”, que segundo a botanica sao pseudocaules (BARROS et
al., 2016). Possuem “troncos” curtos e subterraneos denominados rizomas que geram as raizes
responsaveis por emergirem novas frutas, esta parte da planta ¢ popularmente chamada de “coragao
da fruta” (SEBRAE, 2008).

A fruta da banana da terra (Musa sapientum) pode alcancar peso médio de 500 g e medir cerca
de 30 cm de comprimento. Tem formato curvilineo, alongado, com coloragao de casca amarelada e
polpa com tom amarelo rosaceo, ¢ rico em amido e acgticares (PONTES, 2009). Esta espécie surgiu
do cruzamento genético das espécies Musa acuminata Colla e Musa balbisiana Colla, assim a banana
da terra ¢ definida como uma fruta triploide, que contém dois gametas femininos, devido a sua
formagdo proveniente da mutagdo genotipica das espécies Musa (LIMA et al., 2012).

A banana ¢ a segunda fruta mais cultivada no Brasil, ficando atrds apenas do consumo de
laranjas, o que segundo Castilho, Alcantara e Clemente (2014) se d4 em razao aos atributos sensoriais
e nutricionais da banana. As bananas sdo fontes de elevado valor energético, ricas em vitaminas A,
do complexo B, fibras, proteinas, carboidratos, cinzas, potassio, fésforo, magnésio e outros elementos
tracos (ALVARES et al., 2003; RANIERI; DELANI, 2014). Dentre as cultivares da banana
consumidas no pais, encontra-se a banana da terra (Musa sapientum,).

Os maiores produtores, exportadores e importadores de bananas do globo sio a india, Equador
e Estados Unidos da América (EUA), respectivamente (LIMA et al., 2012). Segundo Barros et al.
(2016), a producdo brasileira se encontra disseminada em todas as regides do pais, com
aproximadamente 34% apenas na regido Nordeste, seguida pelo Norte, Sudeste, Sul e Centro-Oeste

(26%, 24%, 10% e 6%, respectivamente). Embora o Brasil seja um pais fortemente produtor e
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comercializador de frutas, favorecido pela condi¢do de clima tropical em que se encontra, alguns
autores calculam que cerca de 60% da producao nacional de bananas sao perdidas durante as etapas
de colheita, armazenamento e distribuicdo. Apenas 1,5% da safra total se destina ao mercado externo
(VALLE; CAMARGOS, 2003; LIMA et al., 2012; REETZ et al., 2015).

Ha dificuldades em se preservar essas frutas in natura por um maior periodo sem que haja
grandes perdas para que os produtores e distribuidores consigam assegurar a integridade e qualidade
na destinagdo final de seus produtos, em razao de se tratar de uma fruta perecivel e climatérica. As
frutas de bananeiras sao conhecidas por conseguirem amadurecer mesmo quando retiradas da planta
mae. Logo depois de retiradas da planta mae, a taxa respiratéria e a produgdo de etileno endoégeno
sdo0 aumentadas, fatores estes responsaveis por desencadearem o amadurecimento dessas frutas
mesmo apos a colheita em estadio fisiologico verde (ISRAELIL; LAHAV, 2017).

Tradicionalmente, o grau de maturacdo das bananas esta fortemente ligado a mudanca de cor
da casca. Na fase do desenvolvimento sdo verdes, ficando amareladas na fase do amadurecimento e
na fase da senescéncia sua casca comega a ganhar pontos pretos. Além da cor, a maciez da banana ¢
uma outra varidvel determinante do seu grau de maturacdo, tornando-se ela mais mole a medida que
a fruta amadurece. Portanto, o grau de maturacdo da banana pode ser avaliado por sua textura (DIAS,
2011).

Assim, de modo que assegure a qualidade e padrdo na producdao de frutas e hortalicas,
especialmente as climatéricas, o Brasil segue normas e regulamentos técnicos quanto a classificacao
das bananas, a fim de atender as exigéncias do mercado interno e externo. Essas padroniza¢des foram
criadas a partir do programa brasileiro para a modernizagao da horticultura e fruticultura, definindo-
se diferentes critérios para a avaliacdo das diversas hortalicas e frutas. Segundo a Companhia de
Entrepostos e Armazéns Gerais de Sao Paulo (CEAGESP, 2006), a norma referente a classificagao
de bananas requer que os lotes de banana sejam caracterizados por grupo, classe (tamanho), subclasse
(estadio de maturagdo), modo de apresentacdo e categoria (qualidade). Dentre esses parametros, o de
maior complexidade ¢ a determinagdo da subclasse, a qual separa as frutas de acordo com seu grau
de maturacao, sendo realizada através da coloragdo de cada fruta.

Diante disso, o que torna a padronizacdo limitada e imprecisa ¢ a falta de uma definig¢do
especifica a respeito da classificacio das cores. Embora ja se tenham disponiveis processos
automatizados para a leitura das cores, esse processo ainda € muito atribuido ao olhar humano de

técnicos especializados, fazendo com que haja uma variagao do valor comercial de regido para regiao.
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Logo, objetivou-se avaliar o estddio de maturacdo da banana da terra (Musa sapientum) a
partir das analises da cor, atividade de dgua e textura da fruta in natura em trés estadios diferentes de

maturagado, sendo banana verde, “de vez” e madura.
Material e Métodos

A matéria-prima para o presente estudo foi obtida em comércio local na cidade de Goiania,
Goias. As andlises foram realizadas nos laboratérios do Setor de Engenharia de Alimentos da
Universidade Federal de Goias, Goiania, Goias. As frutas das bananas verdes e “de vez” foram
estocadas a temperatura ambiente para analise posterior, enquanto que as frutas maduras foram
mantidas em refrigerador doméstico sob temperatura de refrigeragdo (entre 4 ¢ 5 °C), até o momento

das analises.
Analise da cor

A determinacao da cor foi realizada através da leitura das coordenadas L*, a* ¢ b* do sistema
CIEL*a*b* por meio do colorimetro, modelo DR 400, da marca Konica Minolta. As leituras foram
realizadas em triplicata e, posteriormente, calculados os valores de C* (croma) e H (tonalidade) de

acordo com as equagdes (1) e (2), respectivamente, conforme Minolta (1998).
1
H = arctg(b*.a") (Eq. 2)
Onde:

a* = indice de vermelho; e

b* = indice de amarelo.
Andlise da textura

A andlise da textura foi feita com nove repeti¢des, por ensaios de penetragdo em trés pontos
distintos (base do pedunculo, 4pice e centro) para trés bananas com as cascas de cada estadio de

maturacdo. As frutas foram posicionadas perpendicularmente a probe cilindrica de agco inoxidavel

com diametro de 2 mm. O aparelho instrumental utilizado foi o texturémetro do modelo T4-XT plus,
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fabricante Stable Micro Systems, fabricado em Godalming — Inglaterra. A leitura dos dados foi
expressa pelo proprio software analitico do equipamento (Exponent Connect).
A deformacao da casca da banana foi calculada através da medida da diferenca entre as

distancias final e inicial de perfuragdo, para cada estadio de maturagao.
Determinagdo da atividade de dgua

A determinagdo da atividade de agua foi feita em triplicata e realizada utilizando o
equipamento AqualLab, modelo CX-2, fabricante Decagon Devices, fabricado em Washington - EUA.
As bananas foram descascadas, amassadas e previamente ambientalizadas, para posterior

quantificagdo da atividade de 4gua sob temperatura média de 23,5 °C.
Andlise estatistica

Nos dados da analise da cor instrumental foram realizadas analise e interpretagao estatistica.
Esses dados foram submetidos a andlise de variancia (ANOVA). As médias foram comparadas pelo
teste de Tukey ao nivel de 5% de significancia (p<0,05). As andlises estatisticas foram realizadas

utilizando o software estatistico Excel, da Microsoft, versao 2007.
Resultados e Discussao

A cor ¢ um importante atributo na agricultura, em especial para frutas e hortalicas, indicando
a qualidade e, muitas vezes, determinando o seu valor. Para obter uma avaliacdo objetiva da cor
através dos Sistemas de Cores, tém sido aplicadas técnicas instrumentais utilizando
espectrofotometros (Munsell, Hunter, CIE, CIEL*a*b*). Os sistemas se baseiam numa mistura de
cores a partir de quatro tons fundamentais (vermelho, amarelo, verde e azul), com relagdo a percepcao
humana dos atributos sensoriais de luminosidade, satura¢do e tonalidade analisados sob o espaco
cromatico em coordenadas retangulares. Entre estes sistemas, o sistema CIEL*a*b* ¢ atualmente o
mais aplicado, por definir o espago cromatico em coordenadas retangulares (L*, a*, b*), no qual o
L* indica a luminosidade (escuro ao claro) e o a* e b*, sdo as coordenadas cromaticas, no qual a*
varia do vermelho ao verde (+a* indica vermelho e -a* indica verde) e b* varia do amarelo ao azul

(+b* indica amarelo e -b* indica azul) (MINOLTA, 1998).
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Os resultados encontrados para os trés diferentes estadios de maturagao estdo apresentados na
Tabela 1.

Ao analisar a Tabela 1, observa-se que houve mudanga na cor, de acordo com o estadio de
maturagao. Nota-se que embora o L* e o b* ndo tenham diferido estatisticamente (p<0,05) entre os 3
estadios avaliados da banana, os seus valores diminuiram do estddio “de vez” para madura,
evidenciando que a cor da casca passou do amarelo sem pontos pretos para o amarelo com pontos

pretos e, consequentemente, perdeu luminosidade.

Tabela 1 - Médias =+ desvio padrao dos valores de luminosidade (L*), indice de vermelho (a*), indice
de amarelo (b*), tonalidade (H) e croma (C*) da banana nos diferentes estadios de maturacao

Estadios de maturagao L* a* b* H C*
Verde 45,71% -7,94% 63,39% -82,85? 63,90
Desvio padrao 2,69 1,81 1,83 1,70 1,77
“De vez” 59,46% 4,20 53,69% 85,60? 53,86
Desvio padrao 4,55 1,69 4,34 1,39 4,47
Madura 36,252 5,31% 34,53% 80,00* 34,99%
Desvio padrao 12,06 0,27 14,88 4,70 14,68

Fonte: Dos autores, 2021.
Nota: Médias seguidas da mesma letra minuscula na coluna (comparagdo entre tratamentos) ndo diferem
significativamente a 5% de probabilidade, pelo teste de Tukey.

Ja o valor de a* obtido pela amostra da banana verde indica coloracao verde (-7,94). Por se
encontrar no inicio do desenvolvimento, esta fruta contém no tecido celular elevado teor de pigmentos
de clorofila, o que caracteriza a cor verde. Conforme o estddio de maturacdo das bananas se intensifica
(amostras “de vez” e madura), pdde-se observar um aumento no valor de a*, que neste caso ¢ devido
a degradagdo da clorofila pelo hormdnio vegetal etileno (composto organico volatil produzido pela
fruta, que se liga a receptores localizados no reticulo endoplasmatico, estimulando modificagdes
quimicas e bioquimicas como a coloragdo) (GOLDING et al., 1998).

Em relagdo a cor amarela, todos os estddios apresentaram valor de b* acima de zero,
justificando a cor amarelada das bananas, pois o pigmento amarelo (carotendide) fica disponivel no
tecido vegetal apds a degradagdo da clorofila (VILAS BOAS et al., 2001). Porém, os valores
diminuem conforme o estadio da banana tende para o maduro, isto porque a formagao de pigmentos
escuros ¢ aumentada ao longo do desenvolvimento fisioldgico da fruta. Segundo a Escala de
Maturacao de Von Loesecke a amostra madura, apresentada na Tabela 1, encontra-se no estadio 6 a

7 de cor (CEAGESP, 2006).
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O croma ¢ o valor de saturagdo da cor, ou seja, quanto maior o nimero, menor serd a influéncia
da luminosidade (MARTINAZZO et al., 2008). Nota-se que os resultados do croma, decrescem nas
bananas de estadio verde para o maduro, indicando a diminui¢ao da intensidade da cor. Esses dados
comportaram-se dentro do esperado, pois a banana, por ser uma fruta climatérica e de vida pos-
colheita relativamente curta, revela mudangas perceptiveis durante seu acelerado amadurecimento,
aumentando o escurecimento da casca, ainda mais se a regido onde ¢ cultivada possui clima quente
(BRACKMANN et al., 2008).

Ja o H ¢ o angulo de tonalidade que se inicia do zero (vermelho) e segue em sentido anti-
horério (90 ° (amarelo), 180 ° (verde), 270 ° (azul)) (MINOLTA, 1998). Os valores de tonalidade (H)
para as amostras “de vez” (85,60) e madura (80,00) mostram a similaridade com a cor amarela, uma
vez que estdo proximas do dngulo de 90 °. Os valores negativos para as amostras de banana verde sao
devido a predominancia da coloragdo verde medidas pelos valores de (a*), ja que a tonalidade (H) ¢
calculada a partir do arco tangente do produto dos indices colorimétricos de a* e b*. Segundo
Morenval (2007), o espaco de cores, semelhantemente, pode ser descrito e localizado no espago de
cores CIEL *C*h*, espaco tridimensional, cuja localizacdo das cores utilizam coordenadas cilindricas,
onde L * segue como coordenada para luminosidade, C* como croma e /* o &ngulo de matiz, expresso
em graus, comportando-se de 0 © com localizacdo no eixo trigonométrico de +a*, seguindo até 90 °
para o eixo +b*, 180 ° em —a*, 270 © em —b* e retornando para 360 ° = 0 °. Analisando por esta
defini¢do, o valor negativo da tonalidade (H) encontrado neste trabalho justifica-se pela localizacao
do ponto no terceiro quadrante (entre 180 ° e 270 °), o que coincide a influéncia da coordenada
negativa para a* encontrada neste estudo.

Estudo realizado por Pontes (2009) avaliou a cor de bananas da terra maduras e encontrou os
seguintes valores, para L*, a* e b* de 77,38, 7,82 e 34,98, respectivamente. Os valores de a* e b*
estdo de acordo com os obtidos neste estudo (5,31 e 34,53, respectivamente), enquanto que o valor
de L* encontrado (36,25) foi inferior ao encontrado por Pontes (77,38). A isto pode ser atribuido o
acondicionamento sob refrigeracdo (4 e 5 °C) das bananas maduras, visto que frutas quando expostas
ao estresse térmico sofrem efeitos na termotolerancia ao frio ou calor, o que consequentemente leva
a disturbios fisioldgicos que causam escurecimento da casca e polpa da fruta (BLEINROTH, 1995).

Nao houve diferenca significativa (p<0,05) entre os valores de indice de vermelho (a*),
tonalidade (H) e croma (C*) para os trés estadios de maturagdo estudados, assim como relatado
anteriormente para os valores de L* e b*.

Segundo Fagundes e Yamanishi (2001), as caracteristicas de qualidade de uma fruta sdo

influenciadas por fatores climdticos, variedade, época, local de cultivo, tratamento e manuseio pds-
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colheita. A cor est4 dentro dessas caracteristicas que sofrem alteragdes e influenciam na aceitagcao do
produto.

Sabe-se que a taxa respiratoria de frutas climatéricas ¢ intensificada quando se retira a fruta
da planta mae, logo o desenvolvimento fisioloégico da fruta sera dependente dos picos minimo,
maximo, pos-climatério e da producao de etileno, os quais seguem uma fase de acréscimo e posterior
declinio na atividade respiratoria. Em geral, bananas sdo colhidas ainda verdes, para facilitar a
manipulagdo e prolongar o tempo de vida 1til para que possam ser conservadas por um prazo mais
longo, haja vista que frutas climatéricas apresentam taxas respiratorias elevadas. Segundo Abdi et al.
(1998), o climatério depende, de igual maneira, de fatores como: meios de cultivo, ponto de colheita,
variedade da espécie e tempo de permanéncia da fruta a planta mae.

A textura das bananas foi avaliada e os resultados da forca e da deformagao para cada um dos

trés estadios de maturacao estdao descritos na Tabela 2.

Tabela 2 - Médias + desvio padriao da for¢a e da deformacdo das bananas em diferentes estadios de
maturac¢ao

Banana verde Banana “de vez” Banana madura
Forga (N) 12,63+1,77 11,2842,16 10,36+2,99
Deformagao (mm) 2,26+0,49 2,95+0,81 8,58+1,53

Fonte: Dos autores, 2021.

Pdde-se observar na tabela acima, que a banana madura precisou de menor forca e sofreu
maior deformacao para perfurar a casca, pois quanto mais madura a banana, mais macia, visto que no
decorrer da maturacgdo a fruta sofre mudangas na permeabilidade dos tecidos e na textura, sendo que
neste periodo do amadurecimento ocorre o amaciamento da fruta, junto com as transformacdes
bioquimicas que atingem os carboidratos, como as pectinas, 0 que consequentemente acarretara em
maior deformacao antes de ocorrer a perfuragdo da amostra. J& para a banana verde, foi necessaria
maior forga e menor tempo para perfuracao, devido a rigidez da casca e polpa. A rigidez corrobora
para a firmeza da fruta a tal ponto de ter uma penetracdo mais estavel do texturdmetro, ndo ocorrendo
o esmagamento/deformacdo da fruta. De acordo com Rocha (1984), a redugdo da firmeza ¢
irremediavel no decorrer do amadurecimento das frutas, pois o amaciamento vem da conversao do
amido, substancias da parede celular e do aumento da umidade da polpa, consequéncias das
transformagdes bioquimicas dos vegetais.

Ao longo do amadurecimento das frutas, o amido passa pelo curso do metabolismo ¢ ¢

transformado em agtlicares, que colaboram para o dulcor da fruta quando madura e ocorre a agdo de

O SIMEAU 35



enzimas que degradam a parede celular, tornando essa estrutura menos rigida, promovendo a maciez
da fruta (MEDINA; PEREIRA, 2004). Algumas frutas ao longo do desenvolvimento da maturacao
adquirem maciez, a qual estd ligada a redugdo das substancias pécticas que constituem os
polissacarideos das cascas desses vegetais, que sofrem modificacdes, caracterizando o seu
amadurecimento (JEN; ROBINSON, 1984; VILAS BOAS et al., 2000).

Ademais, segundo Chitarra e Alves (2001), a perda da textura em frutas climatéricas pode
estar ligada com a degradacao dos polissacarideos advinda do chilling, o que a torna mais suscetivel
aos danos mecanicos. O chilling provoca uma série de alteragdes como depressdes superficiais de
coloragdo escura, devido a coagulagdo da seiva na regido superficial, baixa taxa de conversdo de
amido a agucares, descoloracdo da casca e/ou polpa, apresentando-se com estrias marrom-
avermelhadas e a casca fica sem brilho, tendendo a aderir fortemente as camadas da subepiderme,
sem brilho, se a descoloragdo for severa (MARTINS et al., 2006; SILVA et al., 2004; BORGES,
2019). Portanto, pdde-se concluir que a injuria pelo frio foi um fator de escurecimento nas amostras
da banana madura avaliadas neste estudo, por terem sido armazenadas em refrigeragdo no periodo
anterior as analises. E, por se tratar de uma fruta climatérica, o que lhes confere um tempo de vida
util mais curto, devido a taxa respiratoria ascendente e acelerada, caracteristicas desses tipos de frutas.

Ainda fazendo constatacdes a textura das bananas, os autores Matsuura e Folegatti (2001)
relatam que a conversao dos agucares em amido, a qual ocorre justamente na fase de amadurecimento
dessas frutas, esta diretamente ligada as caracteristicas da firmeza da fruta, pois, devido a ocorréncia
da troca osmodtica da polpa com a casca da fruta, leva-se a um acréscimo de umidade nas polpas,
fazendo com que a casca perca firmeza.

A atividade de agua quantifica o teor da agua livre contida no produto e, consequentemente,
a sua disponibilidade para agir como solvente e participar das transformagdes quimicas, bioquimicas
e microbioldgicas (LABUZA, 1977). Na Tabela 3 sdo apresentados os resultados da andlise da

atividade de 4gua da banana da terra nos trés estadios de maturagao.

Tabela 3 - Médias + desvio padrao da atividade de 4gua (Aw) de bananas em diferentes estadios de
maturacao.

Aw de banana verde Aw de banana “de vez” Aw de banana madura
M=DP 0,991+0,001 0,978+0,004 0,971+0,000

Fonte: Dos autores, 2021.
Legenda: M: Média; DP: Desvio Padrao.

Nota-se que a atividade de 4gua da banana da terra diminuiu de acordo com o ponto de

maturacao da fruta, ou seja, a fruta verde apresentou uma maior atividade de agua em relagdo a fruta
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madura, em razdo da transferéncia da dgua da casca para a polpa no estadio de amadurecimento das
frutas (MATSUURA; FOLEGATTI, 2001). As altera¢cdes na quantidade da 4gua em um alimento
afetam sua crocancia, maciez, sabor, fraturabilidade, suscetibilidade microbiana, cor, textura e forca
para quebra.

Estudo realizado por Pontes (2009) determinou a atividade de 4gua da banana madura e
apresentou resultados similares (0,972) com a amostra testada. Os dados da atividade de agua
comprovam que bananas sdo frutas altamente pereciveis e suscetiveis a grandes perdas durante a
producao, colheita, armazenamento e transporte (LIMA et al., 2012).

Neves (2009) afirma que a fim de cumprir as exigéncias do mercado consumidor e garantir
maior vida 1til de frutas climatéricas, como a banana da terra, estas devem ser colhidas no ponto ideal
de matura¢do, conhecido como desenvolvimento fisiologico “verde-maduro”, o que ¢ dificultado
devido a variacdo do ponto de colheita entre as cultivares (SOUZA, 2014).

Tendo em vista a desuniformidade no amadurecimento das bananas, o etileno exdgeno
encontra-se diretamente ligado a essa promogao do desenvolvimento fisioldgico da fruta, o qual pode
ser utilizado como regulador do seu amadurecimento para que se consiga alcangar a padroniza¢do no
controle da maturacdo dessas frutas, sendo realizado pelo processo de climatizagdo (BOTREL;
SILVA; BITTENCOURT, 2001).

Levando em consideracao as discussdes apresentadas no presente estudo, a percep¢do do
consumidor quanto a intencdo de compra esta fortemente ligada aos sentidos sensoriais que se julga
para a escolha do produto. Segundo Chitarra e Chitarra (2005), um importante fator determinante da
qualidade na escolha da banana ¢ a coloragao, que serve como referéncia para o estabelecimento do
padrdo comercial para a defini¢do de matura¢do dessa fruta, visto que a banana tem uma gama de
cores ao longo do amadurecimento, de verde a amarelo (MATSUURA; CARDOSO; RIBEIRO,
2002). Minim e Dantas (2004) afirmam que a aparéncia, sendo ela forma, tamanho, coloracao,
auséncia de defeitos, além do sabor, aroma e firmeza sdo os primeiros quesitos percebidos pelos
consumidores na intencao de compra dos alimentos.

Portanto, a aplicagdo de métodos sensoriais possibilita prever a preferéncia dos consumidores
antecedendo a compra. No caso de frutas e hortalicas, esse critério € significativo para a decisdo de
compra, pois o sentido visual, bem como tatil sdo as primeiras caracteristicas admissiveis no momento
da escolha desses alimentos. Assim, o consumidor sente-se mais confiante ao adquirir uma fruta que
julgue madura e pronta para o consumo, quando esse produto se assemelha, visualmente, o mais

proximo com o caracteristico. Neste caso, o consumidor ¢ instigado a escolher frutas de boa aparéncia
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fisica. No caso da banana madura, ¢ comum optar-se pelas frutas que possuam casca lisa, integra, de

coloragao amarelada, livre de pontos pretos e sem deformagdes fisicas ou por agentes diversos.
Conclusao

Diante dos resultados obtidos para a avaliacdo fisica dos trés diferentes estadios de maturagao
da banana da terra (Musa sapientum), verde, “de vez” e madura, foi possivel concluir que as analises
fisicas da cor instrumental, textura e atividade de agua foram pertinentes para a definicdo do
desenvolvimento fisioldgico dessas frutas, haja vista que sdo pontos iniciais a serem avaliados pelos
produtores, a fim de garantir produtos de qualidade. Como consideragdes finais, a temperatura de
armazenamento foi um fator preponderante neste trabalho, sendo importante estudos futuros sobre a

sua influéncia nos distintos estadios de maturacao da banana da terra.
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Capitulo 3

Influéncia da descricio do produto ideal na aceitacdo de produtos comerciais
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Resumo

O aspecto sensorial € o que esta mais ligado a escolha do produto alimenticio pelo consumidor, deste
modo a avalia¢do sensorial busca identificar as preferéncias do consumidor, em qualidades bem
definidas, para um produto, sendo uma ferramenta muito valiosa para o fabricante. O objetivo desse
estudo foi verificar se ao se perguntar sobre os atributos do produto ideal antes da escala hedonica,
interfere na aceitacdo dos consumidores. Foram avaliadas trés marcas comerciais de dois tipos de
matrizes alimentares diferentes, chocolate ao leite (1, 2, 3) e suco de uva integral (1, 2, 3). Um total
de 300 pessoas participaram do estudo, os quais foram divididos aleatoriamente, em dois grupos, o
primeiro grupo primeiramente respondeu a pergunta da aceitagdo do produto (Hed 1), e o segundo
grupo primeiramente respondeu como seria o produto ideal e depois a aceitagdo do produto (Hed 2).
Para o suco de uva, para os dois métodos, a aceitagdo global foi de mais de 70% dos consumidores,
para as trés marcas de sucos avaliadas. J& para o chocolate, observou-se um comportamento diferente,
entre os dois métodos, para os chocolates 1 e 2. Nota-se que, houve um aumento do percentual de
consumidores que atribuiram notas maior que 6 para o chocolate 1, enquanto para o chocolate 2, essa
propor¢ao de consumidores diminuiu. Ao aplicar andlise multivariada de componentes principais,
observou que de modo geral as diferencas apresentadas entre os dois métodos, ndo foram
significativas, ou seja, a apresentagdo dos atributos para o produto ideal, ndo influenciou
significativamente a percepg¢ao sensorial dos produtos alimentares. Assim sendo a analise do produto

ideal, pode ser aplicada antes da escala hedonica, sem prejuizos da aceitacao do produto.

Palavras-chave: Chocolate ao leite. Consumidor. Suco de uva.
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Introducao

Um dos produtos mais consumidos no mundo ¢ o chocolate, o qual ¢ impulsionado pelo
despertar do prazer sensorial devido ao comportamento especifico de fusdo, aroma e sabor
(JANUSZEWSKA; VIAENE, 2002; PARKER; PARKER; BROTCHIE, 2006). O Brasil ¢ o terceiro
maior mercado de chocolates do mundo e de acordo com pesquisa do Ibope, 7 em cada 10 brasileiros
sdo avaliadores de chocolate (SEBRAE, 2017). Sendo que o chocolate ao leite representa 51% da
participacao global dessa commodity, o consumo médio de chocolate por cada brasileiro, ¢ de 2,4 kg
por ano (incluindo Péscoa), isto corresponde a metade do que um americano consome (REZENDE;
MELO, 2016).

Assim como o chocolate, as uvas sdo uma das maiores culturas de frutas do mundo. No ano
de 2016, a producao mundial foi de cerca de 75,8 milhdes de toneladas, das quais cerca de 21 milhdes
de toneladas para uvas de mesa. O mercado brasileiro apresenta crescimento tanto na oferta, quanto
na demanda de derivados da uva, sendo que o consumo de suco integral/natural cresce de forma
significativa, em decorréncia do aumento da demanda provocada por consumidores mais adeptos a
uma alimentacdo mais natural (COSTA, 2018). No Brasil sdo comercializados suco de uva integral
em concentragdo natural; suco de uva concentrado parcialmente desidratado; néctar de uva, obtido
pela diluicao de suco concentrado em dgua e com adicao de agucares, sendo que o suco integral ¢
100% de polpa de fruta, mais proximo ao vinho, sem adic¢ao de agua e acicar (BRASIL, 2000).

De modo geral a qualidade dos alimentos envolve, trés aspectos fundamentais: o
microbiologico, o nutricional e o sensorial, sendo o aspecto sensorial, o que estd mais ligado a escolha
do produto alimenticio pelo consumidor (ALAMAR, 2019). Portanto, ao desenvolver um novo
produto, a aceitagdo e/ou preferéncia, por parte do consumidor, ¢ de extrema importancia, pois de
nada vale para o consumidor um produto que apresente excelentes qualidades nutricionais, se o
produto ndo preenche as necessidades e os anseios de quem o consumird. Assim, a qualidade do
alimento envolve, entre outras coisas, a satisfacdo do consumidor (MINIM, 2006).

Sendo assim, a avalia¢do sensorial busca identificar as preferéncias do consumidor, em
qualidades bem definidas, para um produto, sendo uma ferramenta muito valiosa para o fabricante
(LOURES et al., 2010). Dentre as varias metodologias sensoriais, esta a escala hedonica, a qual
consiste em uma metodologia de graduagdo da aceitacdo em niveis de quantidade para alimentos,
podendo ser empregada como um teste de qualidade para produtos nao alimenticios, em que possui
necessidade de avaliag@o subjetiva ou sensorial. Consiste, essencialmente, em apresentar as amostras

dos produtos, de maneira totalmente ao acaso, e, entdo, pergunta-se aos avaliadores sobre sua
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aceitacdo, conforme escala estabelecida (CIRILO, 2012). Essa escala baseia-se no grau de “gostar ou
desgostar”, por meio da descrigdo das opinides (que depois sdo convertidas em pontos), possuindo
sempre um ponto central de indiferenca; logo, apresentando nimero impar de classificacdes e
variando, geralmente, entre trés e nove pontos (TEIXEIRA, 2009).

Entretanto, sdo escassos os estudos que avaliam como a pergunta do produto ideal interferem
na aceitagdo do produto final. Sendo assim o objetivo desse estudo foi verificar se ao se perguntar

sobre os atributos do produto ideal antes da escala hedonica, interfere na aceitagao dos consumidores.
Material e Métodos

O presente projeto foi submetido ao Comité de Etica em Pesquisas (CEP), da Universidade
Federal de Goias — UFG, e aprovado pelo numero do parecer: 3.238.380, atendendo as exigéncias
legais preconizadas pela Norma Operacional n° 001/2013 CONEP/CNS que aprova as normas
regulamentadoras de pesquisa, envolvendo seres humanos (BRASIL, 2013).

Todas as analises foram realizadas no Laboratério de Analise Sensorial - LASA-UFG, do
Setor de Engenharia de Alimentos da Escola, de Agronomia, Universidade Federal de Goids, entre

os meses de abril e junho de 2019.
Material

Para a avaliacdo sensorial foram utilizadas trés marcas comerciais de dois tipos de matrizes
alimentares diferentes, chocolate ao leite (1, 2, 3) e suco de uva integral (1, 2, 3), os quais foram

adquiridos em comércio local da cidade de Goiania- Goias.
Métodos
Recrutamento de Participantes

Os participantes foram recrutados, através de antincios anexados em murais localizados nos
setores dos cursos de graduacdo e pos-graduacao da Universidade Federal de Goids, no Campus
Samambaia. Um total de 300 pessoas participaram do estudo. Todos os participantes assinaram o

Termo de Consentimento Livre e Esclarecido e preencheram um questiondrio com o objetivo de

caracterizar o perfil dos mesmos, antes de responderem os questiondrios sensoriais.
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Analise sensorial

Os 300 participantes foram divididos aleatoriamente, em dois grupos de 150, sendo que o
primeiro grupo primeiramente respondeu a pergunta da aceitagdo global do produto (Hed 1),
utilizando escala hedonica de 9 pontos (nota 1 para “desgostei extremamente” e nota 9 para “gostei
extremamente”), e o segundo grupo primeiramente respondeu como seria o produto ideal e depois a
aceitacdao global do produto (Hed 2). Para a pergunta do produto ideal, utilizou-se o questionario
CATA, composto por 22 atributos representativo de quatro categorias sensoriais: aparéncia, cheiro,
sabor, consisténcia e sensagdo do consumidor, para o chocolate ao leite. E para o suco de uva integral
o questionario CATA foi composto por 21 atributos representativo para quatro categorias de atributos
sensoriais: aparéncia, cheiro, sabor e consisténcia. Neste estudo sdo apresentados apenas os dados da
escala hedonica, os demais dados sao apresentados em estudo anterior realizado pelos autores.

Todas as amostras foram apresentadas de forma monadica e codificadas com trés digitos
aleatorios. Todas as amostras foram avaliadas em uma tnica se¢do, com uma ordem de apresentagao
balanceada e aleatorizada entre os avaliadores. As amostras de chocolate ao leite foram
acondicionadas e apresentadas aos avaliadores para realizacao dos testes sensoriais, na temperatura
de 15 £ 1 °C em pratos e o suco de uva integral na temperatura de refrigeragdo (5 = 1 °C) em copos

plésticos de 50 mL.
Analise dos dados

Todas as analises estatisticas foram realizadas utilizando o software XLSTAT® e linguagem
R. As andlises dos dados, obtidos pela escala hedonica, foram realizadas pelo histograma de
frequéncia dos escores, obtendo biplot da analise de componentes principais (ACP) e analise de

agrupamentos hierarquico.
Resultados e Discussio
A grande maioria dos participantes (mais de 95%), eram compostos por estudantes de

graduacdo da Universidade Federal de Goias, com idade média de 21 anos, os demais participantes

eram professores e técnicos de laboratorios da Universidade. Um dos critérios de classificagcdo para
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participar do teste sensorial, era que todos deviam possuir o habito de consumir chocolate ao leite e
suco de uva integral, no minimo uma vez por semana.

A Figura 1 apresenta os resultados da aceitacdo global das trés marcas comerciais de suco de
uva integral, por meio de escala hedonica de nove pontos. Nota-se que para o suco de uva, para os
dois métodos (Hed 1 e Hed 2), teve uma boa aceitacdo global, mais de 70% dos consumidores,
atribuiram notas maiores que 6, para as trés marcas de sucos avaliadas.

Pontes et al. (2010) também avaliaram trés amostras de suco de uva comerciais, sendo suco

de uva integral, suco concentrado de uva e néctar de uva, com provadores de uma Universidade,
utilizando escala heddnica estruturada de nove pontos e notaram que o suco integral e o néctar de uva
foram os mais aceitos pelos provadores, com nota média de 7,3, sendo que o suco integral foi o que
apresentou maior inten¢do de compra. De acordo com Pontes ef al. (2010), os consumidores gostam
de sucos mais adocicados, no entanto preferem comprar o suco integral. Carmo, Dantas e Ribeiro
(2014) constataram ainda que o principal motivo para a compra deste produto € o sabor, seguido pela
qualidade, confianga, costume e prego.

Segundo Rizzon e Meneguzzo (2007) o suco integral deve apresentar caracteristicas
organolépticas marcantes da fruta que o gerou. Deve apresentar um gosto doce predominante, mas
ndo excessivo em relacdo a sua acidez, uma das qualidades mais desejadas € o equilibrio entre o gosto
doce e acido. Em boca, ndo deve apresentar gosto de cozido, de mofo ou outro gosto estranho
desagradavel. Conforme Amorim et al. (2020a) os atributos mais importantes para um suco de uva

ideal, sdo cor, cheiro e sabor caracteristico, além de gostoso e boa consisténcia.

Figura 1 - Classificagdo heddnica para o suco de uva, (a) Hed 1 (%), (b) Hed 2 (%)
a. b
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Fonte: Dos autores, 2021.
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J& para o chocolate (Figura 2), notou-se comportamento diferente, entre os dois métodos, para
os chocolates 1 e 2. Observa-se que no Hed 1, os chocolates 1 e 2 ndo foram diferentes entre si,
enquanto no Hed 2, observou uma boa aceitacdo por parte dos consumidores para o chocolate 1
(74%), enquanto para o chocolate 2, apenas 45% dos consumidores atribuiram notas maior que 6. Ao
comparar os dois métodos entre si, também ¢ possivel notar que, houve um aumento do percentual
de consumidores que atribuiram notas maior que 6 para o chocolate 1, do Hed 1 para o Hed 2,
enquanto para o chocolate 2, essa propor¢ao de consumidores diminuiu, essa diferenca pode estar
relacionada as diferencas metodologias utilizadas no estudo.

De acordo com Nascimento et al. (2019) os principais critérios para determinar a
aceitabilidade do chocolate pelo consumidor sdo as caracteristicas sensoriais, como o sabor, aroma,
textura e cor. Sendo que a caracteristica sabor, comumente considerada a mais importante ¢ a mais
estudada, para a aceitacdo do chocolate, no entanto alguns autores apontam a aparéncia e a textura
como os atributos-chave na escolha e aceitagdo do consumidor, essenciais para a qualidade do
(DOLATOWSKA-ZEBROWSKA et al., 2019; BECKETT, 2008).

Amorim et al. (2020b) avaliou quais os atributos sensoriais de chocolate ao leite ideal e
observaram que o mesmo ¢ caracterizado por cor, cheiro e sabor caracteristico, boa aparéncia e boa

textura, saboroso, derrete suave e sensacao de prazer sem culpa.

Figura 2 - Classificagao hedonica para o chocolate ao leite, (a) Hed 1 (%), (b) Hed 2 (%)
a. b
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Fonte: Dos autores, 2021.

Para uma melhor avaliagdo da aceitacdo global, dos produtos em analise, aplicou-se anélise

multivariada de componentes principais, para o suco de uva e chocolate ao leite (Figura 3), a fim de

© SIMEAUI 48



verificar a robustez dos dados. Verifica-se, na andlise de componentes principais, que para os dois
produtos avaliados, independentemente do método aplicado (Hed 1 e Hed 2), as amostras analisadas
estao distantes, em diferentes quadrantes e os consumidores estdo bem distribuidos por todo o mapa
de preferéncia, caracterizando assim, a existéncia de segmentagao.

Sabe-se que, uma das melhores formas de se identificar e caracterizar segmentos de mercado,
¢ por meio de andlise de agrupamentos hedonicos, a qual ira identificar segmentos com base nas
similaridades dos gostos e desgostos pelos produtos. A segmentagao pressupoe heterogeneidade na
preferéncia (nas escolhas) dos consumidores por produtos (DUTCOSKY, 2013). Sendo assim,

realizou-se a andlise de cluster de agrupamento hierarquico (Figuras 4, 5, 6 ¢ 7).

Figura 3 - Andlise de componentes principais para o suco de uva (a) Hed 1, (b) Hed 2 e chocolate ao
leite (¢c) Hed 1, (d) Hed 2
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Fonte: Dos autores, 2021.
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Para o suco de uva, o agrupamento hierarquico dividiu os consumidores em trés classes. A
classe 1, composta por mais de 50% dos consumidores, exibiu comportamento semelhante em ambos
os métodos Hed 1 (Figura 4) e Hed 2 (Figura 5), os quais gostaram igualmente das trés amostras em
teste, ou seja, ndo apresentaram preferéncias por nenhum dos produtos, ou nao conseguiram
discriminar as amostras. J4 a classe 2, para os dois métodos, aprovou o suco 3, sendo que para o Hed
1, o suco 3 nao foi diferente significativamente do suco 2, enquanto para o Hed 2 os sucos 1 e 2 foram
rejeitados. A classe 3, para o Hed 1, menor grupo, aprovou apenas o suco 1, mostrando diferencas
significativas entre todos os sucos avaliados, enquanto para o Hed 2, os sucos 1 e 2 foram aceitos € o

suco 3 rejeitado.

Figura 4 - Andlise de Clusters, para o suco de uva, Hed 1: (a) dendograma, (b) perfil de classes
referentes as preferéncias dos consumidores, (c) médias hedonicas
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*Letras diferentes apresentam diferengas estatisticas, p-value <0,05, teste Tukey.

Fonte: Dos autores, 2021.

De acordo com Brito e Da Rosa Borges (2018) os consumidores que compram sucos de frutas
podem ser classificados em quatro grandes grupos: os que preocupam com a saude, 0os que procuram
produtos Premium, os que preferem comprar produtos durdveis e aqueles sem preferéncias
especificas. E ainda, que existem 12 fatores que influenciam o consumidor na hora de comprar sucos
de uva, sendo beneficios para a satude, por retardar o envelhecimento, por ser um produto energético,

assim como devido ao sabor, a qualidade do produto, a confianga na marca, o costume, o preco € o
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valor nutricional/produto nutritivo, outros fatores que influenciam sdo os ingredientes utilizados na

confecgdo do produto, o prazo de validade e o pais de fabricacao.

Figura 5 - Andlise de Clusters, para o suco de uva, Hed 2: (a) dendograma, (b) perfil de classes
referentes as preferéncias dos consumidores, (c) médias hedonicas
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*Letras diferentes apresentam diferengas estatisticas, p-value <0,05, teste Tukey.
Fonte: Dos autores, 2021.

Em relacdo ao chocolate, a analise de agrupamento hierdrquico, também dividiu, os
consumidores em trés classes. A classe 1, maior grupo (Hed 1 - Figura 6 e Hed 2 -Figura 7), aprovou
todos os chocolates avaliados nos dois métodos. A Classe 2, por sua vez rejeitou o chocolate 1, sendo
que para o Hed 1 todos os chocolates apresentaram diferencas significativas, enquanto para o Hed 2
ndo houve diferenca significativa entre esses dois chocolates. Ja a classe 3 rejeitou o chocolate 2, e
para o Hed 1 ndo houve diferenca na aceita¢do entre os chocolates 1 e 3 e para o Hed 2 houve diferenca
entre todos os chocolates avaliados.

Santos, Fortes e Campos (2017) avaliaram as caracteristicas sensoriais de quatro diferentes
marcas reconhecidas de chocolate e demonstraram que ndo existem diferengas sensoriais
significativas entre as marcas estudadas. Santos, Fortes e Campos (2019) demostraram em outro
estudo, que as caracteristicas como sabor, qualidade, variedade e marca influenciam na hora de
comprar um chocolate, € que os consumidores além de valorizar o produto, também valorizam o preco

no momento da compra.
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Figura 6 - Andlise de Clusters, para o chocolate ao leite, Hed 1: (a) dendograma, (b) perfil de classes
referentes as preferéncias dos consumidores, (¢) médias hedonicas
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Fonte: Dos autores, 2021.

Figura 7 - Andlise de Clusters, para o chocolate ao leite, Hed 2: (a) dendograma, (b) perfil de classes
referentes as preferéncias dos consumidores, (c) médias hedonicas
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De modo geral as diferencas apresentadas, para os dois produtos analisados, suco de uva
integral e chocolate ao leite, entre os dois métodos (Hed 1 e Hed 2), ndo foram tao significativas, ou
seja, ao se apresentar os atributos para o produto ideal antes da avaliagdo hedonica, ndo influenciou
de forma significativa a percepg¢ao sensorial dos consumidores, em relagdao aos produtos alimentares

testados, podendo assim a analise do produto ideal, ser aplicada antes da escala hedonica.
Conclusao

Conclui-se que os sucos de uva integral testados apresentaram boa aceitacdo por parte dos
consumidores, independe do método aplicado. Ja para o chocolate observou-se um comportamento
diferente, entre os dois métodos, para os chocolates 1 e 2.

Ao aplicar anélise multivariada de componentes principais, observou uma segmentacdo de
mercado e notou-se que de modo geral as diferengas apresentadas entre os dois métodos, ndo foram
significativas, ou seja, a apresentacdo dos atributos para o produto ideal, ndo influenciou
significativamente a percepc¢ao sensorial dos produtos alimentares. Sendo assim, a andlise do produto

ideal, pode ser aplicada antes da aceita¢do global.
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Capitulo 4

Efeito da temperatura na germinacio induzida sobre as propriedades tecnoldgicas e
sensoriais de arroz integral
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Ribeiro Saraiva’; Bianca Pio Avila®; Marcia Arocha Gularte*

Resumo

A germinagdo ¢ utilizada para melhorar a qualidade nutricional através de mudangas que ocorrem
internamente no grao. Para isso, alguns fatores sdo cruciais para acontecerem essas mudangas, como:
elevada atividade de agua, temperatura ideal para cada cultivar e auséncia de danos na estrutura
causados por insetos. Entretanto, a germinagao também propicia alteragcdes em algumas propriedades,
podendo ndo serem desejaveis para o grao. Desta forma, objetivou-se com este estudo avaliar o efeito
da germinag¢do induzida de cultivares de arroz em temperaturas diferentes, bem como avaliar os seus
efeitos sobre as propriedades tecnologicas e sensoriais dos graos de arroz. As cultivares IRGA 430 e
Titan CL foram submetidas ao processo de germinagdo durante 24 horas, havendo variagdes na
temperatura (25 °C e 30 °C). Estes foram submetidos a analise de coccdo, perfil texturométrico e
avaliados sensorialmente através do teste de dominancia temporal de sensagdes. As cultivares que
passaram pelo processo de germinagao obtiveram os menores tempos de coc¢do, sendo 19,2min para
a cultivar Titan CL com 25 °C de germinagdo. A amostra mencionada também obteve o maior valor
para o parametro dureza, no perfil texturométrico, visto que a germinagdo aumenta a resisténcia ao
esmagamento no processo de mastigagdo do arroz. Resultado esse encontrado no teste sensorial, visto
que a sensacdao “firme” foi a dominante para a amostra. J& na IRGA 430 com germinagdo a
temperatura de 25 °C, a sensagdo dominante foi “macio”. Diferencas na composi¢do podem ser
atribuidas ao processo de germinagdo, além da cultivar ser um fator que pode interferir nessas

variagoes.

Palavras-chave: Avaliacao texturométrica. Cocgao. Qualidade sensorial.
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Introducao

O arroz (Oryza sativa L.) faz parte da dieta da maior parte da populagao mundial. O consumo
de arroz integral tem recebido maior aten¢do pelo seu potencial redutor frente ao risco de doengas
cronicas, por ser fonte de compostos bioativos que sdo prontamente soliveis em agua, como
polifendis, fibra dietética, vitaminas e minerais (PARK et al., 2020). Estes compostos se concentram
majoritariamente nas camadas periféricas do grao (testa e aleurona), e estao presentes em quantidades
superiores em graos pigmentados, reforgando a importancia do consumo de graos integrais (VERMA;
SRIVASTAYV, 2020).

Apesar do seu valor nutricional e dos seus compostos bioativos, pesquisas apontam uma baixa
receptividade do consumidor ao arroz integral devido as suas caracteristicas de coc¢do, pois os graos
demoram mais tempo para cozinhar e sdo mais rigidos e escuros devido as fibras e camada de cera,
localizada no tegumento e no pericarpo que retardam a transferéncia de dgua para o interior do grao,
resultando em longo tempo de cocgdo (BUI et al., 2014; MONGE-ROJAS et al., 2014). No entanto,
diversas pesquisas tém sido realizadas para propor alternativas para facilitar a coc¢do e melhorar a
textura do grao.

A germinagdo ¢ usada para melhorar a qualidade nutricional de graos, além de serem utilizados
como novos ingredientes na industria de alimentos para elaboragao de barras de cereais, massas, doces,
biscoitos, paes, sopas instantaneas, entre outros (DING et al., 2018). A germinagao auxilia na formagao
de compostos bioativos (KIM et al., 2021), estimulando a producao de fitoquimicos presentes, até o
momento em menor quantidade nos graos de arroz, como acido gama-aminobutirico (GABA), &cido
ascorbico, tocotriendis e compostos fendlicos (NASCIMENTO et al., 2020).

A germinagdo causa alteragdes internas no grao, o que resulta nos beneficios ja citados. No
entanto, para que este processo ocorra € necessario que haja elevada atividade de dgua, para reativacao
e pleno funcionamento de enzimas, temperatura amena especifica para cada grao ou cultivar —
normalmente entre 20 e 30 °C — e auséncia de avarias fisicas causadas por ataques de insetos ou
processos prévios como polimento ou parboilizagdo em arroz (FINNIE; BROVELLI; NELSON,
2019). O descontrole das condi¢des de germinacdo pode favorecer a formagdo de coldnias
microbianas que, ao deteriorarem o grao, irdo produzir compostos de sabor desagradavel ao paladar
humano e, em casos mais graves, de extrema contaminagdo, podem ser responsdveis por doengas
como aspergilose e penicilose, ambas consideradas graves por atacarem 6rgdos vitais como coracao,
pulmao e rins, causadas pelos fungos Aspergillus sp. e Penicillium sp., respectivamente; ou oxidagao

enzimatica dos lipidios do grao integral pelas proprias enzimas enddgenas do grao (principalmente
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lipases e lipoxigenases), resultando em aldeidos e acidos de sabor e odor desagradavel (GAO et al.,
2021; KIM et al., 2021; SEGURA et al., 2018). Portanto, a avaliagdo sensorial se torna muito
importante em graos de arroz integral germinado.

O teste temporal de dominancia de sensacdes (TDS) € uma proposta sensorial recente, na qual
¢ realizado por avaliadores treinados que avaliam a sensac¢ao e/ou emoc¢ao dominante de um alimento,
notando sua intensidade ao longo o tempo, até que a sensagdo termine ou outro atributo se torne
dominante (PINEAU et al., 2009) e, segundo Albert et al. (2012), os resultados desta técnica podem
ser relacionados com a aceitabilidade do consumidor frente aquele produto.

Desta forma, objetivou-se com este estudo avaliar o efeito da germinagdo induzida de
cultivares de arroz em temperaturas diferentes, bem como avaliar os seus efeitos sobre as

propriedades tecnoldgicas e sensoriais dos graos de arroz.
Material e Métodos

Foram utilizadas duas cultivares de arroz (Oryza sativa L.), IRGA 430 e Titan CL, provenientes
do IRGA — Instituto Riograndense do Arroz e RiceTec Sementes LTDA, respectivamente.

Os graos de arroz integral foram germinados segundo metodologia de Ng et al. (2013), com
modificagdes. Os graos foram imersos em solu¢do de hipoclorito de s6dio 2,5% (v/v) por 20 minutos,
seguida por lavagem com 4gua destilada. Em seguida, os graos foram acondicionados em camaras do
tipo BOD a 25 e 30 °C £ 1 °C a 80% de umidade relativa, por um periodo de 24 horas. Os graos
germinados foram secos em estufa com circulagdo de ar for¢ada a 40 °C até obter 13% de umidade.
As amostras foram descascadas em engenho de provas Zaccaria, modelo PAZ-1DTA, previamente
regulado para as dimensdes dos graos de cada cultivar, conforme procedimento preconizado pelo
proprio laboratorio de grdos da Universidade Federal de Pelotas — UFPel.

O tempo de coccao foi determinado de acordo com o teste de Ranghino com as adaptacdes
realizadas por Mohapatra e Bal (2006). Os graos foram considerados cozidos, quando 90% dos graos
ndo apresentassem mais o hilo branco no centro do ao ser esmagado entre duas placas de Petri limpas,
e o tempo de coc¢do, em minutos, ¢ registrado.

Os graos de arroz integral e germinados foram previamente cozidos conforme a metodologia
de tempo de coccdo e, em seguida, o perfil texturométrico dos graos cozidos foi determinado
utilizando o equipamento marca Stable Micro Systems Texture Analysers, modelo TA.XTplus. Os

graos cozidos foram pressionados até reduzir 90% do tamanho original, em uma velocidade de
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I mm/s com um probe cilindrico de 4,5 centimetros de diametro. As informagdes obtidas foram
dureza, adesividade, elasticidade, coesividade, gomosidade, mastigabilidade e resiliéncia.

A anélise sensorial foi realizada através do teste de Dominancia Temporal das Sensagdes
(DTS) segundo Pineau et al. (2009). Para tanto, foram recrutados 15 consumidores de arroz. Na
analise, os avaliadores foram solicitados a escolher a sensagdo dominante durante o tempo de
ingestao, considerando como dominante o conhecimento percebido com maior clareza e intensidade
entre outros em uma lista pré-definida. A duragdo de 30 segundos foi determinada como um tempo
de analise de cada amostra; os atributos disponiveis durante as sessdes foram: palha, adocicado,
glutinoso, firme, solto, amargo, arenoso e macio.

As analises foram realizadas em triplicata e os resultados submetidos a andlise de variancia

ANOVA) e a comparagao de médias pelo teste de Tukey, com nivel de 5% de significancia.
p p y g

Resultados e Discussao

Os resultados encontrados para o tempo de coc¢do das amostras estdo expostos na Figura 1.
Este ¢ definido como o tempo necessario, em dgua fervente, para a completa gelatinizagdo do amido
(LT et al., 2021), ou seja, o grao de arroz ¢ considerado cozido quando os granulos de amido que
foram expostos a umidade e calor acima de 60 °C, por um determinado tempo, rompem as ligagdes
das cadeias de amilose e posteriormente de amilopectina presentes nos granulos de amido (HUANG

etal.,2021; PARAGINSKI et al., 2014).

Figura 1 - Tempo de coc¢ao das amostras de arroz IRGA 430 (integral, 25 °C e 30 °C de germinagao)
e Titan CL (integral, 25 °C e 30 °C de germinagdo)
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As cultivares germinadas apresentaram redugdes significativas em seus tempos de coc¢do nas
diferentes temperaturas de germinagdo, para ambas as cultivares. Os menores valores foram da
temperatura de germinagao de 25 °C, sendo a cultivar Titan CL com o menor tempo de cocgao, 19,20
min. Este fato pode ser devido a reestruturagcdo interna dos graos de arroz, onde o processo de
germinagdo altera as conformagdes dos granulos de amido, pela agdo enzimatica, principalmente da
alfa-amilase, que pode atuar de forma a romper interagcdes entre os mondmeros de glicose,
promovendo a abertura da estrutura do amido reduzindo e facilitando seu cozimento (NASCIMENTO
etal.,2020; XING et al., 2021).

O perfil texturométrico dos graos de arroz integral e germinados das diferentes cultivares apos

0 cozimento esta exposto na Tabela 1.

Tabela 1 - Perfil texturométrico das amostras de arroz IRGA 430 (integral, 25 °C e 30 °C de
germinagdo) e Titan CL (integral, 25 °C e 30 °C de germinagio)

Parametros Integral 25°C 30°C
430 Titan CL 430 Titan CL 430 Titan CL
Dureza 4729,8 £  3904,0 + 5302,7 + 6133,0 £ 5961,7 + 5864,6 +
(g) 46,74 37,6° 127,6¢ 115,6 63,6% 151,9°
Coesividade 0,34 + 0,32 + 0,35+ 0,34 + 0,38 £ 0,34 +
(g.sec) 0,0? 0,0° 0,0° 0,0° 0,0° 0,0°
Gomosidade 1661,0 £ 1155,0 £ 2213,0 £ 17433 £ 2556,8 + 1738,6 £
(2) 56,9¢ 37,0¢ 138,0° 70,3¢ 95,6% 25,9¢
Mastigabilidade  649,4 + 344,01 £ 617,0 + 456,7 + 645,6 + 371,7 +
(g/seg) 22,7* 10,92°¢ 68,4% 25,3° 37,7 43,0¢

Fonte: Dos Autores, 2021.
Nota: Médias e desvio padrao seguidas da mesma letra mintiscula na mesma linha nao diferem significativamente a 5%
de probabilidade, pelo teste de Tukey.

A dureza dos graos integrais de ambas cultivares sdo significativamente menores comparados
aos germinados em diferentes temperaturas (Tabela 1), demonstrando que a germinagdo aumenta a
resisténcia ao esmagamento no processo de mastigacdo do arroz. Este comportamento pode ser
devido ao fortalecimento da parede celular do grdo, pelo estimulo de produzir novos tecidos durante
o processo de germinagdo (NASCIMENTO et al., 2020).

Os parametros de gomosidade, coesividade e mastigabilidade dos grdos de arroz,
apresentaram variagdes ndo lineares. Essas variagdes sdo decorrentes da germinagdo, que podem

afetar de diversas formas a estrutura interna dos graos de arroz; podem elas terem sido favorecidas,
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devido a desestruturagdo dos granulos de amido pela agdo enzimatica e, de forma contraria,
desfavorecida pela formagao ou fortalecimento dos tecidos durante a germinagdo (MENDOZA-
SANCHEZ et al., 2016; NASCIMENTO et al., 2020). Ainda, no processo térmico de cozimento, o
intumescimento do amido faz pressao a parede celular e polissacarideos pécticos presentes na parede
celular sdo perdidos para o meio, onde estes sdo solubilizados (DO et al., 2020). Com o interior da
célula exposto, a formagdo de complexos pela interacdo entre amido/lipidios (KANG et al, 2021),
polifendis (DENG et al., 2021), e outros nutrientes sao facilitados. Segundo Yan, Lu e Gui (2021) as
caracteristicas texturométricas sao influenciadas pela formagao de complexos entre amido e outros
nutrientes. Com isso, pesquisas aprofundadas sobre os mecanismos ocorridos na germinagdo e a
provavel complexagdo entre nutrientes oriundos desta devem ser avaliadas e amplificadas.

Na analise sensorial, os resultados representados pelas curvas de TDS consistem em descrever
a evolucao temporal das diferentes sensagdes desenvolvidas durante o consumo de alimentos,
mostrando as taxas de dominancia dos atributos versus o tempo para cada amostra (Figura 2 e 3).

A taxa de dominancia maxima para a cultivar IRGA 430 integral foi de 0,66. Assim, os
avaliadores consideraram a sensacdo “firme” como a mais dominante em dois momentos ao longo
dos 30 segundos, como mostra na Figura la. Ja nas amostras com germinacao, o atributo dominante
na temperatura de 25 °C (Figura 2b) foi “macio”, com uma taxa de dominancia maxima de 0,90.

Assim como no IRGA 430, o atributo “firme” apresentou uma taxa de dominancia maxima
de 1,0 na cultivar Titan CL com germinacao a 25 °C (Figura 3), sendo esta percebida por um periodo
continuo de 7 segundos, resultado este esperado visto que foi a amostra que obteve o maior valor de
dureza, conforme consta na Tabela 1. A germinacao estimula as sementes a produzirem tecidos novos
para fortalecer a parede celular, o que corrobora para uma amostra mais firme (LIU et al., 2016).
Apesar dos resultados encontrados, a amostra possui um valor de coc¢do menor (Figura 1), visto que
a combinacdo de determinadas condi¢des de temperatura e tempo, favorecem a ativacdo de enzimas,
conferindo uma textura mais macia (SINGH; SHARMA; SINGH, 2017). A germinacdo modifica a
estrutura do grdo, levando em consideracao alguns fatores, como a cultivar, as condigdes do processo
de germinagdo, a umidade e o teor de amilose, por exemplo.

As amostras submetidas & germinacdo a uma temperatura de 30 °C apresentaram sabor
amargo, ambas cultivares. Segundo Bett-Garber ef al. (2012), as sensagdes de adstringéncia e sabor
amargo estdo associadas aos polifendis presentes nas camadas de testa e de aleurona. Resultados
semelhantes foram encontrados por Nascimento et al. (2020) em seu estudo com arroz integral.
Durante o processo de germinagdo do arroz ocorre uma série de modificagdes em sua estrutura atraveés

da a¢do enzimadtica, o que pode resultar em diferencas na composi¢do (KAUKOVIRTA-NORJA;
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WILHELMSSON; POUTANEN, 2004). Além disso, essas varia¢des podem ser atribuidas a outros
fatores, como cultivares, manuseio do abastecimento de 4gua, aplicagdo de fertilizantes, colheita e

gerenciamento de armazenamento (BHAT; RIAR, 2019; MOONGNGARM; SAETUNG, 2010).

Figura 2 - Dominancia temporal de sensacdes das amostras de arroz IRGA 430, sendo integral (a),
25°C (b) e 30 °C (c) de germinagdo
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Figura 3 - Dominancia temporal de sensa¢des das amostras de arroz Titan CL, sendo integral (d), 25
°C (e) e 30 °C (f) de germinacao
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Conclusao

Diante do exposto, considera-se o processo de germinagdo induzida favoravel para obter

caracteristicas especificas para os graos, contudo, as condi¢des utilizadas devem ser avaliadas, visto
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que se pdde observar que a diferenca de 5 °C durante a germinacdo foi suficiente para alterar as
caracteristicas dos graos frente aos pardmetros de textura, além de serem percebidos sensorialmente

pelos avaliadores.
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Resumo

Os o6leos vegetais sao naturalmente oxidados pela agdao de oxigénio, calor e luz, gerando compostos
volateis responsaveis por odores e sabores indesejaveis. Nesse processo, 0s primeiros compostos
formados sdo os hidroperoxidos, que podem ser quantificados pela determinacdo do indice de
peroxidos (IP). O método oficial para a determinagdo do IP em oleos baseia-se em uma titulagao
iodométrica que, além de demandar consideraveis volumes de reagentes nocivos a saude e a0 meio
ambiente, pode apresentar dificuldades na detec¢do do ponto final. Assim, o objetivo deste trabalho
foi desenvolver um método para determina¢do do IP em oOleos vegetais usando imagens digitais
obtidas pela camera de um smartphone. Inicialmente, os IPs de 10 amostras foram obtidos por
titulometria, sendo uma imagem da mistura obtida antes da titulacdo, a fim de substitui-la. Os
parametros dos sistemas de cores aditivas RGB e XYZ das imagens foram obtidos e calibrados por
Regressdao Linear Multipla contra os respectivos valores de IP obtidos pelo método oficial. Calculos
para correcdo de iluminagdo foram considerados. O modelo que apresentou a melhor qualidade
preditiva foi aquele construido a partir do sistema de cor RGB, com correc¢ao de iluminagdo, com erro
quadratico médio (RMSE) de 0,43 e R? de 0,99. Um método de transferéncia de calibracdo foi
proposto a fim de predizer dados obtidos em condi¢des analiticas secundarias, incluindo a redugdo de
80% do volume de amostras e reagentes. Os resultados indicaram uma diminui¢ao de 73% no RMSE
para a predi¢do do IP em novas amostras ap0s a transferéncia. Assim, o IP de 6leos vegetais pode ser
determinado a partir de imagens digitais obtidas por smartphones, usando um método simples, de

baixo custo, com economia de reagentes e nao subjetivo.
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Introducao

Os 0leos comestiveis sao ingredientes importantes da dieta humana. Seus componentes atuam
como carreadores de vitaminas lipossoluveis e sdo essenciais para o desenvolvimento adequado dos
tecidos, além de apresentarem funcdo energética (WSOWICZ et al., 2004). Nesta categoria de
produtos alimenticios, destacam-se os 6leos vegetais, tidos como importantes aliados a saide humana,
devido ao alto teor de acidos graxos insaturados e antioxidantes naturais (BELITZ et al., 2009).

Oleos vegetais sdo constituidos majoritariamente por triacilgliceréis, formados por glicerol e,
principalmente, pelos acidos oleico (C18: 1) linoleico (C18: 2), palmitico (C16: 0) e estearico (C18:
0) (FONSECA; GUTIERREZ, 1974). Estes compostos podem sofrer reagdes de oxidagdo aceleradas
pela luz e altas temperaturas, o que ocorre nas duplas ligagdes dos acidos graxos insaturados (JORGE,
2009) (XIE et al., 2019).

A oxidagdo lipidica ¢ a principal causa de deterioragdo de 6leos vegetais. Os produtos
priméarios da oxidagao s3o os hidroperoxidos, compostos instaveis que, por meio de reagdes quimicas
complexas, geram como subprodutos aldeidos, cetonas, e outras moléculas sensorialmente
desagradaveis (WSOWICZ et al., 2004). Este processo compromete a qualidade e seguranca destes
alimentos, sendo o principal fator de influéncia no prazo de validade (JIANG et al., 2020).

O processo de oxidagdo lipidica ocorre em varios estagios. Portanto, sua determinagao
envolve uma variedade de métodos. O indice de perdxido (IP) € geralmente empregado para avaliar
a oxidac¢do inicial. O método oficial para a determinagdo IP baseia-se em uma titulacdo que mede o
iodo liberado do iodeto de potassio devido a reagdo com os hidroperdxidos presentes no 6leo. A
precisao deste método depende de uma variedade de fatores experimentais, como temporizagao
precisa e prote¢ao da mistura contra a luz. Embora forneca uma indicagao sobre o grau de oxidagao,
esse método pode ser subjetivo no ponto de viragem ou de equivaléncia da titulagdo (MEHTA et al.,
2015). Um agravante consiste no fato de que 6leos e gorduras sdo soliiveis apenas em solventes
organicos, demandando grandes quantidades destes reagentes, o que resulta em aumento de custos e
riscos potenciais a satide e ao meio ambiente.

A fim de contornar tais desvantagens, novos métodos t€m sido propostos nos ultimos anos
para medir a oxidacdo em Oleos vegetais. A espectroscopia no infravermelho associada a ferramentas
quimiométricas tem sido bastante util (ROHMAN, 2017; CEBI et al., 2017), no entanto, essa técnica
requer equipamentos de alto custo e diversos pré-tratamentos espectrais sdo necessarios para o
desenvolvimento dos modelos, tornando as andlises relativamente complexas. Um nariz eletronico

foi usado juntamente com andlises quimiométricas para deteccdo rapida de oxidacdo em Oleos
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comestiveis (XU et al., 2016). No entanto, os resultados fornecem uma analise meramente qualitativa,
ndo sendo adequada a um rigido controle de qualidade. Tendo em vista este cendrio, o
desenvolvimento de métodos analiticos simples, praticos e de baixo custo econdmico e ambiental
forneceria alternativas uteis para a analise da deterioracdo de 6leos.

Nos ultimos anos, o desenvolvimento de metodologias analiticas para extrair informagdes
quimicas de imagens digitais tem ganhado destaque. Essa abordagem fornece resultados de forma
rapida, precisa e barata, além de permitir maior mobilidade (PENG et al., 2017; PESSOA et al.,
2017). Neste sentido, o uso de cameras de smartphones para a obtengao das imagens ¢ uma tendéncia
interessante, uma vez que esses dispositivos sdo portateis e apresentam operagao simples e rapida, o
que dispensa o uso de equipamentos caros ¢ a necessidade de um especialista (RODA et al., 2016;
NELIS et al., 2020). Em geral, as imagens digitais sdo obtidas diretamente da amostra ou apds uma
reacdo quimica colorimétrica e o uso dos valores de suas componentes de cor como resposta analitica
estd fundamentado no fato de que estes variam proporcionalmente com a concentracao de um analito
(RATENI; DARIO; CAVALLO, 2017).

A decomposicdo de uma imagem digital em suas componentes de cor (especificadas por
sistemas de cores) pode ser feita com o auxilio de softwares e aplicativos, gerando matrizes numéricas
que descrevem a distribui¢do dos diferentes tons nos pixels delimitados por uma regido de interesse
(REZAZADEH et al., 2019). Nos sistemas de cores RGB, a imagem ¢ decomposta em seus
componentes vermelho, verde e azul, que sdo quantificados de 0 a 255, e podem ser convertidos em
outros sistemas de cores, como XYZ. Quando utilizadas como sinal analitico, essas informagdes
possibilitam a constru¢do de modelos de regressdo multivariada nos quais dados sucessivos de varias
amostras, organizados em uma matriz X, sdo calibrados contra uma coluna y contendo os valores de
uma propriedade quimica obtida por um método de referéncia (DINIZ, 2020).

Para que a tecnologia baseada em smartphones seja finalmente empregada em analises
quimicas e bioquimicas que visem, por exemplo, o controle e seguranga alimentar, pesquisas
substanciais sdo necessarias, a fim de se determinar formatos de reacdo, ensaios genéricos €
padronizar equipamentos e consumiveis (REZAZADEH et al, 2019; DINIZ, 2020). Alguns
exemplos recentes, envolvendo 6leos vegetais, descrevem a quantificacdo de adulterantes em azeite
de oliva extravirgem (KARAGIORGOS et al., 2017; HAKONEN; BEVES, 2018; SONG et al.,
2020), a determinagdo da atividade de eliminagdo de radicais livres (VUCANE et al., 2020), a
determinagdo dos parametros do processo de branqueamento (PEREGONCHAYA et al., 2020)
determinagdo do indice de iodo (PEAMAROON et al., 2021) e o acompanhamento da reacdo de
oxidacdo durante a reagdo com reagente Fenton (SINGKHONRAT et al., 2019). Todas as abordagens
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apresentaram resultados semelhantes ou melhores do que aqueles obtidos pelos métodos de
referéncia, mostrando que os métodos baseados em imagens digitais representam uma técnica
promissora para o monitoramento da qualidade de 6leos comestiveis.

A fim de contribuir para o avango na aplicacao dessas novas tecnologias, este trabalho teve
como objetivo desenvolver um método baseado na calibracdo multivariada de dados de imagens
digitais capturadas com camera de smartphone para determinar o IP em 6leos vegetais comestiveis.
A proposta visou a simplificagdo da metodologia oficial por meio da substituicao da titulagdo pela
imagem digital, reduzindo o tempo de andlise, a quantidade de reagentes e residuos gerados no
processo. Além disso, um método de transferéncia de calibragdo, que permitiu o uso de um modelo
de calibragdo primario por um conjunto de dados de predi¢do obtidos em condigdes analiticas

diferentes, foi proposto.
Material e Métodos
Esta pesquisa foi desenvolvida em duas etapas:

Etapa 1: Determinagdo do IP em dleos vegetais substituindo-se a etapa de titulagdo por andlise de

imagens digitais

Foram utilizadas 10 amostras de 6leos comerciais refinados, virgens e rancificados, dentre
eles, 6leos de soja, milho, canola, e azeite de oliva. O IP das amostras foi determinado por
titulometria, de acordo com o método oficial descrito pela International Olive Council (COI / T.20 /
Doc.No35). Em um frasco Erlenmeyer, volumes adequados de acido acético, cloroférmio e solugao
de iodeto de potassio foram adicionados a 1 g de amostra. A mistura foi mantida ao abrigo de luz por
um minuto, assumindo a colora¢do amarelada e, decorrido este intervalo, o Erlenmeyer foi
posicionado em uma caixa fechada com dimensoes 0,10 m x 0,27 m x 0,13 m (largura x comprimento
x altura), contendo apenas um orificio onde foi posicionada a camera de um smartphone (Moto G5s).
Cada Erlenmeyer foi fotografado antes (branco) e apds a reagdo com iodeto de potdssio. Apos a
obtencdo das imagens, a mistura foi titulada com tiossulfato de s6dio empregando-se amido como
indicador. Os procedimentos foram realizados em duplicata, totalizando 20 observagdes. O aplicativo
ColorPiker foi usado para extrair os valores dos parametros dos sistemas colorimétricos RGB e XYZ
das imagens, que foram calibrados por Regressdo Linear Multipla (MLR)contra os

respectivos indices de perdxidos obtidos pelo método oficial. O conjunto de dados foi dividido em
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dois grupos: conjunto de calibragdo (75%, 15 observagdes) e de teste (25%, 5 observagdes), separados
pelo algoritmo Kennard-Stone (KENNARD e STONE, 1969). Para melhorar a capacidade preditiva
foram realizados célculos para corre¢ao da iluminagdo, com base no logaritmo da razdo entre os

valores das componentes da amostra e do branco (Log).

Etapa 2: Determinag¢do do IP em oleos vegetais usando imagens digitais com redugdo de 80% do

volume de amostras e reagentes

Nesta etapa, foram analisadas 19 amostras de 6leos vegetais comerciais de soja, milho, canola,
girassol, abacate e azeite de oliva (virgem, extravirgem e 6leo composto de soja e oliva), de diferentes
marcas. Em um frasco Erlenmeyer, foram adicionados 0,2 g de amostra e quantidades adequadas de
acido acético, cloroformio e solu¢do de iodeto de potassio. A mistura foi mantida ao abrigo de luz
por 1 minuto, assumindo a colora¢do amarelada e, posteriormente, transferida para uma cubeta de
vidro, que foi posicionada em uma caixa fechada de dimensdes 0,60 m x 0,12 m x 0,80 m (largura x
comprimento X altura) contendo apenas um orificio onde foi posicionada a camera de um smartphone
(Moto C Plus 7.0) para obten¢do das imagens. Cada ensaio foi fotografado antes (branco) e apds a
reacdo com iodeto de potassio. Os procedimentos foram realizados em duplicata, totalizando 38
ensaios. O aplicativo ColorPiker foi usado para extrair os valores das componentes dos sistemas de
cor RGB e XYZ. O IP de cada amostra foi obtido pelo método oficial (aplicado ao volume
recomendado de amostra e reagentes). Por fim, um método de transferéncia de calibragao foi proposto
visando a aplicabilidade dos modelos primarios (obtidos na etapa 1) ao conjunto de dados de predigao
obtidos sob as novas condi¢des analiticas descritas nesta etapa. Para isso, 25% dos dados obtidos na
etapa 2 foram inseridos aos dados obtidos na etapa 1 para recalibragao dos modelos. Os 75% restantes
foram usados como um conjunto de predi¢cdo nos modelos RBG e XYZ ajustados.

Todas as andlises quimiométricas foram realizadas com o auxilio do software Chemoface
(NUNES, 2012). A qualidade dos modelos foi avaliada pelo erro quadratico médio (RMSE) para
calibracdo (RMSEc), valida¢ao cruzada (RMSEcv) e predicdo (RMSEp) e pelo coeficiente de

determinacdo (R?) de calibragdo (R%c), validacdo cruzada (R%cv) e predigio (R?p).
Resultados e Discussiao

A oxidagao lipidica ¢ um processo de grande interesse na industria alimenticia, uma vez que

¢ responsavel pelo desenvolvimento de sabores e odores inaceitaveis em Oleos, gorduras e nos
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alimentos em que eles sdo usados como ingredientes, levando a depreciagdo ou rejeicao destes
produtos.

Conforme descrito na metodologia, essa pesquisa dividiu-se em duas etapas, sendo que na
primeira (Etapa 1) quantidades recomendadas de amostras e reagentes foram empregadas a fim de
avaliar a possibilidade de se determinar o IP de 6leos vegetais comestiveis usando imagens digitais
capturadas pela cdmera de um smartphone.

De acordo com Rezazadeh ef al. (2019) as condigdes de luz, caracteristicas do telefone e
distancia entre o aparelho e a amostra devem manter-se constantes para alcancar uma resposta
confiavel (REZAZADEH et al., 2019). Nelis et al. (2020), completa que o uso de uma caixa de
protecdo contra a luz durante a obteng¢ao das imagens proporciona uma blindagem da alta intensidade
de luz externa e evita erros de medi¢ao decorrentes da variagdo da iluminagdo de fundo (NELIS et
al.,2020). Neste sentido, duas caixas foram construidas para a obten¢@o das imagens nas duas etapas.

Na Tabela 1 s3o apresentados os dados relativos ao desempenho dos modelos de regressao

obtidos a partir dos sistemas de cores RGB ¢ XYZ, com e sem corre¢do de iluminagdo.

Tabela 1 - Parametros de desempenho dos modelos obtidos na etapa 1 para os sistemas de cores RGB
e XYZ

RGB XYZ

s/corre¢ao Log s/correcao Log
RMSEv 11,28 5,71 5,56 4,06
R?v 0,77 0,93 0,9 0,95
RMSEc 8,15 2,58 5,73 2,54
R%c 0,88 0,99 0,9 0,98
RMSEp 6,44 0,43 3,71 3,59
R%p 0,9 0,99 0,95 0,79

Fonte: Dos autores, 2021.

Legenda: RMSE: Erro quadratico médio de validagdo cruzada (RMSEv), calibragdo (RMSEc) e predi¢do (RMSEp); R?
coeficiente de determinagio de validagdo cruzada (R?v) de calibracdo (R2c) e de predi¢do (R%p).

Nota: A correcdo da iluminagdo foi feita com base no logaritmo da razdo entre os valores das componentes da amostra e
do branco (Log).

Os IPs determinados nas amostras da etapa 1 variaram de 1,99 a 78,61 meqO2/kg. Para o
sistema colorimétrico RGB sem correcdo de iluminacao, os valores RMSEp e R?p foram de 6,44 e
0,90, respectivamente. A correcdo de iluminagdo melhorou os pardmetros de qualidade do modelo,
que passaram a apresentar valores de RMSE de 0,43 e R? de 0,99. O modelo construido com base no

sistema de cor XYZ sem correc¢ao, apresentou RMSEp de 3,71 e R?p de 0,95. Quando os dados foram
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corrigidos os valores obtidos para RMSE e R? foram 3,59 e 0,79, respectivamente. Portanto, o modelo
com melhor qualidade preditiva foi aquele obtido pelo uso do sistema de cor RGB, com corregdo da
iluminagao pelo logaritmo da razao entre amostra e branco. Neste modelo, o alto valor de R?p (0,99),
indica um bom ajuste do modelo em relagdao aos dados obtidos. O menor valor de RMSEp (0,43),
quando comparado aos demais, indica melhor predi¢do e, portanto, melhor exatiddo do modelo em
relacdo ao indice de perdxido encontrado pelo método titulométrico. Comparacdes graficas entre os

valores determinados pelo método oficial e pelo método proposto sao apresentados na Figura 1.

Figura 1 - Comparagdes graficas entre os valores determinados pelo método oficial (medido) e pelo
método proposto (predito) para os modelos RGB e XYZ sem corregdes € com correcdes de
iluminacao
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Fonte: Dos autores, 2021.

Legenda: Regressdes para os modelos (a) RGB sem corre¢do; (b) RGB correcdo Log; (¢) XYZ sem corre¢do; XYZ
correcao Log.

Nota: A correcdo da iluminagao foi feita com base no logaritmo da razdo entre os valores das componentes da amostra e
do branco (Log).

Na segunda etapa, o volume de reagentes e amostras foi reduzido em 80% e as condicdes
experimentais variadas, empregando-se, para a obten¢do das imagens, um smartphone e uma caixa

diferentes daqueles utilizados na primeira etapa.
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Quando os modelos de calibragdo obtidos na condi¢ao primaria foram usados para predizer o
indice de peroxido nas amostras analisadas nas novas condigdes analiticas (condi¢des secundarias),
observou-se que os valores preditos foram subestimados, como mostrado na Figura 2(a) e 2(c).
Consequentemente, as predicoes em condigdes secundarias apresentaram valores de RMSEp
superiores (Tabela 2) aqueles obtidos nos modelos primarios (Tabela 1). Isso se deve ao fato de que
os modelos de calibragdo apresentam limitacdes quando aplicados a dados obtidos em condigdes
diferentes daquelas empregadas em sua construgdo, tornando-os inutilizaveis ou causando grandes
erros na predicdo de novas amostras se ndo forem remodelados, o que nem sempre ¢ viavel
(FEUDALE et al., 2002; NELIS et al., 2020). Assim, a fim de tentar mitigar esta interferéncia, um
ajuste nos modelos primarios foi realizado para transferéncia de calibragdo, visando sua

aplicabilidade ao conjunto de dados de predicao obtidos nas novas condigdes analiticas.

Figura 2 - Comparagao grafica dos IP medidos vs. previstos para a condi¢do secundaria antes e apos
a transferéncia de calibracao usando os modelos RGB ¢ XYZ sem correcao
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Fonte: Dos autores, 2021.

Legenda: modelo RGB (a) antes da transferéncia de calibragao; (b) ap6s transferéncia de calibragdao; modelo XYZ (c)
antes da transferéncia de calibracdo; (d) apds transferéncia de calibragao.
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Tabela 2 - Parametros de qualidade para a predi¢ao do IP com base em dados secundarios de imagens
digitais usando modelos antes e depois de aplicar a transferéncia de calibracdo
Sem correcao Correcao Log

RGB XYZ RGB XYZ

ATC DTC ATC DTC ATC DTC ATC DTC

RMSE 28,48 7,69 12,62 10,68 88,41 66,29 24,28 19,48
R? 0,75 0,88 0,71 0,79 0,13 0,20 0,49 0,50

Fonte: Dos autores, 2021.

Legenda: ATC: antes da transferéncia de calibragdo; DTC: depois de transferéncia de calibragdo.

Nota: A corregdo da iluminagdo foi feita com base no logaritmo da razdo entre os valores das componentes da amostra ¢
do branco (Log).

Conforme os graficos da Figura 2(b) e 2(d), e os dados apresentados na Tabela 2, quando a
transferéncia de calibragdo foi aplicada, verificou-se uma melhora na qualidade preditiva de todos os
modelos. Os modelos RBG e XYZ ndo corrigidos apresentaram os melhores ajustes apos a
transferéncia de calibragdo, sendo uma melhora relevante obtida com o modelo construido a partir do
sistema de cor RGB, tendo RMSEp diminuido de 28,48 para 7,48 e R?p aumentado de 0,75 para 0,88
apos a transferéncia de calibragdo. Ainda que tenha havido uma melhora na qualidade preditiva dos

modelos construidos a partir de dados corrigidos, os valores de RMSEp e R?p foram muito altos e

muito baixos, respectivamente, inviabilizando a transferéncia de calibracao nestes casos.
Conclusao

Essa pesquisa mostrou que o IP de dleos vegetais pode ser determinado por meio de imagens
digitais obtidas por um smartphone e modelos de calibragao multivariada. O sistema de cor utilizado
na constru¢do dos modelos influenciou a habilidade preditiva. Em geral, o melhor desempenho foi
alcangado usando o modelo obtido a partir do sistema de cor RGB, em comparacdo com XYZ. A
transferéncia de calibracao baseada no ajuste do modelo RGB sem corre¢ao aos dados secundarios
permitiu a reducdo de erros de predicdo para amostras analisadas em diferentes condigdes
(smartphone, iluminacdo e volume de amostras e reagentes), tornando o modelo mais robusto. As
predi¢cdes em condigdes secundarias tiveram melhora apds o processo de transferéncia de calibragdo,
diminuindo o RMSE e aumentando o R2. A corre¢do da iluminacao promoveu uma melhora relevante
na qualidade de predi¢ao do modelo RGB primario, mas teve uma influéncia negativa na transferéncia

de calibragdo. A contribuigdo desta pesquisa esta na simplificagao da metodologia para determinagao
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do indice de perdxidos em Oleos vegetais por meio de um método simples, de baixo custo, com

economia de reagentes e ndo subjetivo, uma vez que substitui a titulacao pela imagem digital.
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Capitulo 6

Estrutura superficial de microcapsulas contendo lactoferrina e da integridade conformacional
da lactoferrina encapsulada

Luciana Helena Maia Porte*!; Alexandre Porte?

Resumo

A proteina lactoferrina bovina (bLF) proveniente do soro de leite foi encapsulada pela técnica de
spray drying e objetivou-se avaliar a estrutura superficial das microcépsulas e a integridade estrutural
da proteina encapsulada por XPS e dicroismo circular. Foram produzidas microcapsulas contendo
20% de bLF no nucleo, utilizando como material de parede dextrina: amido octenilsuccinato (amido
OSA) em diferentes proporgoes: 100:00 % (CAPO); 75:25% (CAP25); 50:50% (CAP 50); 25:75%
(CAP75) e 0:100% (CAP 100). A composicao da superficie das microcapsulas foi analisada por
espectroscopia fotoeletronica de raio-X (XPS). O teor de bLF nas microcapsulas foi quantificado por
cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE). A estabilidade das estruturas secundaria e tercidria
da bLF encapsulada foi analisada por dicroismo circular e espectroscopia de fluorescéncia,
respectivamente. A analise de XPS confirmou que a bLF estava predominantemente no interior da
microcapsula, sendo que na propor¢ao 75:25 de dextrina e amido OSA como material de parede,
apenas 4% da bLF encontrava-se na superficie da microcapsula. Também foi nas microcépsulas
contendo 25% de amido OSA que foi detectado o maior teor de bLF (17,58 mg/100mg) encapsulada.
As estruturas secundarias das bLFs encapsuladas analisadas por dicroismo circular mostraram-se
intactas em todos os tipos de microcapsulas. Com relacdo a estrutura terciaria da bLF, verificou-se
que a maxima emissdo da bLF encapsulada e ndo encapsulada na andlise de espectroscopia de
fluorescéncia foi em aproximadamente 320 nm, indicando que o processo de produgdo de

microcapsulas nao afetou a conformacgao da proteina.
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Introducao

A lactoferrina bovina (bLF) ¢ uma proteina presente no leite, que apresenta atividades
fisiologicas e bioldgicas como protecdo da flora intestinal contra bactérias enteropatogénicas,
protecdo do organismo contra ions metalicos livres, transporte fisiologico de ferro, imunorregulagao,
atividade antimicrobiana. Estas propriedades funcionais vém despertando um crescente interesse na
sua incorporagdo em sistemas alimentares (NAM et al., 1999).

Entretanto, uma caracteristica de componentes bioativos alimentares ¢ a suscetibilidade a
rapida inativagdo ou degrada¢ao. Componentes bioativos, como as proteinas, sdo beneficiados pelo
processo de microencapsulacdo, que protege sua integridade estrutural de condi¢des adversas do meio
(como aquecimento e pH extremo) durante o processo de produgado industrial.

A encapsulagdo ¢ um processo fisico-quimico ou mecanico que aprisiona uma substancia
chamada de nucleo em um material ou misturas de materiais, chamado de material de parede ou
material encapsulante, de maneira a obter particulas com didmetros que variam de nandmetros a
poucos milimetros (DE VOS et al., 2010). A encapsulagao de componentes bioativos € utilizada na
industria alimenticia para muitas aplicagdes e, varias técnicas tém sido utilizadas para a
microencapsulacdo de proteinas, como a coacervacdo (BLOCHER; PERRY, 2020), lipossomos
(JAGANATHAN; SELVARAJU; DHATHATHREYAN, 2020), emulsdo (CHEN; CHI, 2018),
freeze drying e spray drying (DE VOS et al., 2010), entre outras.

Para microencapsulacdo por spray drying, a escolha do material de parede € critica, pois ird
influenciar a estabilidade da dispersdo antes da secagem e as propriedades das microcépsulas apods a
secagem. Os materiais encapsulantes usados consistem de uma grande variedade de polimeros
formadores de filme como gomas, carboidratos, celuloses, lipideos, proteinas e materiais inorganicos,
sendo a escolha destes, dependente dentre outros fatores, das caracteristicas do nucleo
(GHARSALLAOUI et al., 2007).

Durante a produ¢ao das microcapsulas por spray drying, devido a alta temperatura de secagem
podem ocorrer alteragdes na estrutura secundaria da proteina utilizada como nucleo. Desta forma, a
escolha do material de parede ¢ fundamental para a eficiéncia da encapsulacdo de proteinas. A
utilizagdo de materiais de parede com propriedades de superficie (PROCHASKA et al., 2007), como
o amido octenilsuccinato (OSA) ¢ desejavel, uma vez que este tende a se acumular na interface
ar/agua das goticulas de solucdo formadas, reduzindo o actimulo da proteina na superficie da

microcéapsula, preservando assim sua estrutura e atividade bioldgica.
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As propriedades superficiais das cépsulas determinam o desempenho funcional das destas,
como as propriedades de difusdo. Ha poucos anos atrés, a superficie das capsulas recebia pouca
atencao (DE VOS et al., 2009). Contudo, atualmente trabalhos sobre encapsulagao vém estudando a
composi¢ao das capsulas por diferentes técnicas, dentre elas a espectroscopia fotoeletronica de raio
X (XPS) (RAFIEE et al., 2020; YEOP et al., 2021).

XPS ¢ uma das técnicas profissionais de analise de superficie com alta sensibilidade e
precisdo. E usada principalmente para analise elemental, composi¢do quimica e determinagio do
estado das ligacdes moleculares de superficies de nanocarreadores (RAFIEE et al., 2020). Yeop et al.
(2021) através da técnica de XPS, verificaram a formag¢do de uma camada superficial protéica
protetora, aumentando a estabilidade dos polifenois encapsulados.

Virias propriedades tecnoldgicas destas microcapsulas dependem da interacao particula-agua
(molhabilidade, reidratacdo) e da interacdo particula-particula (flotabilidade). Estas interagdes sao
influenciadas pelas propriedades morfologicas e fisicas, bem como pela composi¢ao superficial das
microcéapsulas (GIANI et al., 2010).

Desta forma, o presente trabalho teve por objetivo produzir microcapsulas de lactoferrina
bovina por spray drying e avaliar a estrutura superficial destas e a integridade estrutural da proteina

encapsulada pelas técnicas de XPS e dicroismo circular.
Material e Métodos

Para obtencao das microcapsulas foi utilizado como nucleo, a proteina bLF purificada do soro
de leite e liofilizada, adquirida da Biopole S.A./NV e como materiais de parede, dextrina (Nadex
772%) e amido OSA (Capsul®) doados para o presente estudo pela National Starch and Chemical
Company.

Preparo das suspensoes

Foram preparados 400 mL de suspensdo, contendo 120 g de sélidos (30% p/v), sendo 24 g
deste teor de solidos correspondente ao nucleo e 96 g correspondente ao material de parede. Os
materiais de parede (somente dextrina, somente amido OSA ou combinagdes de ambos em diferentes
proporcoes — Tabela 1), foram dispersos em 300 mL de agua deionizada a 80 °C. Os 100 mL restantes
de agua foram utilizados para solubilizar a bLF. Apds o resfriamento da suspensdo contendo o

material de parede, a solucdo de bLF foi incorporada e homogeneizada lentamente.

© SIMEAU 84



Foram elaboradas cinco formulagdes, variando-se o tipo € a concentracdo do material de
parede. A Tabela 1 apresenta as quantidades de lactoferrina bovina e de materiais de parede utilizados

para obtencao das suspensdes, que apos secagem dardo origem as microcapsulas correspondentes.

Tabela 1 - Formulagdes utilizadas para o preparo das suspensdes

Material de parede Nucleo
Formulagdo Dextrina Amido OSA bLF

g %0* g %0* g %0*

CAPO 96 80 - - 24 20
CAP 25 72 60 24 20 24 20
CAP 50 48 40 48 40 24 20
CAP 75 24 20 72 60 24 20
CAP 100 - - 96 80 24 20

Fonte: Dos autores, 2021.
Legenda: * percentual em relagdo ao teor de solidos da suspensdo; Amido OSA: Amido Octenilsuccinato; bLF:
lactoferrina bovina

Caracteriza¢do das suspensoes

O teor de solidos soluveis foi determinado por refratometria INSTITUTO ADOLFO LUTZ,
2005). Foi utilizado um refratdmetro manual, escala de 0—32 °Brix da marca ATAGO. As medidas
de tensdo superficial das solugdes foram realizadas de acordo com o método descrito por Faldt e
Bergenstahl (1994). Foi medida a tensao superficial na interface ar-agua das solu¢des de material de
parede, antes e ap6s o acréscimo da bLF, pelo método de anel dii Nouy, usando um tensidmetro digital
K9 (KRUSS) a temperatura de 30 °C. A tensdo da agua utilizada no preparo das solu¢des apresentou

tensdo superficial igual a 72,4 mN/m.
Produgdo das microcapsulas

As microcapsulas foram produzidas a partir da secagem das suspensdes, descritas na Tabela
1, em spray dryer Mini Biichi 190 (Biichi Laboratoriums Technik AG) com as seguintes condigdes

de operacao: bico atomizador de 0,3 mm, vazao de alimentagdo de 18 mL/min, temperatura de entrada

e saida igual a 180 °C e 90 °C, respectivamente.
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Quantificag¢do de bLF nas microcapsulas por Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE)

As microcapsulas foram desintegradas em NaCl 0,5 M, centrifugadas (15 °C, 3000 rpm por 5
min) e o sobrenadante filtrado em membrana 0,22 um. A bLF foi quantificada por cromatografia
liquida de fase reversa, utilizando um cromatégrafo liquido de alta eficiéncia Waters, controlador e
bomba Waters 600 e detetor UV-VIS Waters 486 Tunable Absorbance.

Foi utilizada uma coluna Supelcosil LC8, 4,6 x 250 mm, 5 um (Supelco). O sistema de elui¢ao
foi o de gradiente, tendo como eluente A: acetonitrila 10% em NaCl 0,5 M + 0,03% de acido
trifluoracético e como eluente B: acetonitrila 50% em NaCl 0,5 M + 0,03% de trifluoracético. O
gradiente empregado foi: 0-25 min — 50-100% de B; 25-35 min — 50% do B. Foi utilizado como
tampao de amostra NaCl 0,5 M, volume de inje¢do de 20 pL, fluxo de 1 mL/min e deteccdo em 280
nm. Para quantifica¢do da proteina, a area do pico da bLF liberada das microcapsulas foi relacionada

a area do padrao (bLF Sigma). As andlises foram realizadas em triplicata.

Caracterizagdo superficial das matérias-primas (dextrina, amido OSA e bLF) e das microcdpsulas

por XPS

A caracterizagdo das amostras foi feita por XPS empregando-se o espectromicroscopio de
superficies Kratos XSAM HS (Kratos Analytical). As andlises foram realizadas em ambiente de ultra-
alto vacuo (pressdo na faixa de 10 Torr). Foi empregada como fonte excitadora a radiacio Ko do
aluminio, com energia de 1486,6 eV e poténcia de 140 W, dada pela voltagem de 14 kV e emissao
de 10 mA. Foi usado um feixe de elétrons de baixa energia para evitar o carregamento eletrostatico
nas amostras. Como referéncia de energia de ligacdo foi usado o valor 284,8 eV para a linha
fotoelétrica C 1s associada a C-C e/ou C-H. O ajuste dos picos foi feito usando-se o programa
fornecido pelo fabricante do equipamento, com curvas gaussianas (para as linhas C 1s, O Is e N 1s),
subtracao de background pelo método de Shirley e a rotina de minimos quadrados (ADLER;
UNGER; LEE, 2000).

Para andlise de dicroismo circular utilizou-se um espectropolarimetro JASCO J-715. Foram
preparadas solugdes de bLF nativa e das microcdpsulas em tampao fosfato de potassio 0,05 mol/L
contendo 0,05 mol/L de NaCl, pH 6,2, de modo a obter-se uma concentragao de bLF igual a 250
pg/mL. Em seguida, as solu¢des foram centrifugadas (15 °C, 3000 rpm por 5 minutos) € o
sobrenadante filtrado em membranas de 0,2 um. O filtrado foi transferido para uma cubeta de quartzo

(0,2 cm) e o espectro obtido a 25 °C com varredura na regido de UV distante (190-260 nm),

O SIMEAUI 86



velocidade de varredura de 50 nm/min, sensibilidade de 100 mdegree e resolugao de 0,5 nm (NAM
et al., 1999). As medidas foram realizadas em duplicatas.

Para analise de espectroscopia de fluorescéncia utilizou-se um espectrofluorimetro ISSPCI.
A amostra foi preparada conforme descrito para analise de dicroismo circular. A fluorescéncia do
triptofano da bLF foi medida pela excitagdo a 280 nm e a emissdo foi monitorada na faixa de 300-
420 nm, usando uma cubeta de quartzo (0,2 cm) e slits de 1 nm para comprimentos de onda de
excitacdo e emissao.

Para a analise estatistica dos resultados, utilizou-se o Delineamento Inteiramente Casualizado
(DIC), onde foram feitas analises de variancia, com posterior comparagao entre as médias pelo teste
de Tukey ao nivel de 5% de probabilidade. As andlises estatisticas foram realizadas utilizando-se o

programa ASSISTAT versao 7.6 beta (SILVA; AZEVEDO, 2002).
Resultados e Discussiao

As suspensoes preparadas para encapsulagdo apresentaram teores de solidos soluveis entre
27-28%. A tensdo superficial das suspensdes de materiais de parede encapsulantes, antes e depois do
acréscimo da bLF, foi medida e estd apresentada na Tabela 2. O conhecimento da composi¢do da
interface ar-agua das suspensodes encapsulantes ¢ de grande importancia para este trabalho, pois
segundo Millgvist-Fureby, Elofsson e Bergnstahl (2001), a composi¢do da interface ar-dgua da
solucdo ¢ refletida na composi¢ao da superficie da particula seca.

Os resultados da Tabela 2 mostram que dentre as formulagdes contendo somente materiais de
parede, verificou-se que a formulagdo CAP 0 apresentou a maior tensao superficial e a formulagao
CAP 25 apresentou a menor tensao superficial.

A adigdo de bLF a suspensao contendo somente dextrina (formulacdo CAP 0), promoveu uma
redugdo da tensdo superficial. O decréscimo na tensdo superficial indica a presenga de proteina na
interface ar-agua (FALDT e BERGENSTAHL, 1994).

Pela Tabela 2, ¢ possivel verificar também que para todas as suspensdes encapsulantes
contendo amido OSA (CAP 25 a CAP 100), a adigdo da bLF resultou num aumento da tensao
superficial. Esses resultados sugerem que o amido OSA apresenta maior atividade superficial que a
bLF.

Amidos OSA apresentam propriedades de superficie, sendo capazes de diminuir a tensao
superficial de uma solucdo, pela sua localizacdo na interface ar-dgua (TESH; GERHARDS;

SCHUBERT, 2002). Baydoun et al. (2004) verificaram que uma solu¢do contendo 15% (p/p) de
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amido OSA AS 100® diminuiu a tensdo superficial da 4gua em 34,2 mN/m, quando comparado ao
amido OSA AS 300®, que promoveu uma redugdo de 28,6 mN/m.

No presente estudo, a formulagdo contendo somente amido OSA (CAP 100) promoveu uma
redu¢do na tensao superficial da agua de 35,8 mN/m. Desta maneira, os resultados verificados para
tensdo superficial das suspensdes encapsulantes, indicam que apo6s a secagem as microcapsulas CAP

0 tendem a apresentar maior concentracao de proteina na superficie.

Tabela 2 - Tensdo superficial das formulagdes encapsulantes, antes e depois do acréscimo de bLF
Tensao superficial (mN/m)

Formulagdes Suspensao com Suspensdo com
MP MP + bLF
CAPO 38,0a 36,77e
CAP 25 35.4¢ 37,37d
CAP 50 36,5d 38,70c
CAP 75 36,9b 39,87b
CAP 100 36,6¢ 41,67a
Fonte: Dos autores, 2021.
Legenda: »>¢4¢ Médias na mesma coluna com letras diferentes, diferem entre si significativamente pelo teste de Tukey a

5 % de probabilidade. Médias de triplicatas.
MP= matéria-prima (dextrina e/ou amido octenilsuccinato) ¢ MP + bLF = (dextrina ¢/ou amido octenilsuccinato +
lactoferrina bovina).

Os teores de bLF (médias de triplicatas) quantificados por CLAE nas microcapsulas CAP 0,
CAP 25, CAP 50, CAP 75 e CAP 100 foram 15,48; 17,58, 14,22; 14,35 e 16,24 mg/100 mg,
respectivamente. O maior teor de bLF foi verificado nas microcépsulas CAP 25 (contendo 25% de
amido OSA), seguido das microcapsulas CAP 0 e CAP 100, que sdo estatisticamente iguais pelo teste
de Tukey a 5% de probabilidade. As menores concentracdes de bLF foram verificadas nas
microcapsulas CAP 50 e CAP 75, que sdo estatisticamente iguais pelo mesmo teste.

Maia Porte, Rocha Ledo e Porte (2011) constataram que as microcapsulas de lactoferrina
bovina produzidas com dextrina e amido OSA foram esféricas, do tipo matriz e apresentaram
depressoes superficiais, que tenderam a diminuir com o aumento da propor¢ao de amido OSA na
parede das microcapsulas.

A quantificacdo do nucleo ¢ de suma importancia para se verificar a eficiéncia do processo de

encapsula¢do. Contudo, no caso de proteinas, ¢ necessaria a conjugacdo destes dados com outras
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informagdes, como a da preservacdo das estruturas secunddrias e terciarias da mesma, a fim de se
assegurar a manutengao de suas propriedades bioativas.

Desta forma, com a finalidade de verificar mudangas na estrutura secundaria da proteina
durante o processo de microencapsulacdo foram realizadas analises de espectroscopia de dicroismo
circular da bLF extraida das microcapsulas e da bLF ndo encapsulada (matéria-prima).

Os espectros da bLF extraida das diferentes microcapsulas (CAP 0 a CAP 100) foram muito
semelhantes ao verificado para a bLF nao encapsulada (Figura 1). Este resultado indica que a estrutura

secundaria da bLF foi preservada durante o processo de microencapsulacao por spray drying.

Figura 1 - Espectros de Dicroismo Circular (DC) da lactoferrina nao encapsulada (bLF) e encapsulada
nas microcapsulas (CAP 0 a CAP 100)
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Fonte: Dos autores, 2021.

O processo de spray drying ¢ um método de secagem drastico, devido a alta temperatura do
gas secante, podendo ser potencialmente danoso para materiais biologicos sensiveis (MASTER,
1991). Os processos de secagem de um modo geral, podem alterar a estrutura secundaria das
proteinas, uma vez que a sua camada de hidratagao ¢ parcialmente perdida (PETRELSKI et a/., 1993).
Outras fontes de alteragdes das estruturas das proteinas sdo a for¢a de cisalhamento no bico aspersor

do spray dryer e a adsorc¢ao da proteina na superficie da goticula (MAA; NGUYEN; HSU, 1998).

O SIMEAUI 89



Desta maneira, sugere-se que os materiais de parede utilizados neste estudo, bem como as
condi¢des de processamento empregadas foram eficazes para a manutencao da integridade estrutural
da bLF.

O espectro de dicroismo circular da bLF foi composto de uma banda negativa em
aproximadamente 210 nm, caracteristica de a.-hélice e uma “shoulder” em 217 nm, caracteristica de
folhas B (Figura 1). Resultados semelhantes foram para encontrados para bLF (SHIMAZAKI;
KAWANO; YOO, 1991), e para lactoferrina caprina (NAM et al., 1999).

As proteinas também podem ter sua estrutura tridimensional alterada durante a secagem,
resultando normalmente numa diminuic¢ao de estruturas a-hélices e num aumento de estruturas folha
B (PETRELSKI et al., 1993). Nao obstante, no presente trabalho, ndo foi verificado tal
comportamento.

Shimazaki, Kawano ¢ Yoo (1991), estimaram que a propor¢do de estrutura secundaria da
lactoferrina € 12% de a-hélice, 37 % de estrutura 3, 16% de al¢a B e 34% de estrutura desordenada.
Foram realizadas medidas por espectroscopia de fluorescéncia na bLF ndo encapsulada e na bLF
extraida das microcépsulas CAP 0 a CAP 100. Os espectros obtidos estdo apresentados na Figura 2,
em que se verifica que a maxima emissdo da bLF ndo encapsulada e da bLF extraida das

microcéapsulas foi em aproximadamente 320 nm.

Figura 2 - Espectros normalizados de fluorescéncia de triptofano da lactoferrina ndo encapsulada
(bLF) e encapsulada nas diferentes microcapsulas (CAP 0 a CAP 100)
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Fonte: Dos autores, 2021.

A posi¢ao maxima do espectro de fluorescéncia do residuo de triptofano na proteina varia de
307 a 353 nm. A variabilidade extrema da emissao do fluor6foro indol (triptofano) ¢ dependente da
polaridade e mobilidade de seu ambiente, tornando a fluorescéncia do triptofano, uma ferramenta

sensivel na andlise de proteina (LADOKHIN, 2000).
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O espectro de fluorescéncia verificado para a bLF no presente estudo pode ser classificado
como forma espectral I, de acordo com a classificagdo de Burstein (LADOKHIN, 2000) que
corresponde a emissao do cromoéforo indol em um ambiente um pouco polar, mas rigido, talvez no
interior da estrutura da proteina.

Quando a proteina ¢ desnaturada, os triptofanos sdo expostos ao solvente aquoso, resultando
em uma mudanga da emissdo de fluorescéncia maxima (ymax.) para um comprimento de onda maior
(PATIL; SPEAKER, 2000). Normalmente, quando o triptofano estd na superficie da proteina, em
contato com agua ligada ou outros grupos polares, verifica-se uma forma espectral II, com uma
emissao maxima em 340 nm. Ja proteinas desnaturadas, apresentam espectro de forma III com ymax
em 350 nm, devido a presencga de triptofano na superficie em contato com agua livre (LADOKHIN,
2000).

Pela Figura 2, verifica-se que ndo houve diferenca no comprimento de onda de ymax para a
bLF encapsulada e nao encapsulada. Resultados semelhantes foram verificados para peroxidase de
rabano silvestre encapsulada em microesferas de carragenana (PATIL; SPEAKER, 2000).

Os resultados encontrados no presente estudo indicam, que ¢ possivel microencapsular
proteinas por spray drying, sem alterar o estado conformacional desta, assegurando assim, a sua
atividade bioldgica.

A técnica de XPS ¢ bem estabelecida para andlise elemental de superficies solidas (KIM;
DONG CHEN; PEARCE, 2002), em que somente outermost de 20-100 da amostra ¢ analisada (LUO
et al.,2007). A andlise permite realizar uma estimativa experimental direta, da possivel adsor¢do da
proteina na interface ar/liquido (LO; TSAIL KUO 2004).

A composicao quimica superficial das microcapsulas CAP 0 a CAP 100, bem como das suas
matérias-primas de origem, foram determinadas por XPS. Os elementos monitorados foram carbono
(C), oxigénio (O) e nitrogénio (N).

A Figura 3 apresenta os espectros de XPS da dextrina, amido OSA e bLF, respectivamente
(da direita para esquerda). Constata-se a presenga de C e O na superficie de todas as matérias-primas
e, na superficie da bLF verifica-se também um pico de N. Por outro lado, como ja esperado, verifica-
se a inexisténcia de N na superficie da dextrina e do amido OSA. Desta maneira, no presente estudo,
o pico de N é um sinal fundamental para representar a proteina. Todos os espectros das microcépsulas
estudadas apresentaram a presenga de N na superficie (espectros ndo apresentados).

A concentracdo atomica relativa (%) de C, O e N para as matérias-primas estudadas esta
apresentada na Tabela 3. Verifica-se por esta tabela, que a bLF apresentou uma concentragio atomica

relativa de N igual a 13,9 %.
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Figura 3 - Espectros de XPS da dextrina, amido OSA e bLF, respectivamente

Fonte: Dos autores, 2021.

Tabela 3 - Concentracdo dos elementos (C, O, N) presentes (em % atomica) nas matérias-primas
(dextrina, amido OSA e bLF) e das microcapsulas CAP 0 a CAP 100 utilizadas para a elaboragao das
microcépsulas, medida por XPS

. . Concentragao Atdmica Relativa (%)
Matérias-primas

C O N

Dextrina 60,9 39,1 0

Amido OSA 66,8 33,2 0
bLF 68,1 18,0 13,9

Microcapsulas

CAPO 64,0 27,0 9,0
CAP 25 67,4 28,6 4,0
CAP 50 65,6 29,6 4,8
CAP 75 65,0 29,7 5,3
CAP 100 63,0 31,9 5,2

Fonte: Dos autores, 2021.
Legenda: bLF: lactoferrina bovina; Amido OSA: Amido Octenilsuccinato; C: carbono; O: oxigénio; N: nitrogénio.
Analisando a Tabela 3, € possivel constatar que a superficie das microcapsulas foi constituida
principalmente pelos polissacarideos utilizados como material de parede, conforme pode ser
verificado pela composi¢ao predominante em C (63-67%) e O (27-32%). Meagher e Griesser (2002)
verificaram uma concentracao atomica relativa igual a 64,3% para C, 19,3% para O e 15,9% para N,
na lactoferrina.
As microcépsulas CAP 0 (Tabela 3) apresentaram uma maior concentragao de bLF (N = 9%)
na superficie quando, comparadas as demais microcapsulas. Atribui-se este resultado, a alta tendéncia
que as proteinas apresentam de se acumular na interface ar/dgua, enquanto geralmente o mesmo nao

ocorre para os carboidratos, conforme verificado pela medida de tensdo superficial da suspensao

CAP 0 (Tabela 2).
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Durante a secagem de tripsina por spray drying, a utilizacdo de dextrina como material
protetor, resultou numa concentragdo de 60% de tripsina na superficie do p6 produzido
(MILLQVIST-FUREBY; MALMSTEN; BERGENSTAHL, 1999). A presenca de amido OSA na
formulacdo (CAP 25 a CAP 100) reduziu em 44 a 58%, o acimulo de bLF na superficie da
microcapsula. A menor concentragdo de bLF superficial (4%) foi verificada na microcapsula CAP
25. Este resultado indica a ocorréncia de uma adsor¢do competitiva entre o0 amido OSA e a bLF na
interface ar/agua das goticulas de solug¢ao formadas no spray dryer, onde o amido OSA possivelmente
promoveu a expulsao da proteina da interface, e consequentemente da superficie das microcapsulas,
pois as proteinas se adsorvem na interface ar/liquido das goticulas e esta superficie € preservada apds
a secagem da goticula, ou seja, no p6 obtido (FALDT; BERGENSTAHL, 1994; LANDSTROM et
al., 1999; MILLQVIST-FUREBY; ELOFSSON; BERGENSTAHL, 2001). Surfactantes ou
substincias com propriedades de superficie reduzem a adsorcdo de proteina na interface ar/agua

(ADLER; UNGER; LEE, 2000).
Conclusao

Nas condigdes experimentais utilizadas na realizagcdo deste trabalho e de acordo com os
resultados obtidos, conclui-se que o amido octenilsuccinato foi capaz de reduzir a tensao superficial
da 4gua e o acréscimo de bLF a formulagao CAP 0, promoveu uma reducao da tensao superficial da
suspensao, promovendo um maior acimulo da proteina na superficie da microcapsula. A superficie
das microcapsulas foi constituida principalmente pelos polissacarideos utilizados como material de
parede, confirmando que a proteina se encontra predominantemente, na parte mais interna da
microcapsula. A microcapsula CAP 0 apresentou uma maior concentracao de bLF na superficie. A
presen¢a de amido OSA na formulagdo (CAP 25 a CAP 100) reduziu em 44 a 58%, o acimulo de
bLF na superficie das microcépsulas. Os resultados obtidos pela técnica XPS sugerem que a bLF foi
bem protegida pela dextrina e amido OSA, mantendo assim sua integridade estrutural, conforme

verificado por dicroismo circular e por espectroscopia de fluorescéncia.
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Capitulo 7

Determinacio do indice de maturacio de azeitonas usando imagens digitais
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Resumo

A determinagao do indice de maturagdo ¢ fundamental para obten¢do de azeitonas de mesa e azeites
de oliva de boa qualidade. O método mais utilizado consiste na contagem individual dos frutos a
partir da observacao da cor da pele e da polpa, sendo trabalhoso, subjetivo e pouco preciso. Diante
disso, este trabalho teve o objetivo de desenvolver e avaliar o desempenho de um método para
determinar o nivel de maturagdo de azeitonas utilizando imagens digitais. Foram utilizadas 192
imagens obtidas em olivais do Sul de Minas Gerais, em artigos cientificos e livros disponiveis online.
A classificagdo visual do indice de maturacao foi realizada por dois analistas e usada como método
de referéncia. Foram testados dois algoritmos: um que sequéncia a imagem pixel a pixel e outro que
sequéncia por blocos de pixel, para o qual foi avaliada a influéncia do nimero de divisdes da imagem.
Foi avaliada ainda a influéncia de variagdes de brilho e contraste em +10%. Os indices de maturagao
obtidos para as amostras foram equivalentes aqueles obtidos usando o método visual. O nimero de
divisdes afetou pouco o indice de maturacdo, assim como as variagdes de brilho e contraste. Portanto,
a determinag¢do do indice de maturacdo de azeitonas usando imagens digitais se mostrou viavel, sendo

um método rapido e insensivel a subjetividade do analista.
Palavras-chave: Oliva. Olea europaea. Oliveira. Foto. Pixel.
Introduciao
O Brasil ¢ lider mundial em commodities agricolas, como agucar, etanol, soja, café, laranjas,
aves e carne bovina. Porém, ¢€ o trigésimo sexto na producdo mundial de azeitonas (FAO, 2017). Entre

1990 e 2013, as importagdes brasileiras de azeite de oliva e azeitonas de mesa cresceram,

respectivamente, 440% e 170% (AMBROSINI et al., 2017). Nos ultimos anos, diversos esfor¢os tém

! Graduando em Engenharia de Alimentos, Departamento de ciéncia dos alimentos, Universidade Federal de Lavras.
2 Doutoranda em Agroquimica, Departamento de Quimica, Universidade Federal de Lavras.

3 Professor Doutor, Departamento de Ciéncia dos Alimentos, Universidade Federal de Lavras.
* E-mail para correspondéncia: felipecarvalhol3@outlook.com

O SIMEAU 97



sido realizados com o intuito de viabilizar e expandir o cultivo de oliveiras no Brasil. Os estados de
Minas Gerais ¢ Rio Grande do Sul tiveram resultados positivos do ponto de vista propagativo e
técnico (BORGES, 2018).

A azeitona ¢ fruto da oliveira (Olea europaea L. subespecie europaea), uma espécie vegetal
arborea da familia botanica Olaceae, composta por mais de 20 géneros, sendo originaria do sul do
Caucaso (Ira, Siria ¢ Palestina) (TEJERO; ROSA, 2020). O desenvolvimento dos frutos da oliveira é
iniciado pelo periodo de floragdo e dura de seis a oito meses, até que a azeitona alcance o seu peso
maximo (COBO et al., 1998). O periodo da maturagdo ocorre desde a mudanga da cor externa do
fruto, com o aparecimento das primeiras manchas de coloragdo violeta na epiderme, até a coloragao
preto-violacea em toda a epiderme (GONCALVES, 2014).

Ainda que a alteragdo da coloragdo seja importante na avaliagdo do periodo de maturagdo,
uma vez que expressa diversas modificagdes bioquimicas no fruto (BELTRAN et al., 2004), diante
da expectativa de crescimento da producao de azeite de oliva no Brasil, ¢ de extrema necessidade o
desenvolvimento de metodologias mais eficientes, rapidas e precisas para a determinacdo do IM de
azeitonas (ARAGAO; LIMA; GODOY, 2020). Segundo Guzman, Pierna e Garcia-Mesa. (2015), para
serem aceitas na industria, tais metodologias devem ser de facil utilizagdo, baratas e confidveis.

Para obtencao de azeites de alta qualidade, as azeitonas devem ser colhidas no momento 6timo
de maturagdo, quando os frutos apresentam a maxima quantidade de gordura e caracteristicas
especificas para cada tipo de azeite (BELTRAN et al., 2004). Assim, a determinacdo da data de
colheita com base na avaliagdo da evolucdo da maturacdo da azeitona ¢ fundamental para garantir a
qualidade do produto final (CORDEIRO et al., 2016). Para se obter azeites com sabor mais acido,
deve-se colher azeitonas mais verdes e para ter um produto com sabor mais doce ou frutado, o fruto
deve ser colhido mais maduro (CARPENTER; LYON; HASDELL, 2021).

O método mais usado para a determinacao do indice de maturagdo (IM) ¢ baseado na inspecao
visual das cores da pele e da polpa das azeitonas. A avaliagdo precisa e rapida da maturagdo representa
indubitavelmente uma das questdes mais criticas na industria alimenticia em virtude dos altos custos
do tempo exigidos por esse processo (CARVALHO, 2015). Segundo Carvalho (2015), o alto custo
dessas tecnologias representa um obstaculo para o setor, pois ndo esta ao alcance de pequenas e
médias empresas dedicadas a estas industrias. Entdo, sistemas de baixo custo para andlise de imagens,
podem representar um diferencial na balanga da competitividade desse exigente mercado
(CARVALHO, 2015).

Muitas técnicas de imagem permitem a extracdo de informagdes quimicas (GELADI;

ESBENSEN, 1989). Um método colorimétrico baseado em camera de celular foi desenvolvido para
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a determinacdo do valor de iodo de 6leos vegetais e segundo Peamaroon, Jakmunee e Moonrungsee
(2021), o método fornece um resultado de determinagao do valor de iodo melhor em comparagao com
o método de titulagdo padrao.

De acordo com Gongalves (2014), estimar o IM por meio de métodos matematicos utilizando
um sistema de cor acoplado a analise multivariada facilita todo o processamento para produtores, uma
vez que ¢ uma forma mais precisa e rapida de avaliacdo, além de ser simples e barata. Neste sentido,
o processamento de imagem apresenta-se como uma alternativa. Essa técnica consiste na aplicacao
de algoritmos as imagens, a fim de que estas possam ser utilizadas para a analise computacional. As
principais etapas envolvidas neste processo sdo a aquisicdo das imagens, a segmentagdo ¢ a
representacdo (GONZALEZ; WOODS, 2000). No processo de segmentagdo da imagem, a regido de
interesse deve ser definida e extraida para que possa ser visualizada de forma independente e assim,
seja entdo significativa na obtencdo de informacgdes para tomadas de decisdes (BASAPRAVAD,
2014). A segmentacgdo de uma imagem digital se propde a agrupar pixels em blocos de acordo com a
descrigdo de uma propriedade associada a estes pixels, tais como cor. Posteriormente, estes dados
podem ser utilizados para a classificacdo das imagens de acordo com a propriedade de interesse. Outra
possibilidade para a classificagdo de imagens ¢ aquela na qual cada pixel ¢ destinado a classe que tem
a maxima verossimilhanga (LIRA, 2018).

O uso de imagens digitais para analise de azeitonas tem sido relatado na literatura. Ponce,
Aquino e Andujar (2019) avaliaram a classificagcdo de diferentes cultivares de azeitonas com Redes
Neurais Convolucionais, conseguindo uma exatidao de 95,91%. Soltanikazemi e Mehdizadeh (2017)
quantificaram as mudangas de cor que ocorrem durante o processo de adogamento utilizando um
sistema de visdo computacional baseado em Redes Neurais Artificiais, atingindo uma exatidao de
93,38%. Vanloot ef al. (2014) usaram imagens digitais para avaliagcdes métricas de produtos agricolas
como o caroco de azeitona, atingindo uma classificacdo com 100% de exatidao.

Neste trabalho, um algoritmo de baixo custo computacional para classificagdo do nivel de
maturacdo de azeitonas a partir de imagens digitais foi desenvolvido e seu desempenho avaliado na

estimativa do IM.
Material e Métodos
O desenvolvimento desta pesquisa ocorreu em quatro etapas principais, sendo elas: coleta e

edi¢do de imagens de azeitonas; classificacdo visual; teste de influéncia do nimero de divisdes para

formagdo de blocos de pixels em um dos algoritmos; teste de influéncia das varia¢des de brilho
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(£10%) e contraste (£10%). Neste método, as azeitonas sdo individualmente classificadas pela
coloragdo, de acordo com oito classes que variam de 0 a 7, sendo que 0 refere-se a coloracdo verde
intensa da epiderme e 7 considera a epiderme com coloragao negra e polpa completamente violeta ou
negra (BELTRAN; UCEDA; HERMOSO, 2008). O IM ¢ entdo calculado pelo somatério da
multiplicagdo do numero de cada classe pela quantidade de azeitonas nessa classe, dividido pelo total
de frutos analisados (BOSKOW, 1996). Embora seja um método 1til, a baixa precisdo decorrente da
subjetividade do analista configura-se como uma importante desvantagem (DINIZ, 2020).

Foram utilizadas 108 imagens de azeitonas da variedade Maria da F¢é obtidas diretamente de
olivais do Sul de Minas Gerais ¢ 84 obtidas por meio de pesquisas na internet, em artigos publicados
que continham imagens de azeitonas, totalizando 192 imagens.

Para a obtencdo das imagens obtidas nos olivais, utilizou-se uma caixa com dimensdes 0,06
m x 0,12 m x 0,08 m (largura x comprimento x altura) para se ter um ambiente de luz controlada, na
qual a iluminag@o das amostras foi realizada apenas pelo flash do smartphone (LG K4, 8 MP), usado
para fotografar as amostras.

Todas as imagens tiveram o fundo removido e foram salvas em formato JPEG.

A analise visual foi realizada por dois analistas ¢ o IM foi calculado por meio da Equagao 1

(BOSKOW, 1996).

_(0xng) + (I xng) + -+ (7 Xny) (Eq. 1)

IM
N

Em que n € o namero de frutos com determinada classificacdo e N € o niamero total de amostras. Os
resultados foram usados para compara¢do com aqueles obtidos com os algoritmos desenvolvidos,
realizando o teste t de comparacao de médias a 95% de confianca (usando Excel 2007).

Com o auxilio do programa GNU OCTAVE®, os algoritmos desenvolvidos foram
denominados OLIVINDEX e OLIVINDEX2. O OLIVINDEX divide a imagem em blocos de pixels,
os quais sdo sequenciados pela média de RGB de cada bloco. O OLIVINDEX?2 ndo faz essa divisao,
e a imagem ¢ sequenciada pixel a pixel. Com o sequenciamento, sdo obtidos os valores RGB, os quais
sao usados para classificar os blocos (no OLIVINDEX) ou pixels (no OLIVINDEX2) nas cores verde
escuro, verde claro, violeta claro, violeta escuro e branco. Essa classificacdo é feita com base na
distancia Euclidiana entre os valores RGB (indice Red-Green-Blue) do bloco ou pixel com valores

RGB dos padroes das classes de cores. Por fim, a porcentagem de blocos ou pixels em cada classe ¢
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calculada e usada para estimar os niveis de maturacdo das azeitonas conforme Figura 1, os quais
foram usados para calcular o IM conforme Equacao 1.

A influéncia do nimero de divisdes (nd) para obtencao dos blocos de pixels no OLIVINDEX
foi avaliada, sendo testadas nd de 10, 25, 50, 100, 150, 200 e 300. A influéncia de variagao de brilho
e contraste nas imagens também foi avaliada, aplicando-se variagdes de +10% no brilho e de £10%
no contraste.

A classificacao visual foi realizada por dois analistas, seguindo a recomendagdo de Beltran,
Uceda e Hermoso (2008), em que a maturagdo das azeitonas pode ser avaliada classificando-se a
coloragao dos frutos de 0 a 7, sendo 0: epiderme com coloragdo verde intensa; 1: epiderme com
colora¢do verde clara ou amarelada; 2: epiderme com coloracdo verde clara ou amarelada, com
manchas avermelhadas em menos da metade do fruto; 3: epiderme com coloragao avermelhada ou
violeta clara em mais da metade do fruto; 4: epiderme com coloracdo negra e polpa completamente
branca ou verde; 5: epiderme com coloragcdo negra e polpa com inicio de coloragdo violeta; 6:
epiderme com coloragao negra e metade ou mais da polpa com coloragdo violeta; 7: epiderme com
coloracdo negra e polpa completamente violeta ou negra. Este modelo foi adaptado e organizado em

uma escala, apresentada na Figura 1.

Figura 1 - Escala de classificagdo das cores presentes na casca e polpa das azeitonas, para
determinagdo do IM

verde escuro > 50 %

verde claro > 50 %

violeta < 50 %

violeta > 50 %

branco > 90 %

branco > 50 %

branco < 50 %

branco < 10 %

Fonte: Dos autores, 2021.
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Resultados e Discussao

O IM das azeitonas influencia o rendimento de azeite, pois o teor lipidico do fruto muda ao
longo do seu amadurecimento. Esse indice também influencia aspectos sensoriais € quimicos do
azeite, sendo importante para garantir sua qualidade. Desta forma, um método rapido, simples e
preciso para a determinagdo do IM ¢é essencial para que o produtor tenha uma expectativa do
rendimento e da qualidade do produto final.

Conforme descrito na metodologia, inicialmente o IM das amostras foi determinado pelo
método visual, sendo encontrados os valores de 2,18 e 2,32 pelos dois analistas, respectivamente.

De acordo com Lira (2018) a melhor forma de avaliar o desempenho de um algoritmo de
processamento de imagens € por meio de sua implementacao, considerando medidas adquiridas apds
a segmentacdo e comparando-as com uma referéncia. Assim, a média dos valores obtidos na anélise
visual foi utilizada como referéncia para avaliar o desempenho dos algoritmos desenvolvidos. O IM
determinado pelos algoritmos foi estatisticamente igual (p>0.05) a média do IM determinado pelos

analistas, conforme mostrado na Tabela 1.

Tabela 1 - Comparagio entre a média dos Indices de Maturagio (IMs) determinados visualmente e
usando os algoritmos

M¢étodo de determinagao M
Analise visual 2,25
OLIVINDEX (nd=100) 1,86
OLIVINDEX?2 1,85

Fonte: Dos autores, 2021.
Nota: nd significa nimero de divisdes em partes da imagem

No grafico da Figura 2 sao apresentados os IMs determinados pelo OLIVINDEX em fungao
variagdo no nimero de divisdes (nd) para obten¢do dos blocos de pixels. Nota-se que a variagdo de
nd influenciou pouco o IM das amostras, mas as divisdes em 100, 150 e 200 partes produziram um
mesmo IM, o qual foi mais proximo do IM obtido usando OLIVINDEX?2 (Tabela 1). Maiores valores
de IM foram obtidos nos testes para nd=10 e nd=25. Isso pode ser devido ao fato de que blocos
menores geralmente levam a uma degradacdo da qualidade da imagem (KURUVILLA, et al., 2016)

o que interfere na classificacdo.
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Figura 2 - IMs obtidos pelo OLIVINDEX para diferentes valores de nd

1,9
1,88
1,86 1,86 1,86
183 1,84
10 25 50 100 150 200 300
ND

Fonte: Dos autores, 2021.

Um parametro fornecido pelos algoritmos ¢ a quantidade de amostras classificadas em
determinado nivel de maturagdo, cujos resultados obtidos para as amostras sdo apresentados na

Tabela 2.

Tabela 2 - Porcentagem de azeitonas classificadas em cada nivel de maturacdo obtidas pelos
algoritmos OLIVINDEX e OLIVINDEX?2 e pela andlise visual das imagens
Porcentagem de azeitonas na classe

0 1 2 3 4 5 6 7
OLIVINDEX
19 54 76 26 13 3 0 1
(nd = 100)
OLIVINDEX2 19 57 73 27 11 3 1 1
Visual 19 65 19 50 26 11 2 2

Fonte: Dos autores, 2021.
Nota: nd significa nimero de divisdes em partes da imagem

Para os dois algoritmos, 91,7% das imagens foram classificadas entre os niveis de maturagao
0 e 3, sendo 74% destas classificadas nos niveis 1 e 2 (Tabela 2). Além disso, a classificacao das
azeitonas em cada classe sofreu pouca ou nenhuma variacdo de um algoritmo para o outro,

justificando a proximidade dos valores de IM determinados por ambos (Tabela 1). Uma comparacao
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entre a classificacdo das imagens pela analise visual e pelos algoritmos mostra diferencas importantes
nos niveis 2 a 5, sendo as maiores variacdes apresentadas nos niveis 2, 3 e 4. Os dados evidenciam
uma reducao de 26% das amostras classificadas no nivel 2, ¢ um aumento de 100% das amostras
classificadas nos niveis 3 e 4 pelos analistas. A diferenca relevante na quantidade de amostras
classificadas nos niveis 2 a 5 sugere que a limitacdo da andlise visual estd principalmente nas
transicdes de coloracdo de verde para violeta (niveis 2 e 3), quando essas cores se encontram
misturadas na epiderme e de branco para violeta (niveis 4 e 5) quando essas cores se encontram
misturados na polpa.

Variacdes de brilho e contraste foram aplicadas as imagens a fim avaliar a robustez do método.
Essas variagdes influenciaram muito pouco o IM determinado pelos dois algoritmos. Entretanto, as
varia¢des ocorridas com OLIVINDEX foram numericamente maiores que aquelas ocorridas com
OLIVINDEX2 (Tabela 3). Assim, o IM determinado pelos algoritmos parece ser pouco afetado por

variacoes de £10% brilho ou +£10% contraste.

Tabela 3 - Indice de maturagio (IMs) dados por OLIVINDEX (nd =100) ¢ OLIVINDEX2 para
imagens com variagdes de +10% no brilho e £10% no contraste

Algoritmo Variacao M
OLIVINDEX Nenhuma 1,86
OLIVINDEX +10% brilho 1,89
OLIVINDEX -10% brilho 1,92
OLIVINDEX +10% contraste 1,85
OLIVINDEX -10% contraste 1,94
OLIVINDEX2 Nenhuma 1,85
OLIVINDEX?2 +10% brilho 1,85
OLIVINDEX?2 -10% brilho 1,85
OLIVINDEX?2 +10% contraste 1,83
OLIVINDEX2 -10% contraste 1,88

Fonte: Dos autores, 2021.

Nota: nd significa nimero de divisdes em partes da imagem

Conclusao

O método para determinagdo do IM de azeitonas baseado em algoritmos de segmentacgdo de

imagens produziu IMs equivalentes aquele obtido pelo método visual. A divisdo da imagem entre

() SIMEALI 104



100 e 200 partes foi mais apropriada no algoritmo que segmenta blocos de pixel da imagem. Os
algoritmos ndo foram consideravelmente sensiveis a variagdes de +10% brilho e +10% contraste
aplicados as imagens, fornecendo IMs equivalentes aos obtidos com as imagens originais. Embora os
algoritmos tenham apresentado desempenho semelhante, aquele que segmenta a imagem pixel a pixel
proporcionou maior velocidade de processamento das imagens devido a simplicidade na
segmentacdo, sendo preferivel para a finalidade proposta. Um niimero maior de imagens de diversas
variedades de azeitona, bem como a comparagdo com IMs determinados por um nimero maior de
analistas devem ser empregados a fim de validar o método. A expectativa ¢ de que, ap6s a validagao,
este algoritmo possa ser implementado em um aplicativo para smartphones, onde o usudrio possa
determinar o IM de azeitonas a partir de imagens digitais obtidas das amostras, facilitando e

incentivando o controle de qualidade dos produtos nas unidades.
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Capitulo 8

Teores de corantes artificiais em refrigerantes e pos para preparo de bebidas

Alexandre Porte*!; Luciana Helena Maia Porte?; Marilia dos Santos Galvao®; Carlos Rafael de
Araujo Pais®; Victor Hugo Lima de Medeiros Macedo®; Ana Carolina Rabello da Silva Mazzoli?

Resumo

Refrigerantes e bebidas preparadas a partir de dissolucdo de pos especialmente preparados e sacarose
em agua, equivocadamente chamadas de “refrescos”, sdo duas bebidas coloridas artificialmente e
consumidas por criancas. Os corantes artificiais tornam as bebidas visualmente atrativas, mas estdo
relacionados a diversos problemas de satde e por isto sua adi¢ao € restrita no Brasil e proibida em
varios paises do mundo. Infelizmente, ndo ha como saber a dosagem de corantes artificiais consumida
através dos rétulos dos produtos, por isto o objetivo deste trabalho foi quantificar os corantes
artificiais presentes em refrigerantes e poOs para preparo de bebidas através de método
espectrofotométrico. Em todos os refrigerantes sabor uva, o corante amaranto foi detectado em
valores de 163% a 290% acima do limite maximo permitido pela legislagdo brasileira. Este corante ¢
potencialmente toxico, embriotoxico, mutagénico e carcinogénico. Nos poOs para preparo de bebidas
os teores de amaranto atingiram 11.526% acima do limite maximo permitido pela legislagdao. Os
corantes amarelo crepusculo, azul brilhante, azul indigotina e tartrazina também foram detectados
acima do limite maximo estabelecido pela legislacdo em valores desde 131% até 2.037%. Nenhuma
marca comercial apresentou niveis de corantes artificiais abaixo do limite maximo permitido pela
legislacao nos pos para preparo de bebidas. Mesmo entre lotes diferentes de uma mesma marca houve
diferenca significativa entre os teores de um mesmo corante, revelando padronizagdo deficiente na
adicdo de corantes artificiais nos pos para preparo de bebidas. Uma lata de refrigerante sabor uva
pode ultrapassar a Ingestdo Diaria Admissivel (IDA) de amaranto em criangas, mas um copo (200
mL) bebida preparada ou uma lata de refrigerante (350 mL) ndo atingem a IDA de nenhum outro
corante. O consumo exagerado destas bebidas ou a associagdo com outros alimentos contendo

corantes artificiais pode expor as criangas a risco.

Palavras-chave: Aditivos alimentares. Bebidas gaseificadas. Bebidas nao gaseificadas. Pigmentos.
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Introducao

Os corantes alimentares artificiais sao considerados aditivos alimentares que ndo apresentam
valor nutricional e sdo adicionados intencionalmente aos alimentos processados tecnologicamente
para conferir artificialmente colora¢do adequada em produtos que ndo contenham alimentos com a
coloracdo desejada de forma natural. O uso de corantes alimentares artificiais torna o produto mais
atraente, afetando positivamente a aceitacao de suas caracteristicas sensoriais (PRADO; GODOY,
2003; STEVENS et al., 2014).

Atualmente no Brasil sdo permitidos para alimentos e bebidas o uso de 11 corantes artificiais.
Regulamentados pela Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA) os aditivos sdo
inofensivos a saude desde que obedegam a Ingestdo Diaria Aceitavel (IDA) estabelecida para cada
um deles (PRADO; GODOY, 2003; SANTANA et al., 2018). Entretanto, ha uma preocupagao acerca
de alteragdes comportamentais, manifestacdes fisicas, interferéncia na biodisponibilidade de
nutrientes ¢ uma possivel intoxica¢do cronica pelo consumo dos corantes alimentares artificiais
(ROSS et al., 2014; STEVENS et al., 2013; STEVENS et al., 2014).

Os rotulos dos alimentos apresentam os corantes alimentares artificiais presentes, mas nao
informam as concentracdes destas substincias nas por¢des dos alimentos. E impossivel prever as
doses reais de corantes alimentares artificiais consumidas diariamente e a associagdo de varios
alimentos contendo estes corantes alimentares artificiais na dieta pode levar a um consumo superior
ao limite considerado como seguro, sobretudo em criangas, cujo peso corporal inferior ao adulto
limita mais ainda o consumo de corantes alimentares artificiais. Por isso, o objetivo deste trabalho foi
dosar os corantes artificiais indicados nos rétulos de refrigerantes sabores uva, laranja e citrico e pds
para preparo de bebidas de sabores laranja, tangerina, limao, caju, abacaxi, abacaxi com hortela, uva,

péssego, manga e maracujd através de método espectrofotométrico.
Material e Métodos

Foram analisados refrigerantes sabor uva, laranja e citrico. Os refrigerantes sabor limdo sao
incolores e os refrigerantes sabor cola e guarana utilizam corantes caramelo que ndo foram incluidos

neste trabalho.

Os alimentos foram adquiridos do mercado local e sao descritos no Quadro 1.
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Quadro 1 - Descri¢do dos alimentos contendo corantes artificiais

- sabor laranja

- sabor citrico (mistura de frutas citricas)

Alimento Descrigao
Refrigerantes
- sabor uva - 5 marcas comerciais diferentes, sendo que uma

delas continha produtos com e sem adi¢ao de

sacarose

- 3 marcas comerciais diferentes, sendo que uma

delas continha produtos com e sem adicao de

sacarosc

- 4 marcas comerciais diferentes

Pos para preparo de bebidas

- sabor caju

- sabor abacaxi com hortela

- sabor péssego

- sabor uva

- sabor tangerina

- sabor abacaxi

- sabor laranja

- sabor limao

- sabor manga

- sabor maracuja

- 1 marca comercial

- 1 marca comercial

- 1 marca comercial

- 4 marcas comerciais diferentes

- 3 marcas comerciais diferentes

- 2 marcas comerciais diferentes

- 3 marcas comerciais diferentes

- 3 marcas comerciais diferentes

- 2 marcas comerciais diferentes

- 2 marcas comerciais diferentes

Fonte: Dos autores, 2021.
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Extragado dos corantes artificiais dos alimentos

Alimentos liquidos — 150 mL de refrigerantes foram congelados a -78 °C e liofilizados. O
material desidratado foi extraido com 25 mL de metanol contendo 5% de hidroxido de amdnio e
filtrado. O filtrado contendo os corantes foi recolhido em baldao de volumétrico de 50 mL. O
procedimento foi repetido e ao final o baldo volumétrico foi avolumado com o solvente.

Alimentos solidos — os corantes de 1,5 g de pos para preparo de bebidas foram extraidos com
15 mL de metanol contendo 5% de hidroxido de amonio, filtrado e recolhido em balao volumétrico
de 50 mL. O procedimento foi repetido mais 2 vezes e ao final o baldo volumétrico foi avolumado
com o solvente. Para a determinagdo do teor do corante amaranto em pds para preparo de bebidas
sabor uva, foi necessaria uma dilui¢ao final do contetido do baldo volumétrico na proporcao de 1:1

com solvente antes da leitura.
Determinagdo do teor dos corantes por espectrofotometria

A determinacdo das concentracdes de corantes artificiais foi realizada segundo Takahashi;
Yubiko; Marsiglia (1988).

Os corantes contidos nos extratos metanolicos foram analisados em espectrofotometro e
quantificados através de equacdes da reta geradas a partir de curvas de calibracao de 5 pontos usando
padrdes de corantes Sensient Colors Latin America, Lerma México. Solugdo de metanol contendo
5% de hidréxido de amonio foi utilizada como branco (Quadro 2).

Os corantes analisados, seus respectivos comprimentos de onda, a ingestao diaria aceitavel e
as concentragdes maximas permitidas pela legislagdo brasileira sao apresentados na Tabela 1. Todas
as andlises foram realizadas em triplicatas.

Para a analise dos pds para preparo de bebidas, foram utilizadas 3 embalagens diferentes de 3
lotes distintos. Para a analise dos refrigerantes, foi analisada 1 embalagem de 3 lotes diferentes. Os
resultados encontrados nos pos para preparagao de bebidas foram tratados por analise de variancia e
teste de Tukey (p < 0,05) no programa Assistat 7.7 beta (SILVA; AZEVEDO, 2002). Todos os
resultados foram comparados com os limites maximos estabelecidos dos corantes pela legislagao

brasileira através de teste t.
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Quadro 2 - Dados das Curvas de calibragao
Corante Concentragdes das Equagao da reta R?

solucdes usadas para
criar a curva padrao
(mg de corante/100

mL de solugao)

Amarelo creptsculo 10,0; 7,5; 5,0; 2,5; 1,0 | y=401,55x — 189,83 | 0,9810

Azul brilhante 0,5; 0,25; 0,05; 0,025; | y=0,8192x - 0,0003 | 0,9983
0,01

Azul indigotina 10,0; 7,5; 5,0; 2,5; 1,0 | y=0,0922x - 0,0164 | 0,9987

Amaranto 10,0; 7,5; 5,0; 2,5; 1,0 | y=0,263x— 0,029 0,9952

Tartrazina 10,0; 7,5; 5,0; 2,5; 1,0 | y=10,3253x-0,0177 | 0,9997

Fonte: dos autores (2021)

Tabela 1 - Corantes artificiais indicados nos rétulos dos alimentos estudados, comprimentos de onda
de suas leituras espectrofotométricas, ingestdo didria aceitavel (IDA) e as concentragdes maximas
permitidas nas categorias de alimentos estudados aqui de acordo com a legislacdo brasileira

Corante IDA* Limite méximo em A**
(codigo internacional e codigo (mg/Kg) (mg/100g ou mg/100 mL)
europeu de corantes)
Amarelo Crepusculo 4 10
(INS 110 0u E 110)
Azul brilhante FCF 12,5 10
(INS 133 ou E 133)
Azul indigotina 5 10
(INS 132 ou E 132)
Amaranto 0,5 5
(INS 123 ou E 123)
Tartrazina 7,5 10

(INS 102 ou E 102)

Fonte: BRASIL (2016); FAO/WHO (2021); PRADO; GODOY (2003).
Legenda: * IDA = Ingestao Diaria Aceitavel (FAO/WHO, 2021; PRADO; GODOY, 2003).

**A = Bebidas ndo alcdolicas gaseificadas e ndo gaseificadas prontas para o consumo e em pds para preparo de bebidas
gaseificadas e ndo gaseificadas (BRASIL, 2016).
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Resultados e discussao

Os refrigerantes sabores laranja e citrico, apresentaram como unicos corantes amarelo
crepusculo e tartrazina, respectivamente, exceto em uma marca comercial de refrigerante sabor
laranja, cujo rotulo indicava a presenga dos dois corantes simultaneamente. As andlises, entretanto,
mostraram que esta marca apesar de informar a presenca de amarelo crepusculo, este ndo se
encontrava no produto.

Os rétulos dos refrigerantes sabor uva de 3 marcas comerciais diferentes indicavam a presenga
amaranto, tartrazina e azul brilhante simultaneamente. Uma marca continha apenas amaranto e azul
brilhante, sem a presenca de tartrazina e outra marca continha amarelo crepusculo substituindo
tartrazina.

A Tabela 2 apresenta as concentragdes dos corantes encontrados nos refrigerantes.

Tabela 2 - Teores de corantes artificiais em refrigerantes (mg de corante/100 mL de bebida)

Corantes
Sabores Marcas Amarelo Tartrazina Amaranto Azul
Crepusculo brilhante
Citrico 1 2,14
2 1,26
3 3,40
4 4,90
Uva 1 14,51 1,45
2 7,51 12,91 1,95
3 4,13 10,37 0,71
3 sem sacarose 5,09 13,91 0,90
4 0,95 8,18 0,73
Laranja 1 0,24
1 sem sacarose 0,95
2 0,24
3 sem sacarose Nao detectado 0,001

Fonte: Dos autores, 2021.
Legenda: resultados expressos em média de triplicatas.
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O refrigerante de laranja sem sacarose da Marca 1, apresentou valor 4 vezes maior de corante
amarelo crepusculo (p < 0,05) que o mesmo refrigerante adicionado de aglicar. Mesmo assim, 0s
teores de amarelo crepusculo, tartrazina e azul brilhante em todos os refrigerantes estudados
apresentaram-se dentro dos limites estabelecidos pela legislacdo. A concentragdo de amaranto nos
refrigerantes sabor uva, em todas as marcas estudadas, variou de 163% a 290% acima (p < 0,05) do
limite méaximo (5 mg/100 mL) permitido pela legislagao.

O amaranto também foi o corante presente em maiores concentragcdes no estudo de gelatinas
brasileiras (PRADO; GODOY, 2004). Ja no trabalho de Floriano et al. (2018) com bebidas para
atletas, os teores de amaranto ¢ de outros corantes alimentares artificiais estudados estavam dentro
dos limites estabelecidos pela legislagao. Neste ultimo trabalho, entretanto, o objetivo foi desenvolver
e validar uma metodologia de andlise para os corantes através de cromatografia liquida de alta
eficiéncia e apenas 8 amostras comerciais de bebidas para atletas foram analisadas.

O amaranto foi comercialmente banido nos Estados Unidos da América, Japao e da Europa,
mas ainda ¢ permitido no Canada, China, Australia e Nova Zelandia (FLORIANO et al., 2018; ROSS
et al.,2014; ROVIMA; SIDDIQUEE; MDSHAARANI, 2017).

O amaranto, também conhecido como Bordeaux S, pertence ao grupo de corantes azo, que
sao considerados potencialmente toxicos, embriotoxicos, mutagénicos, carcinogénicos € poluentes
(PAZ et al., 2019; ROVIMA; SIDDIQUEE; MDSHAARANI, 2017). De fato, existe uma alta
incidéncia de cancer de bexiga em trabalhadores expostos a corantes do tipo azo (CHUNG, 2016).

Levando em consideragdo a por¢ao de consumo sugerida em uma das marcas comerciais, que
¢ de 350 mL de produto (uma lata), a média da concentracdo de cada um dos corantes quantificados
foi de 41,10 mg de amaranto/350 mL, 1,34 mg de azul-brilhante FCF/350 mL, 13,46 mg de
Tartrazina/350 mL e 3,32 mg de amarelo-creptisculo/350 mL. A IDA para uma crianga de 10 anos
pesando 32 kg ¢ de 16,00 mg de amaranto, 320,00 mg de azul-brilhante FCF, 240,00 mg de tartrazina
e 80,00 mg de amarelo-creptisculo (PRADO; GODOY, 2003). Caso uma crian¢a consumisse uma
porcao de refrigerante ela extrapolaria sua IDA para o corante amaranto e embora os outros corantes
nao ultrapassem os valores de suas respectivas IDAs, o consumo de outros alimentos contendo
corantes artificiais pode ser motivo de preocupagdo, uma vez que diversos produtos alimenticios
direcionados para o publico infantil sdo coloridos artificialmente de forma intencional, para torna-los
mais atrativos.

Os pos para preparo de bebidas sdo popularmente e erroneamente conhecidos como refrescos

ou pods para refrescos.
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Os corantes azul brilhante e azul indigotina foram analisados nos pds para preparo de bebidas
sabor uva. O teor do corante azul brilhante foi superior ao limite méximo permitido pela legislagao
nas marcas 1 e 2, 12,75 mg/100 g e 12,79 mg/100 g, respectivamente.

A marca 4 continha azul brilhante abaixo do limite da legislagdo, 0,27 mg/100 g. Nao foi
detectada a presenca do corante azul brilhante na marca 3, embora estivesse descrito no rotulo do
produto. O corante azul indigotina, presente nas marcas 3 e 4, foi detectado em concentragdes muito
superiores ao limite estabelecido pela legislagdo, 73,75 mg/100 g e 25,62 mg/100 g, sendo que a
marca 3 continha 7 vezes mais o limite méximo de azul indigotina. O limite maximo de ambos os
corantes ¢ de 10 mg/100 g.

O corante amaranto foi analisado nos pds para bebidas sabor uva e tangerina (duas marcas
comerciais diferentes em cada sabor) e foram detectados 576,30 mg/100 g e 81,38 mg/100 g do
corante nos pds para bebidas sabores uva e tangerina, respectivamente. Os valores encontrados de
amaranto no pd para bebida sabores tangerina e uva estdo mais de 8 vezes acima do valor méximo
permitido pela legislacdo no sabor tangerina e 50 vezes no sabor uva.

O corante sintético amarelo crepiisculo ¢ normalmente empregado em associacdo com
tartrazina em varios alimentos (FREITAS, 2012). Amarelo crepusculo foi analisado em pos para
bebidas sabor: laranja, abacaxi, manga, maracuja, tangerina, caju e abacaxi com hortela (sendo 3
marcas comerciais diferentes para os sabores laranja e tangerina; 2 marcas diferentes para os abacaxi,
manga e maracuja; | marca para os sabores de caju e abacaxi com horteld). As concentragdes de
amarelo creplsculo encontradas nos pds para bebida sabor laranja, abacaxi, manga, maracuja,
tangerina, caju e abacaxi com hortela foram: 125,86 mg/100 g, 38,94 mg/100 g, 115,14 mg/100 g,
13,64 mg/100 g, 52,70 mg/ 100 g, 29,31 mg/100 g e 17,73 mg/100 g, respectivamente. Todos os pds
ultrapassaram o limite maximo estabelecido pela legislagdo brasileira para estes corantes, de 10
mg/100 g, sendo que nos sabores laranja € manga o teor de corante foi mais de 10 vezes superior ao
limite maximo permitido. O p6 sabor maracujd apresentou o menor teor de corante. Marcas diferentes
apresentaram valores distintos de teores de corante de pos de mesmo sabor (de 35,49 mg/100 g a
185,14 mg/100 gno po sabor laranja e tangerina de 31,64 mg/100 ga 94,71 mg/100 g por exemplo).
Por outro lado, uma por¢ao do produto pronto (200 mL) de qualquer sabor, ndo atinge a IDA mesmo
em criangas com apenas 12 kg de peso corporal, pois as massas de po para preparo de bebidas
empregadas variam de 1,3 g a 1,5 g para preparar 200 mL de bebida. Entdo, embora os pos para
preparo de bebidas contenham elevados teores de corantes artificiais, por outro lado, se emprega

pouco pé na preparacao da bebida.
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O corante tartrazina foi analisado nos pds para bebidas sabores abacaxi, manga, laranja e limao

e os resultados apresentados na Tabela 3.

Tabela 3 - Concentragdo de tartrazina em mg/100 g de p6 para preparo de bebida

Marca/ ‘ . ' .
Abacaxi Laranja Limao Manga Maracuja
Sabor
Marca 1
Lote 1 14,00°¢ 98,38¢ 30,53 126,762 25,322
Lote 2 23,181 131,53 21,39¢ 78,60¢ 19,43b
Lote 3 18,69 137,932 54,072 92,00 15,57¢
Marca 2
Lote 1 54,31b 31,40 38,29¢ 51,31¢ 13,08¢
Lote 2 36,22¢ 29,18¢ 87,042 54,270 17,202
Lote 3 65,622 34272 57,84b 69,422 16,74
Marca 3
Lote 1 - 166,62 51,932 - -
Lote 2 - 203,782 47.24b - -
Lote 3 - 132,02°¢ 53,472 - -
18,628 122,618 35,338 99,124 20,104
Média da Marca 1
+3,75 + 18,39 + 14,66 +21,52 + 4,25
52,054 31,61€ 61,064 58,338 15,678
Média da Marca M2
+12,10 +2721 +21,46 + 8,43 +1,96
167,474 50,38AB
Média da Marca M3
- + 31,08 + 2,86 - -

Meédia do sabor das diferentes
marcas (M1, M2 e M3) 35,38b¢ 107,232 49,09P 78,73 17,89¢

Fonte: Dos autores, 2021.
Legenda: resultados expressos em média de triplicatas.
Letras mintsculas diferentes na mesma coluna indicam diferenga significativa (p < 0,05) do teor de tartrazina entre lotes
diferentes de uma mesma empresa (Diferenca entre Lotes 1, 2 e 3).
Letras maitisculas diferentes na mesma coluna indicam diferenga significativa (p <0,05) do teor de tartrazina entre marcas
comerciais diferentes.
Letras minusculas diferentes na tltima linha da Tabela 1 indicam diferenca significativa (p < 0,05) do teor de tartrazina
entre sabores diferentes.

Foi observada significativa heterogeneidade nos teores de tartrazina para diferentes lotes de

uma mesma marca comercial em todos os sabores avaliados, o que sugere padronizagao deficiente na
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adi¢do de tartrazina aos pos para bebida e dificulta a constru¢do de uma tabela contendo o teor de
tartrazina para uso rotineiro na pratica clinica.

Nao foi possivel identificar uma tnica marca comercial com menores teores de tartrazina em
todos os sabores.

A marca 2 apresentou menores teores de tartrazina que as marcas comerciais 1 e 3 para os
sabores de laranja, manga e maracujd, enquanto a marca 1 apresentou menores teores de tartrazina
que as outras marcas comerciais para os sabores de abacaxi e limao. Os p6s para bebida sabor laranja
€ manga apresentaram os maiores teores de tartrazina, superando em varias vezes o limite de 10 mg
de tartrazina/100 g de p6 para bebida gaseificada ou ndo gaseificada previsto na legislacao brasileira
(BRASIL, 2016). Os pds para bebida sabor maracuja e abacaxi apresentaram os menores teores de
tartrazina entre os sabores estudados, mas mesmo assim, ainda estavam acima do limite permitido
pela legislacdo.

Nenhum pé para bebida apresentou teor de tartrazina até o limite maximo permitido pela
legislacdo. O teor de tartrazina encontrado nos poés para bebida sabor maracuja (17,89 mg/100 g)
foram semelhantes ao encontrado por Takahashi; Yubiko; Marsiglia (1988) 20 mg/100 g, mas o teor
de tartrazina encontrado nos pos para bebida sabor laranja (107,23 mg/100 g) foi 3 vezes maior que
o valor encontrado por aqueles autores (36 mg/100 g). Os pds para bebida de cores mais intensas
(laranja e manga) apresentaram maior teor de tartrazina e o po para bebida sabor maracuja, apesar de
amarelo apresentou menor teor de tartrazina que o po para bebida sabor limdo, o que pode ser
justificado pela presenca de outros corantes simultaneamente para atingir a coloragdo amarela.

Todos os sabores de pos para bebidas continham teores de todos os corantes muito acima
daqueles permitidos pela legislacdo. A Tabela 4 apresenta as porcentagens acima do limite maximo
permitido de cada corante nos pds para bebida.

As porgdes dos poOs para bebidas descritas nos rétulos dos produtos para preparar um copo de
200 mL da bebida pronta, sdo proprias de cada marca comercial, assim uma por¢ao do p6 para bebida
das marcas 1, 2 e 3 sdo 6,0 g, 5,0 g e 1,5 g, respectivamente. Isto significa que se o consumidor
tomasse um copo de 200 mL de qualquer sabor ou marca da bebida pronta produzida a partir do p6
para bebida, ele estaria consumindo no maximo 7,3 mg de tartrazina (no caso da bebida sabor laranja
da marca 1, que continha o po6 para bebida com maior concentracdo de tartrazina por por¢ao) e a IDA
¢ de 7,5 mg de tartrazina/kg de peso corporeo. Para fins de ilustra¢do, uma criancga de 4 anos de idade
pesando cerca de 20 kg, poderia tomar 20 copos da bebida por dia até atingir a IDA. Por isso, acredita-

se que, apesar dos elevados teores de tartrazina encontrados nos pds para bebidas o risco maior para
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os consumidores ndo sensiveis ao corante estd na associagdo de varios produtos contendo este corante

na dieta ou no consumo abusivo de por¢des de determinados produtos diariamente.

Tabela 4 — Porcentagem de corantes artificiais acima do limite méximo permitido pela legislagao
brasileira em pos para bebida

Sabor do p6  Azul brilhante Azul Amaranto Amarelo Tartrazina
para preparo (%) indigotina (%) crepusculo (%)
de bebida (%) (%)
Uva 12 256 a 737 11.526
Tangerina 1.627 527
Laranja 1258 292 a2.037
Abacaxi 390 140 a 656
Manga 1.151 513 a1.267
Maracuja 136 131 a253
Caju 293
Abacaxi com 177
hortela

Fonte: Dos autores, 2021.

Conclusao

Consumimos corantes alimentares artificiais proibidos em muitos paises do mundo.

A maioria dos produtos analisados apresentou teores de corantes alimentares artificiais que
ultrapassam os limites legais vigentes. Os refrigerantes sabor uva apresentaram teores de amaranto
de 163% a 290% acima limite maximo permitido pela legislacdo brasileira. Nos poOs para preparo de
bebidas os teores de amaranto atingiram 11.526% acima do limite maximo permitido pela legislacao.
Os corantes amarelo crepusculo, azul brilhante, azul indigotina e tartrazina também foram detectados
acima do limite maximo estabelecido pela legislagdo em valores desde 131% até 2.037%.

Quanto mais escuros os alimentos, maior foi o teor de corante encontrado, por isto, o sabor
uva, tanto no refrigerante, quanto nos pds para refrescos foi o sabor com os teores de corantes
artificiais mais elevados.

O teor de amaranto em refrigerantes de uva pode ultrapassar a Ingestao Diaria Admissivel em

criangas, visto que a por¢ao de latas de refrigerantes sdo elevadas (350 mL).
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Embora elevados, os niveis dos teores dos corantes nos pds para preparo de bebidas ndo foram
suficientes por si sO, para atingir niveis que poderiam causar intoxicacdes em criangas se for
consumida uma por¢ao didria do produto, uma vez que sao adicionados em massas reduzidas para
preparar as bebidas, mas a combinacao de alimentos contendo corantes alimentares artificiais ou o
consumo excessivo dos alimentos analisados neste estudo, tornam impossivel dizer com seguranga

que ndo ha risco.
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Capitulo 9

Avaliacio de parametros fisicos de graos de café de cultivares de Coffea arabica L. em relacio
a face de exposicdo das plantas e via de processamento pés-colheita
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Resumo

As caracteristicas fisicas dos grdos de café sdo importantes para a qualidade da bebida e para a
rentabilidade do produtor do agronegocio. A exposic¢ao solar dos frutos e o tipo de processamento
pos-colheita influenciam na qualidade sensorial da bebida. Esse trabalho objetivou avaliar os
parametros fisicos dos graos de café em funcdo da exposi¢do solar dos frutos (sombra ou sol pela
manhad) e tipo de processamento pds-colheita (via umida e seca) de seis cultivares comerciais de
Coffea arabiaca L. (Bourbon amarelo, Catuai vermelho IAC-144, Iapar 59, Obata IAC 1669-20,
Paraiso MG H 419-1 e Topazio MG 1190). Foram mensuradas a densidade aparente dos graos crus e
torrados, a perda de massa entre graos crus e torrados e as dimensdes X, Y e Z destes graos. Uma
cultivar ndo tive qualquer influéncia dos tratamentos (sol, sombra, via tmida e via seca) nos
parametros fisicos dos graos, sendo ela a Catuai Vermelho. Quanto a perda de massa entre os graos
de café cru e torrado, nao houve diferencga entre as cultivares e os tratamentos. A exposicao solar dos
frutos ao sol da manh3, ndo influenciou na densidade aparente dos graos crus ou torrados. Com
relacdo as dimensdes dos graos crus, a cultivar lapar 59 na face sombra processada via imida, ¢ a
cultivar Bourbon amarelo na face sol processada via seca apresentaram maiores valores dos

parametros Y e Z, ¢ X e Z, respectivamente.
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Introducao

A caracterizacao dos atributos fisicos de graos de café ¢ um dos fatores que afetam a qualidade
e a rentabilidade do produtor. Graos homogéneos quanto as suas dimensdes possuem melhor
desempenho durante o processo de torra, originando bebidas de melhor qualidade, contudo, graos
excessivamente torrados possuem menor corpo € acidez, diminuindo a qualidade da bebida (HU et
al., 2020). Graos de café¢ maiores e de maior massa, proporcionam ao produtor maior lucratrividade,
ja que a renda do café (i.e.: quantidade em litros de frutos secos necessarios para compor uma saca
de 60 kg) ¢ menor (BOTELHO et al., 2010).

A disponibilidade de 4gua, especialmente na fase de enchimento dos gridos, ¢ a
disponibilizagao de macro e micro nutrientes as plantas ¢ de suma importancia para a producao de
graos graudos e de maior massa (LAVIOLA et al., 2007). Existe também uma variabilidade genética
entre as cultivares comerciais de Coffea arabica L. associada ao formato, tamanho e massa dos graos
de café (BOTELHO et al., 2010). A correta condugdo e interrupgao da etapa de secagem dos frutos
também influencia nas caracteristicas fisicas, especialmente na massa dos graos, ja que a quantidade
de 4gua presente dos graos de café ¢ diretamente proporcional ao peso dos graos. No entanto, os
frutos de café devem ser secos a uma umidade proxima a 11%, valor esse considerado seguro para o
consumo e armazenamento dos graos frente ao desenvolvimento de micro-organismos (PALACIOS-
CABRERA et al.,, 2004).

A exposi¢ao solar dos frutos de café ¢ um fator que vem sendo estudado para a produgdo de
cafés de qualidade. Alguns autores ja observaram que o sombreamento influéncia na qualidade
sensorial do café de forma variada (BOSSELMANN et al., 2009; WORKU et al., 2018). No entanto,
pouco se sabe sobre a influéncia desse fator nas caracteristicas fisicas dos graos. O processamento
pos-colheita ¢ outro meio de diferenciacdo da qualidade sensorial de cafés. Os frutos de cafés
processados via natural (i.e.: secos com 0 exocarpo ou casca) apresentam atributos sensoriais mais
frutados e intensos, enquanto que, os frutos de café processados via imida (i.e.: secos sem o exocarpo
ou casca) apresentam atributos sensoriais mais suaves € doces (WORKU et al., 2018; MALTA et al.,
2013). Também para esse fator pouco se sabe sobre sua influéncia nas caracteristicas fisicas dos graos.

O presente trabalho objetivou avaliar os atributos fisicos de seis cultivares Coffea arabica L.,
em relacdo a diferentes faces de exposi¢do (i.e.: sombra e sol) e submetidas a duas vias de

processamento pos-colheita (i.e.: imida e seca).
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Material e Métodos

As cultivares desse estudo estao implantadas na Fazenda Juliana que esté situada no municipio
de Monte Carmelo, na Regido do Cerrado em Minas Gerais — Brasil.

Foram avaliadas seis cultivares da espécie Coffea arabica L.: Bourbon amarelo, Catuai
vermelho [AC-144, Tapar 59, Obata IAC 1669-20, Paraiso MG H 419-1 e Topazio MG 1190.

Para a composicao das amostras, frutos cerejas foram colhidos de maneira seletiva e manual
de cada cultivar e separados em face sol (i.e.: exposi¢ao das linhas voltadas para o sol da manhad) e
sombra (i.e.: exposicao das linhas para a sombra da manha), considerando o plantio no sentido Norte
e Sul. Apds a colheita dos frutos, as amostras face sol e face sombra foram subdivididas e processadas
em dois diferentes métodos pos-colheita: processamento seco e umido, originando os cafés natural e
desmucilado, respectivamente. Em seguida as amostras foram secadas em terreiro suspenso até
atingirem umidade proxima a 12% (RIBEIRO, 2014).

O processo de torra foi realizado em um torrador de amostras (Probat, Curitiba, Brasil), de
acordo com o protocolo para analise sensorial de cafés especiais da SPECIALTY COFFEE
ASSOCIATION - SCA (2003).

Para verificar se as amostras estavam no nivel de torra média, como recomendado pelo
protocolo SCA (2003), avaliou-se o valor AGTRON/ SCAA INC de tonalidade de cor (Tabela 1)
utilizando o espectrofotometro modelo M-Basic II (Agtron Inc., Reno, Estados Unidos da América).

Para a determinacdo da densidade dos graos, foram pesados 250 g de café (cru e torrado) e,
em seguida, foi medido o volume de cada amostra em uma proveta graduada de 1000 mL (SILVA,
2008).

A andlise de perda de massa foi realizada pelo calculo da diferenca entre a massa dos graos
de café cru e torrado (Equagdo 1) por meio de uma balanca semi analitica (Gehaka Inc., Sdo Paulo,

Brasil) (BICHO et al., 2012).

Am = M cry — Meorrado % 100 (Eq. 1)
mery

Em que: Am ¢ o percentual de perda de massa do café torrado; m ., € a massa dos graos de

café cru (kg) € Myprrado € @ massa dos graos de café torrados (kg).
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Tabela 1- Esquema de distribuicdo das amostras entre os tratamentos (face de exposi¢o e vias de
processamento pds-colheita) e avaliacdo do valor Agtron

Cultivares
Bourbon Catuai
lapar 59 Obata Paraiso Topéazio
Amarelo Vermelho
Valor Agtron
Vi 64,0 59,1 57,6 58,1 54,9 61,1
ia
63,6 57,7 65,7 59,0 64,2 58,6
umida
56,3 58,5 56,4 54,9 63,7 54,4
Face Sol
63,7 57,1 62,8 65,1 57,5 65,5
Viaseca 63,0 56,9 56,5 58,7 58,1 55,7
63,9 60,0 64,6 55,8 60,1 62,3
Vi 60,9 61,4 62,0 57,4 55,6 60,3
1a
56,3 58,2 56,8 59,8 59,0 56,9
umida
Face 57,3 61,9 58,6 63,8 57,7 61,4
Sombra 56,7 64,3 64,3 60,7 58,4 61,7
Viaseca 58,7 58,5 58,1 59,6 59,1 59,1
58,5 57,7 59,4 56,4 63,1 54,8

Fonte: Dos autores, 2021.

As amostras foram avaliadas por meio de um paquimetro (Digimess, China), sendo
mensuradas trés diferentes dimensdes XYZ (Figura 1) em 40 graos de café (cru e torrado) para cada
uma das trés repetigdes, totalizando 120 graos de café por amostra, para os quais foram calculadas as

médias aritméticas para compor o valor final de cada dimensao (PIMENTA et al., 2009).
Figura 1 - Dimensdes X, Y e Z do café em grao
169 O
e ———
X
Fonte (adaptada): Pimenta et al. (2009).

O experimento foi realizado com delineamento inteiramente causalizado (DIC), sendo os

tratamentos arranjados em um esquema fatorial (6 x 2 x 2) constituidos, respectivamente, por seis
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diferentes cultivares de café, duas faces de exposi¢do (sombra e sol) e duas vias de processamento
(seca e umida), com trés repeti¢cdes cada.

Para avaliar o efeito das diferentes faces de exposicao e das vias de processamento nas
seguintes variaveis: para os cafés crus e torrados, a densidade aparente, a perda de massa e a dimensao
dos graos, foram as varidveis usadas para avaliar a influéncia das diferentes faces de exposi¢do ao sol
e das vias de processamento nestes atributos qualitativos.

Os dados foram submetidos a anélise de variancia (ANOVA) utilizando pacote estatistico
Sisvar versao 5.3 (FERREIRA, 2011) e para comparagao foi utilizado o teste de Tukey como teste de
médias, ao nivel de 5% de probabilidade (p < 0,05).

Resultados e Discussao

O nivel de torra das amostras foi avaliado quanto ao valor Agtron, que varia em uma escala
entre 0 e 100, sendo que 75 representa a torra clara, 55 a torra média e 35 a torra escura (WANG e
LIM, 2015). Observa-se na Tabela 1 que todas as amostras estdo adequadas ao parametro de nivel de
torra média, conforme estabelecido pelo protocolo de analise sensorial da SCA (2003).

Para a densidade aparente de café cru (Tabela 2) ndo houve diferenca significativa entre as
cultivares face sol ao nivel de 5% de probabilidade (p < 0,05), ou seja, as vias de processamento ndo
exerceram influéncia nesse atributo. J& para os tratamentos face sombra, somente a cultivar Paraiso
apresentou diferenca significativa (p < 0,05) entre as vias de processamento umida e seca.

Os valores de densidade aparente dos grdos de café torrado (Tabela 3), por andlise de
variancia, ndo diferiram no tratamento face sol ao nivel de 5% de probabilidade (p < 0,05), ou seja, a
via de processamento ndo exerceu influéncia nesse atributo. Ja para os tratamentos face sombra, a
cultivar Obata apresentou diferenga desse atributo para as vias seca e umida. Isso pode ser explicado
pelo nivel de torra heterogéneo entre as amostras dos tratamentos via imida (valor de Agtron = 57,4;
59,8 € 58,6) e via seca (60,7; 59,6 e 56,4) que podem ter influenciado na densidade aparente dos graos
torrados, bem como na diferenga entre o percentual de perda de massa. De acordo com Corréa ef al.
(2016) a densidade aparente do café é proporcional a diminui¢do do nivel de torra.

A perda de massa (Tabela 4), por analise de variancia, ndo apresentou diferenca significativa
entre os tratamentos ao nivel de 5% de probabilidade (p < 0,05), ou seja, as faces de exposi¢ado e as

vias de processamento ndo exerceram influéncia nas diferentes cultivares.
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Tabela 2 - Densidade aparente (g/mL) de graos de café cru, considerando o desdobramento face sol
e face sombra em fun¢do das vias de processamento pds-colheita para todas as cultivares

Cultivares
Bourbon Catuai lapar Obata  Paraiso = Topazio
Amarelo Vermelho 59

Densidade aparente (g/mL)

Via imida 0,70 # 0,70 # 0,69*  0,69* 0,69 * 0,68 *
Face Sol
Via seca 0,70 ¢ 0,69 ¢ 0,69*  0,68% 0,68 ¢ 0,69 ¢
Cultivares
Bourbon Catuai lapar
Obata  Paraiso  Topazio
Amarelo Vermelho 59
Densidade aparente (g/mL)
Face Via timida 0,69 * 0,70 # 0,69*  0,68° 0,69 ° 0,68 #
Sombra Via seca 0,69 2 0,69 2 0,692 0,692 0,672 0,682

Fonte: Dos autores, 2021.
Nota: *Médias seguidas pela mesma letra mintiscula na coluna ndo diferem entre si, a 5% de probabilidade (p < 0,05)
pelo teste de Tukey.

Tabela 3 - Densidade aparente (g/mL) de graos de café torrado, considerando o desdobramento face
sol e face sombra em fun¢do da via de processamento pos-colheita para todas as cultivares
Cultivares

Bourbon Catuai Tapar )
Obata  Paraiso = Topazio
Amarelo Vermelho 59

Densidade aparente (g/mL)

Via umida 0,37% 0,37% 0,36* 0,38°% 0,37% 0,36 %
Face Sol
Via seca 0,36 % 0,342 0,36* 0,36? 0,34 ¢ 0,36
Cultivares
Bourbon Catuai lapar
Obata  Paraiso  Topazio
Amarelo Vermelho 59
Densidade aparente (g/mL)
Face Via umida 0,34 % 0,372 035% 0,33° 0,38 ¢ 0,352
Sombra Via seca 0,36* 0,36* 0,35% 0,38° 0,36? 0,36?

Fonte: Dos autores, 2021.
Nota: *Médias seguidas pela mesma letra minuscula na coluna ndo diferem entre si, a 5% de probabilidade (p < 0,05)
pelo teste de Tukey.
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Tabela 4 - Perda de massa (%) considerando o desdobramento face sol e face sombra em func¢do da
via de processamento pos-colheita para todas as cultivares

Cultivares
Bourbon Catuai [apar )
Obata  Paraiso Topazio
Amarelo  Vermelho 59
Perda de massa (%)
Via timida 14,14 ® 14,07 2 14,44* 11,63* 12,18% 11,882
Face Sol :
Via seca 15,13 ¢ 15,942 14,06* 13,43* 1587°% 13,222
Cultivares
Bourbon Catuai lapar
Obatda  Paraiso  Topazio
Amarelo Vermelho 59
Perda de massa (%)
Face Via tmida 16,01% 13,95% 1485 1540% 12,46° 13,722
Sombra Via seca 15,132 15,00 ? 15,53 12,32%  14,52° 14,98 #

Fonte: Dos autores, 2021.
Nota: *Médias seguidas pela mesma letra mintiscula na coluna ndo diferem entre si, a 5% de probabilidade (p < 0,05)
pelo teste de Tukey.

O tempo do processo de torra exerce influéncia na perda de massa. De acordo com Oliveira
etal. (2014) isso ¢ esperado, uma vez que, para se obter um café com nivel de torra escura ¢ necessario
um tempo maior do processo de torra, ou seja, maior perda de umidade e, consequentemente, maior
perda de massa, conforme relata neste estudo sobre a avaliagdo do percentual de perda de massa entre

os niveis de torra média clara (4,53%) e moderadamente escura (5,36%).

Nakilcioglu-tas e Otles (2019) relataram que ocorre uma diminuigdo dos valores de densidade
aparente de cafés em fung¢io dos niveis de torra clara (0,39 g/cm?), média (0,33 g/cm?) e escura (0,28
g/em?).

Valores semelhantes de densidade aparente (0,37 g/mL) foram obtidos por Jokanovi¢ et al.
(2012) em cafés torrados, no entanto, tal valor corresponde as amostras submetidas ao processo de
torra de 40 minutos, as quais apresentam percentual de perda de massa entre 14,43 e 17,15. No
presente trabalho observa-se nas Tabelas 3 e 4 valores menores quando comparado com o estudo
citado anteriormente, isso porque as amostras foram submetidas ao processo de torra menos drastico
com duracdo entre 8 e 12 minutos (SCA, 2003), consequentemente, influenciou em um menor

percentual de perda de massa das amostras.
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Em estudo anterior, Ribeiro (2014) e sua equipe observaram que a cultivar Topazio obtida
pelo processo de via seca apresentava caracteristicas sensoriais exoticas, tais como baunilha, canela,
frutas vermelhas e chocolate, independente da face de exposi¢dao. A cultivar lapar 59 possuia notas
herbaceas ¢ o Bourbon Amarelo notas de baunilha. De maneira geral, todas as cultivares
apresentaram, em diferentes intensidades, notas de chocolate caracteristica da regido do Cerrado
Mineiro.

A Tabela 5 exibe os valores das dimensoes X, Y e Z (mm) dos graos de café cru dentro do
tratamento face sol e sombra. Para os eixos Z e X da cultivar Bourbon Amarelo, a via de
processamento seca influenciou na produgdo de graos com tamanho maior quando comparado com a
via imida. O eixo Y das cultivares Paraiso e Topazio também apresentaram diferenga significativa
(p < 0,05%) entre as vias de processamento seca ¢ Umida, no entanto, neste caso o aumento no
tamanho dos graos ocorreu na via de processamento imida.

Houve diferenga significativa dos valores obtidos quando analisados os graos de frutos da face
sombra dos cafeeiros (Tabela 5). As cultivares lapar 59 nos eixos Y e Z (7,22 e 4,13,
respectivamente), Obata no eixo Y (7,43) e Paraiso no eixo X (9,13), das quais as amostras lapar 59
e Obata obtidas pela via de processamento imida, apresentaram tamanho maior quando comparadas
com a via seca.

Para os graos de caf€¢ torrados, observa-se, na Tabela 6, uma diferenca significativa (p < 0,05)
para a cultivar Paraiso. Por exemplo, para exposicao face sol e processamento via imida o eixo Y foi
maior quando comparado com a via seca, ja as amostras da face sombra e processadas via seca
apresentaram o valor do eixo X maior quando comparado com o obtido na via imida e, o eixo Y foi
semelhante para as duas vias de processamento.

A cultivar Iapar 59 dentro do tratamento face sombra apresentou diferenca (p < 0,05) nos
eixos X, Y e Z em funcgdo das vias de processamento imida e seca.

Pimenta et al. (2009) avaliaram as dimensdes de cafés torrados, tais como X; Y e Z (mm),
respectivamente, de graos chato (8,4; 5,8 € 3,4) e moca (8,4; 5 e 4,5), dos quais apenas os eixos Y e
Z apresentaram diferenca significativa (p < 0,05%), sendo que o eixo Y (i.e.: didmetro intermediario)
foi maior nos graos chatos quando comparado com os mocas, além disso os autores relatam que essa

andlise ¢ importante para mensurar qual a expansao dos graos de café apos a torra.
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Tabela 5 - Dimensao (mm) dos graos de café cru considerando o desdobramento face sombra e face
sol em funcdo da via de processamento pos-colheita para todas as cultivares

Cultivares
Bourbon Amarelo Catuai Vermelho lapar 59
Dimensdes XYZ (mm)
X Y Z X Y Z X Y Z

1 9,07 6,947 4,09° 8,65° 6,83 3,99 888 722° 4,13°
2 9,12% 6,85% 4,04% 8,68 6,78% 3,922 §70* 6,74* 3,85°%

Face i
Cultivares
Sombra
Obata Paraiso Topazio
Dimensdes XYZ (mm)
X Y Z X Y Z X Y Z
1 9,19 7,43% 429% 8787 6,88* 397° 863% 6,71* 3,87°?
2 9,34¢ 721% 419% 9,13° 6,85* 397% 869% 6,62* 3,85°?
Cultivares
Bourbon Amarelo Catuai Vermelho lapar 59
Dimensdes XYZ (mm)
V4
X Y Z X Y Z X Y
1 9,12* 6,83* 389 882?* 6822* 386* 869 691* 399°%
2 935° 6857 410° 869% 6,72% 3887 865 6,78* 392%
Face Sol -
Cultivares
Obata Paraiso Topazio

Dimensdes XYZ (mm)
X Y V4 X Y V4 X Y V4
1 9,03* 732% 422* 894* 7,10° 4,00 854* 6,72° 386%
2 917* 7,17* 4,14* 898?* 6,86* 396* 868" 6,54* 380°

Fonte: Dos autores, 2021.

Legenda: Em que: 1 ¢ a via de processamento imida ¢ 2 ¢ a via de processamento seca.

Nota: *Médias seguidas pela mesma letra minuscula na coluna ndo diferem entre si, a 5% de probabilidade (p < 0,05)
pelo teste de Tukey.
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Tabela 6 - Dimensao (mm) dos graos de café torrado considerando o desdobramento face sol e face
sombra em fun¢do da via de processamento pos-colheita para todas as cultivares

Cultivares
Bourbon Amarelo Catuai Vermelho lapar 59
Dimensdes XYZ (mm)
X Y Z X Y Z X Y Z
1 10,48?% 823* 4/73° 9,84 ¢ 7,88%  4,73* 10,18% §,12* 4,60%
2 1046?* 8,13* 4,68° 9,55¢ 7,89% 455%  10,14* 797% 455°%
Face i
Cultivares
Sol
Obata Paraiso Topazio
Dimensdes XYZ (mm)
X Y Z X Y Z X Y Z
1 10,05* 9,16° 489* 10,19° 8,19% 4,67° 9,57 7,63% 4,42°%
2 997* 839* 490° 9,20 8,60 443°% 945% 7,57% 434°%
Cultivares
Bourbon Amarelo Catuai Vermelho lapar 59
Dimensdes XYZ (mm)
X Y Z X Y Z X Y V4
1 10,73® 838% 484* 975% 791% 459* 10,17° 843°% 482°
2 10,14* 8,12°% 4,74* 957* 780* 4,51* 8,68°% 9,48° 4,542
Face :
Cultivares
Sombra
Obata Paraiso Topazio
Dimensdes XYZ (mm)
X Y Z X Y Z X Y V4
1 10,21* 8,59° 495% 998%* 8.11* 459* 10,01* 8,02?* 4,54°2
2 10,02* 8,33° 496% 993% 8.00* 4,48%* 944?* 765%* 4372

Fonte: Dos autores, 2021.

Legenda: Em que: 1 ¢ a via de processamento imida e 2 ¢ a via de processamento seca.

Nota: *Médias seguidas pela mesma letra mintiscula na coluna ndo diferem entre si, a 5% de probabilidade (p < 0,05)

pelo teste de Tukey.
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Com relagdo as cultivares, quando o produtor de café¢ decide implantar uma lavoura, para a
escolha da cultivar ¢ levado em consideragdo as caracteristicas agrondmicas da planta, o potencial de
qualidade de bebida, resisténcia a pragas e doengas, a produtividade e as caracteristicas dos graos
(DIAS et al., 2019). Graos de maior densidade e maiores dimensdes sdo preferidos por produtores ja
que o café ¢ uma comoditie comercializada no peso. Além disso, nos ultimos anos o mercado de café
estd pagando gratificacdes a produtores de cafés com peneiras altas, ou seja, graos de cafés com
maiores dimensdes. Isso incentiva cada vez mais os produtores e pesquisadores a investigarem
cultivares ou técnicas agricolas ou de processamento que possuem relagdo com o aumento da
densidade e dimensdo dos grios. Neste trabalho, de modo geral, ndo houve diferenga entre as
cultivares para os pardmetros densidade, mas para a dimensao dos graos as cultivares lapar 59 na face
sombra processada via imida, e a cultivar Bourbon amarelo na face sol processada via seca obtiveram

maiores valores de dos parametros X, Y e/ou Z.
Conclusao

A cultivar Catuai Vermelho ndo apresentou diferenca significativa entre os tratamentos (face
de exposicao ou via de processamento) para nenhum dos parametros fisicos avaliados. A face sol nao
influenciou na densidade aparente de graos crus ou torrados. Quanto a perda de massa, para todas as
cultivares, ndo houve diferenga entre as vias de processamento pos-colheita e a face de exposigao.

Com relagdo as dimensdes dos graos crus, a cultivar Iapar 59 na face sombra processada via
umida, e a cultivar Bourbon amarelo na face sol processada via seca apresentaram maiores valores
dos parametros Y e Z, e X e Z, respectivamente. Esse resultado ¢ importante para produtores que
objetivam a producao de cafés com peneiras altas, especialmente quando essas cultivaram também

apresentam potencial para bebidas de qualidade.
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Capitulo 10

Caracterizacao e comparacio das propriedades fisico-quimicas das farinhas de quiabo
oriundas dos cultivos organico e convencional

Luzia Almeida Couto*'; Daniele de Brito Trindade?

Resumo

O quiabo caracteriza-se como um fruto que possui elevado teor de vitaminas, fibras, proteinas e dleos
presentes em suas sementes. Nesta perspectiva, este trabalho teve por objetivo analisar € comparar as
propriedades fisico-quimicas da farinha de quiabo orgéanico e convencional. Para realizacdo deste
experimento foram utilizados quiabos da variedade Abelmoschus esculentus oriundos dos cultivos
convencional e organico. O processamento e andlises das farinhas ocorreram no laboratério de
Bromatologia Vegetal do Instituto Federal de Educagdo, Ciéncia e Tecnologia Baiano — campus
Guanambi. Inicialmente, realizou-se uma analise descritiva dos dados para verificar o comportamento
das wvariaveis estudadas. Em seguida, para avaliar os pressupostos de normalidade e
homoscedasticidade dos dados, foram realizados os testes de Shapiro-Wilk e de Bartlett,
respectivamente. As varidveis que nao rejeitaram as suposi¢des de normalidade e homoscedasticidade
foram submetidas a Analise de Variancia (ANOVA). As que rejeitaram foram submetidas ao teste
nao paramétrico de Kruskal-Wallis. Todas as andlises foram realizadas no software R (R versdao 3.5.1)
e todos os testes foram avaliados ao nivel de 5%de significancia. Com os resultados obtidos por meio
da ANOVA, pode-se concluir que a farinha de quiabo convencional e orginica sdo estatisticamente
semelhantes para os parametros umidade, proteina e pH. Para a analise de lipidios, notou-se que a
farinha de quiabo convencional e organico sdo estatisticamente diferentes. Com o resultado obtido
no Teste de Kruskal-Wallis, concluiu-se que a farinha de quiabo convencional e organico nao diferem
estatisticamente para as andlises de fibras, carboidratos e acidez. Em relacdo a andlise de cinzas, o
Teste de Kruskal-Wallis evidenciou que a farinha de quiabo convencional e organico sdo distintas.
Portanto, pode-se concluir que, mesmo apresentando resultados estatisticamente semelhantes, a
farinha de quiabo organico possui maiores valores médios dos parametros analisados para a

composi¢ao centesimal do que a farinha de quiabo convencional.

Palavras-chave: Composicdo centesimal. Cultivo organico. Estatistica. Processamento.
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Introducao

A populacdo mundial estd em constante crescimento, entretanto, a disponibilidade de aportes
alimenticios saudaveis torna-se cada vez mais escassa. Seguindo esta perspectiva, ha a necessidade
de desenvolver novas fontes nutricionais e o melhor aproveitamento de alimentos pouco utilizados
na alimentagao (JUNIOR; OLIVEIRA, 2013).

Uma alimentacdo sauddvel ¢ de suma importancia e indispensavel a manutencdo da
homeostase corporal e da saude, visto que a dieta adequada influencia todos os estagios metabolicos,
sendo fundamental no fornecimento de nutrientes indispensaveis para o bem-estar mental e corporal.
Visando atingir equilibrio nutricional, os alimentos ingeridos devem ser adequados para o consumo,
tanto em questdo de quantidade adequada, bem como em qualidade fisica, quimica ou microbioldgica,
a fim de garantir a integridade funcional do organismo (SILVA et al., 2006).

Diante do apresentado acima, tem-se que uma alternativa de alimento saudavel ¢ o quiabo
(Abelmoschus esculentus). O Brasil apresenta condigdes favoraveis para o seu cultivo, sobretudo, em
relacdo ao clima (tropical e subtropical), onde as maiores produtividades encontram-se nas regides
Norte ¢ Nordeste. A planta possui caracteristicas que tornam seu manejo mais atrativo, como
exemplo, ciclo rapido, baixo custo de produgdo, consideravel resisténcia a pragas e elevado valor
nutricional (DA MOTA et al., 2005).

As vagens desta hortalica sdo preparadas de formas variadas e como acompanhamento em
diferentes pratos. Sua composi¢do apresenta valores expressivos de carboidratos, proteinas, lipidios,
vitaminas (A, C, K, B¢ € Bo), além de minerais, (Ca, Fe, Mg, P) e fibras ndo digeriveis (MESSA et
al.,2017).

Além das vagens, as sementes do quiabo possuem elementos benéficos quando se refere a
nutrientes, visto que, sdo fontes de 6leo e proteinas. O dleo presente nas sementes ¢ comestivel,
tornando-se uma fonte alternativa de lipidios, embora este 6leo ainda seja pouco utilizado. Entretanto,
as sementes sao comumente aproveitadas para fins de plantio NASCIMENTO, 2015).

O teor elevado de vitaminas, fibras, proteinas e 6leos presentes no quiabo, justificam a
importancia de inclui-lo e utiliza-lo na alimentagdo humana, contribuindo, assim, para a obtencao de
novos produtos tendo esta hortalica como matéria-prima, e, por consequéncia, proporcionando ao
consumidor uma alimentacao saudavel e com niveis nutricionais satisfatorios. Nesta perspectiva, este
trabalho tem por objetivo analisar e comparar as propriedades fisico-quimicas da farinha de quiabo

oriunda de cultivo orgénico e convencional.
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Material e Métodos

Para a realizacao deste experimento foram utilizados quiabos, em forma in natura, da
variedade Abelmoschus esculentus. Foram coletados 15 lotes distintos de quiabos oriundos de cultivo
convencional, os quais foram obtidos em feira-livre e estabelecimentos de hortifruti (comumente
conhecidos como sacoldo) do comércio local da cidade de Guanambi-BA. Dos 15 lotes de quiabos
provenientes de cultivo organico, 8 lotes foram adquiridos no Sitio Gameleira — Comida da Roga, que
possui certificagdao organica e fica localizado na zona rural da cidade de Candiba-BA, 4 lotes foram
doados por um sitio localizado na zona rural de Caetité-BA e 3 lotes foram doados por um sitio
localizado na zona rural de Guanambi-BA. Vale ressaltar que cada lote de quiabo, adquirido tanto do
cultivo convencional quanto do orgénico, possuia cerca de 500 a 600 g do fruto in natura.

Os quiabos foram encaminhados para o laboratorio de Bromatologia Vegetal do Instituto
Federal de Educagdo, Ciéncia e Tecnologia Baiano — campus Guanambi, onde ocorreu o
desenvolvimento das andlises. Cada lote de quiabo foi preparado individualmente a fim de evitar
interferéncias nos resultados.

O preparo consistiu em limpeza e sele¢do, pré-lavagem, sanitizacdo, enxague, corte, pesagem
e secagem. O processamento ocorreu apos a etapa de secagem. Com os quiabos secos, o processo de
producao da farinha de quiabo constituiu-se nas etapas de moagem, peneiramento, embalagem e
estocagem.

Para realizar a composi¢do centesimal das farinhas de quiabo organico e convencional,
efetuou-se andlises para definir umidade, cinzas, proteinas, lipidios, fragdo de fibras e carboidratos.
Em relagdo as anélises fisico-quimicas, realizou-se analises de pH e acidez total titulavel. As analises
foram desenvolvidas conforme os métodos fisico-quimicos para andlise de alimentos do Instituto
Adolfo Lutz (IAL, 2008).

Inicialmente, realizou-se uma analise descritiva dos dados para verificar o comportamento das
variaveis estudadas. Em seguida, foram realizados os testes de Normalidade (Teste de Shapiro-Wilk)
e Homoscedasticidade (Teste de Bartlett) para verificar se os dados seguiam distribui¢do normal e se
as variancias dos tratamentos eram homoscedasticas, respectivamente, a 5%de significancia. As
variaveis que ndo rejeitaram as suposi¢des de normalidade e homoscedasticidade foram submetidas
a Analise de Variancia (ANOVA). As que rejeitaram, foram submetidas ao teste ndo paramétrico de
Kruskal-Wallis, ao nivel de 5%de significancia. Todas as andlises foram realizadas no software R (R

versdo 3.5.1), utilizando como auxilio o material didatico elaborado por Trindade e Silva (2018).
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Resultados e Discussao

Inicialmente, realizou-se uma analise descritiva e exploratéria de dados dos parametros
analisados para a caracterizagdo das farinhas de quiabo convencional e organico, com a finalidade de
averiguar o comportamento das varidveis estudadas. A Tabela 1 expde as medidas descritivas das
variaveis umidade, cinzas, proteina, fibra, lipidios, carboidratos pH e acidez titulavel para cada tipo

de farinha.

Tabela 1 - Medidas descritivas das variaveis obtidas por meio das analises realizadas para farinha de
quiabo convencional e orginica
Analise Tipo Min. 1°Q Med. Média 3°Q Max. DP% CV%

Umidade% Convencional 13,29 13,39 13,49 1348 13,53 13,67 0,10 0,80
Organica 13,31 13,42 13,48 13,49 13,58 13,62 0,09 0,72

Cinzas% Convencional 7,15 7,40 7,54 7,50 7,62 7,75 0,16 2,14
Organica 731 750 7,74 7,67 7,82 793 0,20 2,65
Proteina% Convencional 3,13 3,82 432 450 520 584 0,85 18,90
Organica 3,07 433 499 480 565 592 099 20,70
Fibra% Convencional 1,21 1,93 2,93 2,55 3,14 336 0,72 28,39
Orgéanica 1,28 234 252 257 321 3,65 0,76 29,61

Lipidios% Convencional 0,65 0,70 0,74 0,74 0,78 0,83 0,05 7,50
Organica 0,71 0,76 0,79 0,79 082 0,88 0,04 6,25

Carboidratos% Convencional 27,31 2826 2891 28,79 29,11 30,58 0,86 3,00
Organica 26,23 28,73 29,97 29,30 30,20 3095 1,57 5,37

pH Convencional 4,29 4,78 5,06 547 537 5,63 0,38 7,66
Organica 4,54 500 522 513 534 566 033 6,54

Acidez% Convencional 2,59 2,89 3,51 3,41 3,76 4,18 0,54 16,05
Organica 2,38 3,10 3,61 345 395 422 0,61 17,90

Fonte: Das autoras, 2021.

Legenda: Min. = Minimo; 1°Q = 1° quartil; Med. = Mediana; 3° Q = 3° quartil; Max. = Maximo; DP = Desvio Padrio;
CV = Coeficiente de Variagao.

Desta forma, os resultados para andlise de umidade encontrado neste estudo estio em
conformidade com os valores exigidos pela legislagao vigente. Segundo a Resolugdo da Diretoria
Colegiada (RDC) da Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA), n° 263, de 22 de setembro

de 2005 que aprova o “regulamento técnico para produtos de cereais, amidos, farinhas e farelos”, cuja
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qual estipula um valor aceitavel de até 15%, com esse teor € possivel inibir o desenvolvimento de
microrganismos no farindceo e prolonga sua vida de prateleira (BRASIL, 2005).

As cinzas caracterizam-se como o residuo mineral fixo resultante da incinera¢ao da amostra
de um determinado alimento ou produto. Em similaridade, Messa (2017) ao realizar analise de cinzas
para farinha de semente de quiabo, encontrou o valor de 4,52%, ndo estando dentro dos limites
aceitaveis. Da mesma forma, Nascimento (2015), ao avaliar o teor de cinzas em farinha integral de
sementes de quiabo, obteve valor médio de 4,75%.

O estudo realizado por Oliveira et al. (2020), ao desenvolver andalise de farinha de quiabo,
encontrou valor médio de proteinas igual a 13,38%. Este trabalho apresenta valor de proteinas acima
do encontrado neste experimento.

Segundo a Instru¢do Normativa n® 52/2011, do MAPA, de 7 de novembro de 2011, a fibra
bruta ¢ o residuo composto, especialmente, de celulose e lignina adquirido por meio de procedimento
apropriado, sendo a sua medida expressa em gramas de fibra bruta por cem gramas de produto
(BRASIL, 2011).

As fibras alimentares desempenham papéis importantes para o sistema gastrointestinal por
meio de sua atuagao fisica, tendo maior capacidade de hidratacao, de acrescer o volume e de aumentar
a velocidade de circulagdo do bolo alimentar e fecal. Além disso, possuem a habilidade de se
complexar com outros constituintes da dieta, podendo envolvé-los em maior quantidade na excre¢ao
fecal. Sendo assim, “tanto nutrientes essenciais, como proteinas, minerais e vitaminas, como
substancias toxicas, poderdo ser excretadas em maior ou menor quantidade, dependendo da qualidade
e da quantidade da fibra presente na dieta” (SOUZA et al., 2008).

A RDC n° 54 da ANVISA, de 12 de novembro de 2012, preconiza para a caracteristica de
extrato etéreo que valores menores que 3,00% sdo classificados como baixo. De tal modo, observou-
se que os indices deste atributo no presente estudo apresentam-se como baixo em contetido de extrato
etéreo (BRASIL, 2012).

As gorduras sdo fontes fundamentais de obtengdo de energia para o corpo, além disso,
auxiliam na absorc¢do das algumas vitaminas como A, D, E e K. O quiabo caracteriza-se como um
legume de ampla qualidade funcional/fisiologica e, também, dispde de diversas vitaminas em sua
composi¢dao (MESSA, 2017). Conforme apontado no regulamento técnico de 6leos e gorduras, RDC
n°® 360, da ANVISA, de 23 de dezembro de 2003, os 6leos ou gorduras vegetais sdo compostos
especialmente de glicerideos, denominados de 4cidos graxos de espécies vegetais (BRASIL, 2003).

O carboidrato ¢ uma biomolécula imprescindivel para a manuten¢do da vida humana, afinal,

ele contém glicose, a fundamental fonte de energia empregada pelo corpo (OLIVEIRA, 2018). Outros
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termos utilizados para designar os carboidratos sdo glicidios, agucares ou hidratos de carbono. Os
carboidratos sdo compostos organicos que apresentam maior abundancia nos vegetais, encontrando-
se presentes, ainda, nos animais. Os carboidratos sao amplamente analisados no campo da
bioquimica, uma vez que os alimentos, ao adentrarem no organismo, passam na digestdo por uma
série de modificagdes quimicas indispensaveis para que se formem e reconstruam biomoléculas e
estruturas celulares (SANTOS; BORGES; DA SILVA, 2017).

Carvalho (2010) classifica os alimentos conforme o valor do pH como: alimentos pouco
acidos aqueles que apresentam pH > 4,50; alimentos acidos quando o pH esta entre 4,00 e 4,50; e,
por fim, alimentos muito acidos os que expdem pH < 4,00. Sendo assim, pode-se concluir por meio
dos valores médios que a farinha de quiabo, tanto o convencional quanto o organico, caracteriza-se
como um alimento pouco acido.

Os baixos indicadores de pH podem ser relacionados a concentracdo de 4cidos organicos
presentes no alimento, tornando-se um dos fatores essenciais ao produto, visto que esta relacionado
ao desenvolvimento de microrganismos, atividades enzimaticas, retencdo do sabor e odor e da
conservagao geral do produto.

Conforme a Instru¢do Normativa n° 52/2011, acidez ¢ ““a caracteristica quimica que confere
caracteristica sensorial que se manifesta em valores menores ou maiores, conforme o processo de
fabricagdo, para atender determinados padrdes e habitos de consumo, tipicos de cada regido
consumidora” (BRASIL, 2011).

A alta acidez de um alimento pode ser acarretada por inadequacdo durante o periodo de
armazenamento da farinha, quando o ambiente apresenta alta temperatura e umidade relativa elevada
também proporciona o aumento da acidez, estes fatores interferem de forma direta na qualidade do
produto.

Os boxplots (Figura 1) foram elaborados para verificar o comportamento dos dados,
graficamente, em relacdo as variaveis estudadas considerando os dois tipos de farinha de quiabos
analisados.

Nota-se que, para as varidveis umidade (Figura 1 - A) e acidez (Figura 1 - H), aparentemente,
ndo hé diferenca entre as medianas. Ja para as varidveis cinzas (Figura 1 - B), proteina (Figura 1 - C),
fibras (Figura 1 - D), lipidios (Figura 1 - E), carboidratos (Figura 1 - F) e pH (Figura 1 - G),
aparentemente, existe uma diferenca entre as medianas.

O boxplot pode ser util na analise descritiva, uma vez que ¢ possivel verificar o
comportamento dos dados graficamente, avaliando, além das separatrizes, a dispersao dos resultados

encontrados. Entretanto, como se trata de uma analise visual, é necessario validar os resultados
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encontrados através da Analise de Varidncia (ANOVA) ou do teste ndo paramétrico de Kruskal-

Wallis. Vale salientar que os boxplots sdo construidos em torno da mediana e ndo da média.

Figura 1 - Boxplots para as varidveis umidade, cinzas, proteina, fibras, lipidios, carboidratos, pH e
acidez
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Fonte: Das autoras, 2021.
Legenda: A — Umidade; B — Cinzas; C - Proteina; D — Fibra; E — Lipidios; F — Carboidrato; G — pH; H — Acidez.

Para validar os resultados da ANOVA ¢ necessario avaliar os pressupostos de normalidade e
de homoscedasticidade, através dos testes de Shapiro-Wilk e de Bartlett, respectivamente. O Teste de
Shapiro-Wilk verifica se os dados seguem distribuicdo normal (hipotese nula). Ja o Teste de Bartlett
avalia a igualdade das variancias dos k tratamentos estudados, ou seja, a hipdtese nula (H) testada ¢

o = 02 == o7 . Se o p-valor for menor que o nivel de significAncia (a), H, é rejeitada. Os
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resultados dos testes de normalidade e homoscedasticidade para as variaveis estudadas sao

apresentados na Tabela 2.

Tabela 2 - P-valores dos testes de Shapiro-Wilk (normalidade) e Bartlett (homoscedasticidade)

Analise Shapiro-Wilk Bartlett
Umidade 0,78 0,71
Cinzas 0,03* 0,40
Proteina 0,10 0,56
Fibras 0,01* 0,85
Lipidios 0,53 0,66
Carboidratos 0,03* 0,03*
pH 0,40 0,60
Acidez 0,04* 0,66

Fonte: Das autoras, 2021.
Nota: * p-valor < 0,05, rejeita-se H,.

Para as analises de umidade, proteina, lipidios ¢ pH, ao observar o p-valor do teste de
Normalidade de Shapiro-Wilk, a 5%de significancia, constatou-se que os residuos seguem
distribuicdo normal. Para o teste de homoscedasticidade de Bartlett, avaliando as mesmas variaveis
citadas acima, a 5%de significancia, os residuos sao homoscedasticos (Tabela 3).

Com relagdo a andlise de cinzas, fibra e acidez, ¢ possivel observar pelo Teste de Normalidade
de Shapiro-Wilk, a 5%de significancia, que os residuos ndo seguem distribui¢ao normal. Entretanto,
de acordo com o Teste de Bartlett, a 5%de significancia, os residuos podem ser considerados
homoscedasticos.

Considerando a analise de carboidratos, os testes de Shapiro-Wilk e Bartlett, rejeitaram as
hipoteses de normalidade e homoscedasticidade a 5%de significincia.

Como as andlises de umidade, proteina, lipidios e pH ndo rejeitaram os pressupostos de
normalidade e homoscedasticidade foi possivel realizar a ANOVA e os resultados sdo apresentados
na Tabela 3.

A ANOVA das variaveis umidade, proteinas e pH (Tabela 3), de acordo com o Teste F, a 5%
de significancia, mostrou que as médias ndo diferem estatisticamente entre si. Com estes resultados,

percebe-se que, em média, a farinha de quiabo convencional e organico nao apresentam diferengas.
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Tabela 3 - Analise de Variancia (ANOVA) para os dados obtidos na analise de umidade, proteinas,
lipidios e pH

Variavel Fonte de variacgao GL SQ QM F p-valor
Umidade Tratamentos 1 0,00147 0,001470 0,13617 0,71489
Residuos 28 0,30227 0,010795
Total 29 0,30374
CV=0,77%
Proteina Tratamentos 1 0,6453 0,64533 0,75016 0,39379
Residuos 28 24,0872 0,86026
Total 29 24,7325
CV =19,92%
Lipidios Tratamentos 1 0,017763 0,0177633 6,3985 0,01733*
Residuos 28 0,077733  0,0027762
Total 29 0,095497
CV =6,88%
pH Tratamentos 1 0,0590 0,058963 0,44875 0,50842
Residuos 28 3,6791 0,131395
Total 29 3,7380
CV="7,12%

Fonte: Das autoras, 2021.

Legenda: GL = Graus de liberdade; SQ = Soma dos quadrados; QM = Quadrado médio; F = Estatistica de teste F; CV =
Coeficiente de variacdo.

Nota: * p-valor < 0,05, rejeita-se H,.

Por meio da ANOVA realizada para a anélise de lipidios (Tabela 3), ao analisar o exposto
pelo Teste F, a 5% de significancia, verifica-se que as médias diferem, estatisticamente, entre si,
sendo a média descrita para a farinha de quiabo organico maior que a média da farinha de quiabo
convencional (Tabela 4).

Tabela 4- Resultado do teste F da ANOVA para a variavel lipidios

Variavel Tipo Grupo Meédia
Lipidios Convencional b 0,74
Organico a 0,79

Fonte: Das autoras, 2021.
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Em concordancia com os resultados dos pressupostos da ANOVA, em que os pardmetros
cinzas, fibra, carboidratos e acidez rejeitaram estes pressupostos, para estas variaveis realizou-se o
Teste de Kruskal-Wallis, a 5% de significancia. Os resultados destes testes sao apresentados na Tabela

5.

Tabela 5 - Resultado a andlise de Kruskal-Wallis para a variavel cinzas, fibra, carboidratos e acidez

Variavel Q? GL p-valor
Cinzas 5,4061 1 0,0200*
Fibra 0,1243 1 0,7244
Carboidratos 2,8238 1 0,0928**
Acidez 0,0275 1 0,8682

Fonte: Das autoras, 2021.
Legenda: Q%= Qui-quadrado; GL = Grau de Liberdade.
Nota: * p-valor < 0,05, rejeita-se H,. ** p-valor < 0,10, rejeita-se H,.

Ao analisar o resultado obtido do Teste de Kruskal-Wallis para anéalise de fibra, carboidratos
e acidez (Tabela 5), observa-se que p-valor € maior que o nivel de significancia (0,05), desse modo
compreende-se que as médias ndo diferem entre si.

Entretanto, para o resultado do Teste de Kruskal-Wallis para analise de cinzas (Tabela 5),
nota-se que p-valor € menor que o nivel de significancia, portanto, as médias diferem entre si. Com
isso, entende-se que, ao comprar os dados obtidos na andlise de cinzas, a farinha de quiabo
convencional e a farinha de quiabo orgénico sdo diferentes. Dessa maneira, nota-se que a farinha de

quiabo organico apresentou maior média, conforme demonstrado na Tabela 6.

Tabela 6- Resultado da andlise do Teste ndo-paramétrico de Kruskal-Wallis para a variavel cinzas

Variavel Tipo Grupo Meédia
Cinzas Convencional b 11,76
Orgéanico a 19,23

Fonte: Das autoras, 2021.

Conclusao
As farinhas de quiabo convencional e organico, ambos da variedade Abelmoschus esculentus,

apresentaram quantidades expressivas de proteinas, fibras, lipideos e carboidratos. Ao observar os

resultados obtidos por meio da Analise de Variancia, pode-se concluir que a farinha de quiabo
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convencional e organica sdo estatisticamente semelhantes para os parametros umidade, proteina e pH.
Para a andlise de Lipidios, nota-se que a farinha de quiabo convencional e organico sdo
estatisticamente diferentes.

Com o resultado obtido no Teste de Kruskal-Wallis, conclui-se que a farinha de quiabo
convencional e organico ndo sdo diferentes para as analises de fibras, carboidratos e acidez. Em
relagdo a andlise de cinzas, o Teste de Kruskal-Wallis evidencia que a farinha de quiabo convencional
e organico sao distintas.

Desse modo, pode-se concluir que, mesmo apresentando resultados estatisticamente
semelhantes, nota-se que a farinha de quiabo organico possui maiores valores dos parametros
analisados para a composi¢ao centesimal do que a farinha de quiabo convencional. Este fato pode-se
justificar com base na forma de cultivo e variedade entre os quiabos utilizados nos experimentos,
sendo possivel realizar estudos futuros para avaliar possiveis interferéncias. Logo, recomenda-se para

o consumo e producdo de géneros alimenticios a farinha de quiabo organico.
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Resumo

Os oleos essenciais sao metabolitos secundarios de plantas utilizados em diversos setores industriais,
como alimenticio, farmacéutico e agroquimico. Esses 0leos sdo caracterizados por serem liquidos a
temperatura ambiente, incolores ou ligeiramente amarelados, apresentam solubilidade em solventes
organicos e sdo instaveis a presenca de luz, oxigénio e calor. A aplicacdo desses 0leos essenciais nos
diversos setores estd relacionada com suas atividades bioldgicas, como atividade antioxidante,
antifungica, antibacteriana, inseticida, anti-inflamatoria, aromatizante e atividade inibidora da
acetilcolinesterase. Essas caracteristicas estdo associadas com a complexa composicdo quimica dos
6leos essenciais, que muitas vezes age com sinergismo, aonde um composto pode influenciar
positivamente ou negativamente a acdo do outro. O gengibre ¢ uma especiaria muito utilizada na
culinaria por ser aromatico e por conferir sabor intenso, além de possuir diversas propriedades
bioldgicas e medicinais. Os objetivos desse estudo foram extrair o 6leo essencial de gengibre, avaliar
o rendimento e o teor de umidade, bem como pesquisar a atividade antioxidante empregando o radical
livre 2,2-Diphenyl-1-picrylhydrazyl e a atividade anticolinesterasica. Obtiveram-se um rendimento
de 0,18% e umidade de 79,93%. Foi identificada a presenca dos seguintes constituintes no 6leo
essencial de gengibre: geranial, neral, eucaliptol e zingibereno. O Oleo essencial de gengibre
apresentou baixa atividade inibitoria sobre a acetilcolinesterase, com ICsp > 0,1 mg/mL e baixa

atividade de eliminacao do radical DPPH, com ICso >500 pg/mL.
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Introducao

Os 6leos essenciais sdo considerados compostos obtidos por processos de hidrodestilagao ou
destilagdo por arraste a vapor d’agua, assim como os produtos adquiridos por expressao de pericarpos
e frutos citricos. Esses 6leos sdo caracterizados como liquidos a temperatura ambiente, normalmente
incolores ou ligeiramente amarelados, apresentam solubilidade em solventes organicos, forte odor
caracteristico e densidade geralmente menor que da dgua. Sao intensamente instaveis a presenca de
luz, oxigénio, substancias oxidantes e calor. Classificados como misturas volateis compostas por
diversos componentes quimicos, especificos para cada espécie de vegetal, prevalecendo dois ou trés
compostos majoritarios (SIMOES et al., 2017).

Os oleos essenciais sao considerados conservantes naturais, pois sao ricos em compostos
bioativos, como componentes aromaticos derivados do fenol, terpenos e terpenoides (ZHANG et al.,
2021; AMALRAJ et al., 2020). Devido as propriedades antioxidantes, antimicrobianas, anti-
inflamatoria e aromatizantes, os Oleos essenciais podem ser utilizados em uma ampla gama de
aplicagdes nas industrias de alimentos, farmacéuticas, agrondmicas, etc (AMALRAJ ef al., 2020).

O gengibre, Zingiber officinale L., ¢ uma plana herbacea, pertencente a familia Zingiberaceae,
muito conhecida e utilizada como condimento e especiaria (ZHANG et al., 2021; TEERARAK;
LAOSINWATTANA, 2019). O ¢6leo essencial (OE) de gengibre ¢ extraido dos rizomas da planta
Zingiber officinale L., € 0s principais compostos quimicos presentes nesse 0leo sdo a-zingibereno, 3-
sesquifelandrene, canfeno e ar-curcumeno (AMALRAIJ et al., 2020). Devido as suas propriedades
antibacterianas, antifungicas e antioxidantes, o 60leo essencial de gengibre vem sendo utilizado em
industrias medicinais, industrias de cosméticos, embalagens de alimentos, antioxidantes e para fins
anti-inflamatorios (WIRJOSENTONO; MARPAUNG, 2020; TEERARAK; LAOSINWATTANA,
2019).

A acetilcolina ¢ um neurotransmissor com func¢do de propagar o impulso elétrico de um
neurdnio pré-sindptico para um pds-sinaptico, se ligando a receptores no neurdnio pos-sinaptico,
conduzindo o impulso elétrico. A enzima acetilcolinesterase ¢ responsavel por finalizar a transmissao
do impulso nervoso e também por catalisar a acetilcolina em acetato e colina nas vias colinérgicas
dos sistemas nervosos central e periférico (BARBOSA et al., 2020).

Os inibidores da acetilcolinesterase impedem que a enzima quebre o neurotransmissor,
prolongando a duracdo e aumentando o nivel da acetilcolina na fenda sindptica. Isso vem sendo
estudado para o desenvolvimento de drogas contra doengas neurodegenerativas. O reparo no nivel de

neurotransmissores pode fornecer um tratamento alternativo benéfico, uma vez que € capaz de reduzir
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os sintomas cognitivos e funcionais, aumentando a disponibilidade sinaptica de acetilcolina
(BARBOSA et al., 2020).

Existem muitas drogas que sao utilizadas com o objetivo de inibir a enzima acetilcolinesterase,
sendo esta, a forma de tratamento mais utilizada para a doenca de Alzheimer. Porém, essas drogas
podem causar efeitos colaterais graves, como bradiarritmias cardiacas, broncoconstricdo, nauseas,
aumento do peristaltismo e potenciais efeitos adversos em mulheres gravidas (BARBOSA ef al.,
2020). Dessa forma, estudar compostos que sdo capazes de inibir a acetilcolinesterase, com o intuito
de reduzir as doengas neurodegenerativas, ¢ principalmente, que ndo causem efeitos colaterais aos
seres humanos, ¢ um grande ganho para a sociedade. Assim, uma alternativa ao uso dessas drogas
seria 0 emprego de compostos naturais, que possuam o mesmo efeito, porém, sem causar esses efeitos
colaterais (BARBOSA et al., 2020).

Os objetivos desse estudo foram extrair 6leo essencial de gengibre, avaliar o rendimento e a
umidade bem como a atividade antioxidante por meio da eliminagdo do radical livre 2,2-Diphenyl-1-

picrylhydrazyl (DPPH) e a atividade anticolinesterasica desse 6leo essencial.
Material e Métodos
Extragdo do dleo essencial de gengibre

O gengibre fresco foi obtido no mercado varejista de Lavras, MG. O 6leo essencial foi extraido
no Laboratério de Quimica Organica — Oleos Essenciais da Universidade Federal de Lavras. O
método de extracdo empregado foi o de hidrodestilagdo, utilizando-se o aparelho de Clevenger
modificado (BRASIL, 2010). Foram pesados 300 g do gengibre fresco e submetidos ao processo de
hidrodestilagdo por 2 horas. Apds a extragdo, o 6leo essencial foi separado do hidrolato por
centrifugacio, utilizando uma centrifuga de bancada de cruzeta horizontal (Fanem Baby®I Modelo
206 BL) a 965 g por 15 minutos. Em seguida, o 6leo essencial foi pipetado com o auxilio de uma
pipeta de Pasteur e, posteriormente, armazenado em recipiente ambar sob refrigeracdo. Paralelo a
extragcdo dos Oleos essenciais, foram realizados testes para determina¢do do teor de umidade do
material vegetal de acordo com a metodologia proposta por Pimentel et al. (2006), para posterior
calculo do rendimento dos oleos essenciais. Na determinacdo do rendimento dos 6leos essenciais,
foram adicionados 5g do gengibre e 80 mL de ciclo hexano em um baldao volumétrico de 250 mL
acoplado a um condensador com coletor volumétrico graduado (Dean Stark). O sistema foi submetido

a aquecimento por 2 horas, medindo-se o volume de 4gua ao final desse tempo.
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O rendimento da extragdo (%R) foi calculado em porcentagem de peso/peso (%p/p), em Base

Livre de Umidade (BLU), por meio da Equagao 1.

100 x peso do 6leo (Eq. 1)
peso da amostra—(peso da amostra x umidade)
5

%R =

Caracteriza¢do quimica dos dleos essenciais

A caracterizacdo quimica dos Oleos essenciais foi realizada na Central de Analises e
Prospec¢ao Quimica (CAPQ) da UFLA, utilizando um cromatédgrafo gasoso acoplado a um detector
de espectrometria de massas (CG/EM) e um cromatégrafo gasoso acoplado a um detector de
ionizagao em chama (CG/DIC). Os constituintes dos 6leos essenciais foram identificados, utilizando-
se um aparelho Shimadzu GC-17 A, com detector seletivo de massas modelo QP 5050 A, sob as
seguintes condigdes experimentais; coluna capilar de silica fundida (30 m x 0,25 mm) com fase ligada
DBS (0,25 pm de espessura de filme); gas de arraste foi o %R = 100 x peso do 6leo peso da
amostra — (peso da amostra x umidade) 5 34 Hélio a um fluxo de 1,18 mL min-1 a 210 °C; a
temperatura iniciou-se em 60 °C, seguida de um aumento de 3 °C até 240 °C; posteriormente, a
10 °C até chegar em 300 °C, na qual permaneceu constante por 7 min; a temperatura do injetor foi de
220 °C e a do detector (ou interface) de 240 °C; foram injetados 0,1 pLL de amostra, diluida em hexano
a uma taxa de particao de 1:100; a energia de impacto foi de 70 eV; foi injetada também uma mistura
de hidrocarbonetos (C9H20; C10H22; ...; C24H50; C25H52; C26H54). A quantificagdo dos
constituintes foi realizada utilizando-se um cromatografo gasoso (Shimadzu CG — 17A) equipado
com um detector de ioniza¢do de chamas (FID). Os parametros experimentais de analise foram os
mesmos utilizados na identificagdo dos constituintes quimicos por CG/EM, com temperatura do
detector de 300 °C. Os constituintes foram identificados, comparando os indices de retencao
calculados, pela equagdao de Van Den Dool e Kratz (1963) em relagdo a série homologa de alcanos
(nC8- nC18) e com extrapolagdo para C19 e C20, com os indices de reten¢do da literatura de acordo
com Adams (2007) e duas bibliotecas disponiveis no equipamento a NIST107 e NIST2, sendo

possivel comparar os espectros obtidos das amostras com os ja existentes na literatura.
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Avaliagdo da atividade inibidora da acetilcolinesterase

Para avaliar a atividade inibidora da acetilcolinesterase foi realizado o monitoramento da taxa
de formagdao do composto cromoéforo 5-tio-2-nitrobenzoato adaptado de Ellman et al. (1961). Esse
composto ¢ produzido a partir da reagdo do Reagente de Ellman (acido 5,5-ditiobis-2-nitrobenzoico
ou sua forma ionizada) com a tiocolina. A tiocolina ¢ obtida pela hidrdlise da acetiltiocolina
(substrato) catalisada pela enzima acetilcolinesterase (0,04 U/mL; tipo VI-S) de Electrophorus
electricus.

Em um tubo de ensaio, foram adicionados 2970 pL de tampao Tris-HCI pH 8,0 (50 mmol/L),
contendo NaCl (0,1 mol/L) e MgCl».6H>0 (0,02 mol/L) e 254 pL da solucdo de acetilcolinesterase e
essa mistura foi incubada a 37 °C por 15 minutos. Decorrido esse tempo, foram adicionados 25 pL.
do oleo essencial diluido em etanol em diferentes concentragdes (0,1; 0,050; 0,01; 0,005;
0,001;0,0005; 0,000025 mg/mL); 100 uL da solucdo de reagente de Ellman e 80 puL da solucao de
substrato. A mistura foi novamente incubada a 37 °C por 15 minutos. Apds incubag¢ao, a absorbancia
foi medida em espectrofotometro UV a 412 nm.

Para o branco, foi utilizado 3,2 mL de tampao Tris-HCI. Para fins de comparacgao, o carvacrol
foi utilizado como controle positivo nas mesmas concentragdes utilizadas para os 6leos essenciais.
Para considerar a hidrolise espontanea da acetiltiocolina, foram realizados controles ndo enzimaticos
para cada concentracdao de oleo testada, substituindo-se a enzima por tampao Tris-HCI. O controle
negativo conteve todos os reagentes, exceto o 6leo essencial, que foi substituido pelo solvente etanol.
Os testes foram realizados em trés repeti¢cdes e a porcentagem de atividade enzimatica foi calculada

de acordo com a Equagao 2.
A(%) = (ATA;OAC) .100 (Eq. 2)

Em que: A (%) = a absorbancia percentual; AT= absorbancia do tratamento contendo o 6leo
essencial/controle positivo; AC= absorbancia do controle ndao enzimatico; ¢ AO= absorbancia do

controle negativo.
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Atividade de eliminacdo do radical livre DPPH

A determinacdo da atividade antioxidante pelo teste de eliminacdo do radical DPPH foi
realizada de acordo com Teixeira ef al. (2012), em triplicata. Foram adicionados nos tubos de ensaio
0,3 mL de amostras nas concentracdes 25, 50, 100, 150, 200, 250 e 500 pg/mL e 2,7 mL de solugao
etandlica de DPPH na concentracdo de 40 pg/L.

Os tubos para o controle negativo e para o branco continham 0,3 mL de etanol e 2,7 mL de
solucao de DPPH e 2,7 mL de etanol e 0,3 mL da solugdo de dleo essencial ou padrao na maior
concentragao, respectivamente. O BHT foi utilizado como controle positivo, nas mesas concentragdes
do 6leo essencial, para fins de comparagdo. As amotras foram protegidas de luz por 60 minutos, e as
leituras das absorbancias foram realizadas em espectrofotdometro UV/ Vis (Shimadzu UV-1601 PC)

a 515 nm. A porcentagem de atividade antioxidante (%AA) foi calculada pela Equacdo 3.

A
%AA = (1 - —am"m) x100 (Ea-3)

Acontrole

Em que, Aamosta € a absorbancia da solu¢do contendo todos os reagentes € Acontole € @

absorbancia do controle.
Andlise estatistica

Os valores obtidos para ICso dos 6leos essenciais e dos padrdes carvacrol e BHT, utilizados
respectivamente nas analises de atividade inibidora da acetilcolinesterase e atividade antioxidante,
foram comparados entre si por andlise de varidncia pelo teste Scott-Knott ao nivel de 5% de
probabilidade, usando-se o software Sisvar (FERREIRA, 2011).
Resultados e Discussio
Rendimento do dleo essencial de gengibre

A partir dos resultados de umidade, foi possivel calcular o teor de 4gua presente no gengibre

e o rendimento em base livre de umidade (% p/p BLU) do 6leo essencial de gengibre, como

apresentado na Tabela 1.

() SIMEALI 156



Tabela 1 - Teor de umidade e rendimento do 6leo essencial de gengibre
Oleo essencial Teor de umidade (%) Rendimento (% p/p BLU)

Gengibre 79,93 0,18

Fonte: Dos autores, 2021.

O gengibre ¢ bastante comercializado pela sociedade, e ¢ encontrado em sua forma natural,
nao passando pelo processo de secagem, como as outras especiarias encontradas nos mercados, como
orégano, manjericdo, agafrdo, entre outras. Isso justifica o alto teor de umidade obtido.

Cutrim et al. (2019) obtiveram rendimento semelhante ao do presente estudo, sendo de 0,13%
para Oleo essencial de Zingiber officinale, enquanto Feng et al. (2018) obtiveram maior rendimento
de extragdo, sendo de 4,07% para esse oleo.

Jayasundara ¢ Arampath (2021) avaliaram o rendimento do 6leo essencial de Zingiber
officinale e observaram que esse rendimento pode ser afetado pela variedade, estagio de cultivo e o
local de cultivo. Esses autores observaram que rendimento diminuiu com o estdgio de maturagdo em
todas as variedades e localizacdes estudadas. O menor rendimento de 6leo de gengibre obtido foi de
1,61% em 5 meses apds o plantio para a variedade Siddha, plantada na area de Makandura. Além da
variedade, estagio de cultivo e o local de cultivo, outros fatores como condi¢des climaticas, horario
de coleta e processos de secagem também podem influenciar na qualidade e quantidade de 6leo

essencial (GOBBO-NETO; LOPES, 2007).

Identificagdo e quantificagdo quimica dos constituintes presentes no oleo essencial de Zingiber

officinale

Os constituintes majoritarios identificados do OE de gengibre foram geranial (45,160%), neral
(29,780%), eucaliptol (7,040%) e zingibereno (4,080%). As estruturas dos constituintes majoritarios
estdo apresentadas na Figura 1.

Jayasundara e Arampath (2021) afirmam que existem diversidade de perfis quimicos das
mesmas espécies de gengibre, cultivadas em diferentes regides geograficas do mundo. O dleo
essencial extraido de gengibre cultivado no Equador apresentou o seguinte perfil quimico, como
constituintes majoritarios geraniol (10,5%), neral(9,1%), canfeno (7,8%), a-zingibereno (17,4%), a-
farneseno (6,8%) e B-sesquifelandrene (6,7%), discordando em valores dos dados encontrados nesse

trabalho (HOFERL et al., 2015).
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Figura 1 - Estruturas dos constituintes majoritarios do 6leo essencial de gengibre

ST

Geranial Neral Eucaliptol Zingibereno

Fonte: Dos autores, 2021.

Chung et al. (2012) avaliaram a composicdo quimica dos 6leos essenciais extraidos dos
rizomas de gengibre em duas regides diferentes da Coreia, Busan e Youngam. Nesses Oleos
essenciais, foram observados 37 e 35 compostos compreendendo 98,72 e 80,34% da area total do
pico, que foram identificados nas regides de Busan e Youngam, respectivamente. Os principais
componentes comuns desses 0leos nessas duas regides foram canfeno (18,32; 14,08%), a-felandreno
(8,83; 5,21%), biciclo [3.1.0] hexan-2-ol 2-metil- 5- (1- metiletil) -1a, 2a, 5a- (2,10; 12,68%),
zingibereno (6,68; 11,15%), zingiberenol (1,71; 1,05%), linalol (4,11; 2,25%), Z-citral (1,81; 3,73%),

a-farneseno (6,72; 2,98) e geraniol (7,61; 3,26%), respectivamente para Busan e Youngam.
Avaliagdo da atividade inibidora da acetilcolinesterase

Os resultados da Tabela 2 mostram uma maior atividade inibitoria do carvacrol, quando

comparado com o 6leo essencial de gengibre, se diferenciando estatisticamente.

Tabela 2 - ICso do oleo essencial de gengibre e do carvacrol para a atividade inibitéria da
acetilcolinesterase

ICso (acetilcolinesterase) mg/mL

Oleo essencial de Zingiber officinale >0,1*

Carvacrol 0,005+0,0006°

Fonte: Dos autores, 2021.

Alteragdes importantes que ocorrem no cérebro estao associados com a reducao dos niveis do
neurotransmissor acetilcolina mostrando que inibidores da acetilcolinesterase, a enzima chave que

degrada a acetilcolina ¢ de grande interesse (HAJLAOUI et al., 2016).
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Assim, como o composto que apresenta baixo valor de ICso possui maior potencial de inibigao,
€ 0 composto que apresenta maior valor possui menor potencial de inibigcdo; o 6leo essencial de
gengibre, quando comparado com o carvacrol, apresentou menor potencial de inibicdo da
acetilcolinesterase. Na Figura 2 ¢ apresentada atividade inibidora da enzima acetilcolinesterase nas

diferentes concentragoes estudadas.

Figura 2 - Efeito do carvacrol e do 6leo essencial de gengibre na atividade sobre a acetilcolinesterase
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Fonte: Dos autores, 2021.

Nao foram encontrados na literatura estudos que avaliassem a atividade inibidora do 6leo
essencial de gengibre sobre a acetilcolinesterase. Essa atividade inibidora varia de acordo com as
diferentes composi¢des dos 6leos essenciais, influenciando a interacdo e a inibicdo da enzima.
Compostos ciclicos como 1,8-cineol, a-pineno e cariofileno, que sdo compostos encontrados nos
6leos essenciais, apresentam boa atividade inibidora sobre a acetilcolinesterase (BARBOSA et al.,
2020).

Hajlaoui et al. (2016) avaliaram a atividade inibidora do O6leo essencial de Origanum
majorana ¢ obtiveram ICsode 0,15033 mg/mL. De acordo com os autores, a boa atividade ¢ devida

ao alto teor de hidrocarbonetos monoterpenos (39,4%) e monoterpenos oxigenados (56,1%).

Atividade de eliminagdo do radical livrve DPPH

O ¢leo essencial de gengibre apresentou baixa atividade de eliminagdao do radical DPPH,
quando comparado com o BHT, como apresentado na Figura 3.
Os Oleos que possuem constituintes majoritarios fendlicos apresentam alta atividade de

eliminacao do radical DPPH, uma vez que conseguem estabilizar os radiais livres por meio da doacao
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de protons, enquanto os Oleos que ndo apresentam esses constituintes, apresentam atividade
antioxidante baixa ou inexistente (FERREIRA et al., 2019). Isso ocorre com os dleos essenciais de
orégano e cravo da india, que apresentem em sua constituicado compostos fenolicos, como eugenol,
timol e carvacrol, os quais conferem boa atividade antioxidante (AVOLA et al., 2020; FERREIRA
et al., 2019). Na auséncia desses compostos fenolicos, a atividade antioxidante frente ao DPPH ¢
baixa ou ndo existe, excetuando-se os compostos com o radical alila, em que o radical pode ser

estabilizado por ressonancia.

Figura 3 - Efeito do BHT e do 6leo essencial de gengibre sobre a antioxidante de eliminagdo do
radical DPPH
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Fonte: Dos autores, 2021.

Os constituintes dos 6leos essenciais que melhor estabilizam radicais por meio da doagdo de
protons ou elétrons sdo, na seguinte ordem: fenilpropanoides, terpenoides com caracteristicas
fendlicas, alcoois e terpenos, sendo moterpenos e sesquiterpenos (TEIXEIRA et al., 2012). Isso
porque os radicais fenilpropanoides sdo estabilizados pelo anel aromético, o que proporciona melhor
deslocaliza¢do do elétron (FERREIRA et al., 2019).

Quando comparado o ICso do 6leo essencial de orégano com o ICso do antioxidante sintético

BHT, foi observada diferenga significative, como apresentado na Tabela 3.

Tabela 3 - ICso do 6leo essencial de gengibre e do BHT para a atividade antioxidante
ICso (acetilcolinesterase) pg/mL

Oleo essencial de Zingiber officinale > 500°
BHT 4,53+1,1°

Fonte: Dos autores, 2021.
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O valor do ICso do BHT foi estatisticamente maior que do 6leo essencial de gengibre. Isso
porque a presenca de compostos fenolicos esta diretamente relacionada a essa atividade antioxidante
e, como o Oleo essencial de gengibre possui baixo teor de compostos fenolicos, sua atividade
antioxidante ¢ baixa (DHANIK et al., 2017). Em seu estudo, Hoferl ez al. 2015 avaliaram a atividade
antioxidante para eliminagao do radical DPPH do dleo essencial de gengibre e obtiveram ICso de 675
ng/mL, corroborando com os dados qualitativos deste trabalho.

Imane et al. (2020) analisaram a atividade antioxidante por meio da eliminag¢dao do radical
DPPH nos o6leos essenciais de alecrim, gengibre, arvore do ché, limao e cravo. Esses autores
observaram que apenas o cravo apresentou atividade antioxidante no método DPPH com ICso de 260
pug/mL. Isso foi justificado pela presenga de compostos fenolicos e a superioridade dos compostos
polares presentes no 6leo essencial de cravo, além da presenca de terpenos/terpenoides com
capacidade de doagao de hidrogénio para estabilizar o radical. Portanto, devido a varidvel composi¢ao
quimica, influenciada pelos fatores de estdgio de desenvolvimento da planta, parte da planta colhida,
periodo, area geografica de colheita e modo de extracdo, podem ser obtidos diferentes resultados para

atividades antioxidantes dos 6leos essenciais.
Conclusao

Apos a extracdo e caracterizagdo do 6leo essencial de gengibre, observou-se que, comparando
os resultados obtidos com aqueles encontrados na literatura, as condi¢des de cultivo, métodos de
extragao e localidades diferentes vao influenciar no rendimento e na constituicdo dos constituintes do
6leo extraido. Os constituintes majoritarios, minoritarios € o sinergismo entre eles, encontrados nos
Oleos essenciais influenciam diretamente nas suas atividades biologicas, como na atividade
antioxidante e sobre a enzima acetilcolinesterase. Dados da literatura indicam que a presenga de
compostos fenolicos nos 6leos essenciais apresenta boa capacidade antioxidante e acdo sobre essa
enzima. Como no oleo de gengibre ndo foi detectado compostos fenolicos, ja era de esperar uma baixa
atividade de eliminag¢do do radical DPPH, quando comparado com o BHT, que ¢ um antioxidante
comercial muito utilizando na industria de alimentos. Além disso, o Oleo essencial extraido
apresentou baixa atividade sobre a enzima acetil colinesterase, quando comparado com o carvacrol,
que apresenta efeito anticolinesterastico, impedindo que a enzima quebre o neurotransmissor. A alta
acdo de drogas sobre a enzima acetil colinesterase vem sendo muito estudada, pois essas drogas
podem atuar contra doencas neurodegenerativas. Assim, produtos naturais, como os 6leos essenciais,

que possam ser utilizados em preferéncia aos antioxidantes e drogas sintéticas, tendem a se
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destacarem no mercado, ganhando cada vez mais espaco, uma vez que podem ser protdtipos para
futuramente serem empregados evitando a oxidagao lipidica em alimentos e auxiliando no tratamento

de doengas neurodegenerativas.
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Resumo

A cachaca ¢ a denominacao tipica e exclusiva da aguardente de cana produzida no Brasil, sendo seu
processo de fabricacdo obtido por quatro fases principais: a preparagdo da matéria-prima,
fermentagdo, destilagdo e o envelhecimento. Grande parte dos produtores de cachagas sdo artesanais,
constituidos pelo grupo familiar, e suas atividades sdo informais. O presente estudo teve por objetivo
avaliar as caracteristicas fisico-quimicas das cachacas produzidas e comercializadas na regido do
sertdo produtivo, municipio Caetité-BA. Coletou-se 10 amostras de cachagas dos alambiques para a
avaliagdo da qualidade destas através das andlises fisico-quimicas, de grau alcodlico (% v/v), pH,
densidade, acidez total, acidez fixa, acidez volatil, ésteres e cobre. Os resultados obtidos
demonstraram que apenas as amostras de cachacas dos alambiques A, B, E e H estavam dentro do
padrao definido para cachaca (38%-48%v/v), enquanto as demais (C, D, F, G, I e J) foram
classificadas como aguardente de cana (38%-54%v/v). Quanto a acidez volatil, as amostras de
cachagas dos alambiques C, D, I e J estavam conforme o permitido pela legislagdo, que prevé 150
mg/ml (maximo) e as demais (A, B, E, F, G e H) apresentaram valores superiores ao valor
estabelecido. Para ésteres todas as amostras das cachacas dos alambiques estavam fora do padrao
exigido pela legislacdo vigente que estabelece no maximo 200 mg/ml. Em relagdo ao cobre, apenas
a amostra do alambique G estava dentro do padrdo de 5 mg/L (maximo). Vale salientar que para os
parametros pH, densidade, acidez total e fixa ndo hé referéncias na legislagdo. Com o estudo, foi
possivel concluir que as cachacas produzidas na regido do Sertdo Produtivo Baiano, no municipio de
Caetité-BA, possuem composicao diferenciada e essas alteragdes se devem a condugdo do processo

produtivo e processo de higienizagdo ndo satisfatorios dos equipamentos.
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Introducao

A producao de cachaga ¢ fundamentada na transformagdo de aglicares existentes no mosto da
cana-de-aciicar em componentes secundarios, dioxido de carbono e alcool etilico. Nesta etapa,
determinadas leveduras agem promovendo a catalisacdo dos agtcares presentes, além do processo de
destilacdo, onde ¢ obtida a bebida propriamente dita (CARDOSO, 2013), no qual os alambiques,
conhecidos como destilaria da cachaca artesanal, sdo na verdade locais onde sdo realizados o processo
de destilagdo em estrutura de cobre (GONCALVES, 2009; SANTANA, 2014).

De acordo com Aquino et al. (2006), o processo de producdo da cachaca, é representada por
quatro fases principais: a primeira ¢ a preparacdo da matéria-prima, a segunda fase ¢ a fermentacao,
a terceira denota a destilagdo e a ultima, sendo esta opcional, ¢ a fase do envelhecimento em barril de
madeira, depois engarrafada e comercializada.

De acordo com a legislagao Brasileira, Instru¢do Normativa N° 13, de 29 de junho de 2005, a
aguardente de cana pode ser definida como bebida de graduacao de 38% a 54% em volume a 20 °C,
obtida do destilado alcoolico simples de cana-de agucar ou pela destilagdo do mosto fermentado do
caldo de cana-de-agucar, sendo adicionada de acucares até 6 g/l, expressos em sacarose (BRASIL,
2005).

A Instru¢do Normativa estabelece diferencas entre os termos aguardente de cana e cachaga

quanto a graduagdo alcodlica e aspectos sensoriais afirmando que cachaga ¢ usada para:

[...] denominagdo tipica e exclusiva da aguardente de cana produzida no Brasil, com
graduacdo alcodlica de 38 a 48% em volume a 20 °C, obtida pela destilagdo do mosto
fermentado do caldo de cana-de-aglcar com caracteristicas sensoriais. L-1, peculiares,
podendo ser adicionada de agucares em até 6 g expressos em sacarose (BRASIL, 2005).

O caldo de cana ¢ obtido pelo processo da moagem, seguido pela filtracdo e decantacao para
retirada de impurezas. O produtor de aguardente na sua maioria desconhece este tipo de tecnologia
utilizada no tratamento do caldo de cana, bem como os beneficios obtidos para produ¢dao de uma
bebida de qualidade. A extra¢do por moagem € a operagao que permite a separa¢ao do colmo da cana-
de-agucar em duas fragdes: o caldo e o bagaco (VEIGA, 2006). O tratamento terd inicio com o caldo
passando por peneiras de malha fina, destinada a reter particulas solidas e residuos de bagago de
didmetros maiores. Seguido do processo de clarificagdo feita com fosfatos colocado na cana e o célcio
na calda, promovendo a coagulagdo de proteinas e arraste de impurezas para o fundo do decantador,
de modo a remover materiais insoliveis e demais substincias dissolvidas indesejaveis (DOHERTY;

RACKEMANN, 2009; MAIA; CAMPELO, 2006).
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Ap6s o caldo de cana ser decantado, devera passar por tanques onde serd ajustado o °Brix,
antes de dar inicio ao processo fermentativo. A concentragdo de acucares entre 14 °Brix e 16 °Brix
sao ideias para a ocorréncia do processo de fermentagdo. Valores acima de 16 °Brix devem passar
pela dilui¢do, para garantir a estabilidade do fermento ao longo do andamento do periodo de
fermentagdo. Se ndo houver diluicdo as fermentacdes podem ser mais lentas e incompletas podendo
interferir na qualidade final da cachaca (VEIGA, 2006). Em seguida o caldo passara pela etapa de
fermentacdo, no qual o agucar e outros compostos presentes no caldo de cana sdo transformados em
etanol, CO> e outros produtos por meio da acdo de enzimas de certos micro-organismos que sao
responsaveis pela qualidade e contaminantes do produto (MUTTON; MUTTON, 2005).

Além desses, ha normalmente a formagao de pequenas quantidades de outros componentes,
os quais recebem a denominagao de produtos secundarios da fermentacao alcoolica, tais como acidos
carboxilicos, metanol, ésteres, aldeidos e alcoois superiores (CARDOSO, 2013).

A fermentagdo alcodlica é o processo de oxidagdo anaerdbica parcial da glicose. Os micro-
organismos mais comumente usados na fermentagdo alcodlica sdo as leveduras, fundamentalmente a
espécie Saccharomyces cerevisiae. Ao iniciar o processo ¢ desejavel que o micro-organismos seja
sadio, regular, e que apresente altos rendimentos. No intuito de adquirir tais propriedades, faz-se o
chamado “pé de cuba”, “inéculo”, “pé de fermentacao” ou “levedo”. Este processo baseia-se na
introducao de grandes quantidades de fermentos de excelente qualidade ao caldo que ird ser
fermentado, podendo no pé de cuba ser utilizado leveduras selvagem ou leveduras selecionadas
(SCHWAN; DIAS; DIAS, 2013).

Apods a fermentacdo o mosto passa a ser chamado de liquido fermentado, possui baixa
graduacao alcoolica e pode conter um grande nimero de componentes de natureza distinta, podendo
ser solidos, liquidos ou gasosos. Sendo as substancias volateis de propriedades quimicas e fisicas
diferentes, ¢ possivel que ocorra a separacdo delas por meio da diferenca da temperatura de ebuli¢ao
pelo processo conhecido como destilacdo (NOGUEIRA; VENTURINI FILHO, 2005).

A destilagdo consiste, sob determinada temperatura, na passagem de substancias ou misturas
da fase liquida para a fase gasosa; em seguida, essas sao resfriadas, retornando a fase liquida. Trata-
se de separagdes quimicas realizadas por um processo fisico (DIAS, 2013). Este processo deve ser
efetuado de forma que o produto obtido preserve o aroma e sabor dos principais componentes
contidos na matéria-prima e aqueles formados durante a fermentacao. Apos a fermentacgao, ¢ vedada
a adi¢dao ou introducdo no equipamento de destilacdo de qualquer substancia ou ingrediente e que
altere as caracteristicas sensoriais naturais do produto (BRASIL, 2005). O processo descontinuo

geralmente ¢ feito em alambiques de cobre cujas estruturas podem conter partes em aluminio ou em
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aco. Esse método se apresenta menos eficiente sendo necessario realizar cortes durante a destilacao,
visando a obteng¢do de um produto com baixas concentragdo de substancias toxicas € compostos que
reduzem a qualidade sensorial da bebida (SANTANA, 2014).

As trés fracoes obtidas com essa separagdo sao chamadas de cabeca, coracao e cauda. Apenas
a fracdo intermedidria denominada de coracdo ¢ utilizada para consumo, a fracdo inicial a cabega,
apresenta elevado teor alcodlico de (57% v/v) e a cauda, tltima frac¢do, dispde de um teor alcodlico
relativamente baixo (27% v/v). sendo estas duas ultimas fragdes descartadas. Independentemente do
processo empregado, a qualidade da cachaca depende de varidveis relativas ao projeto do
equipamento e das condigdes operacionais (SANTANA, 2014).

O processo de destilagdo ¢ a etapa que também esta relacionada com a qualidade da bebida.
Nesta etapa ocorre a concentragao do etanol presente no liquido fermentado € dos componentes do
liquido (etanol, 4gua e congéneres, como acidos, alcoois, ésteres, compostos carbonilados, acetais,
fenois, hidrocarbonetos, compostos nitrogenados, compostos sulfurados e agucar) que apresentam
diferentes graus de volatilidade. Assim, é possivel realizar a separagdo por destilagdo, onde esses
compostos serdo concentrados, caracterizando e qualificando a bebida. Os compostos mais volateis
sdo destilados na primeira fracao da destilagdo, denominada de “cabeca”; em seguida, tem-se a fragao
“coracdo” e os compostos menos volateis saem na ultima fracao da destilagdo denominada de “cauda”
ou “agua fraca” (CARDOSO, 2013; SCANAVINI; CERIANI; MEIRELLES, 2012).

O residuo gerado ao final do processo de destilacao, conhecido como vinhoto ou vinhaga pode
ser utilizado como repositor de minerais e agua na fertilizagdo do solo, bem como na alimentagdo
animal, pois este residuo apresenta baixissima quantidade de etanol e grande quantidade de agua
(DIAS, 2013; SERAFIM et al., 2011).

Apos a destilagdo, a cachaga ainda nao estd pronta para o consumo, pois apresenta buqué
irregular, por isso, ha necessidade de um periodo de descanso de dois a trés meses para completar a
qualidade, devendo ser guardada em recipientes apropriados, em local protegido, evitando altas
temperaturas (BARCELOS, 2006; SANTANA, 2014).

A cachaca resultante desse processo deve ser armazenada em recipientes feitos de madeira,
aco inoxidavel ou aco carbono isolado internamente de maneira a evitar contaminac¢des ao produto.
Além de obedecer a legislacdo vigente as areas de estocagem devem seguir os padrdes exigidos
relacionados a umidade, temperatura e outros (INMETRO, 2005). Entretanto, a etapa de
envelhecimento € opcional, mas agrega valor ao produto final. Nesta etapa a cachaca ¢ armazenada
em barris de madeira por um tempo determinado e nesse periodo ocorrem diversas reagdes que

proporcionam a incorporagdo de compostos provenientes das madeiras usadas. Tais reagdes sao
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responsaveis por mudangas quimicas, fisicas e sensoriais da cachaca. A incorporagdo e os tipos dos
compostos agregados dependem do tempo de armazenamento e principalmente da madeira usada na
confeccdo dos barris. (BARCELOS, 2006; SANTANA, 2014).

A cachaga deve ser envasada em embalagens adequadas que garantam a integridade do
produto. As embalagens de vidro, sdo as mais recomendadas pois o uso do plastico possibilita a reagdo
do material da embalagem com alguns componentes presentes na bebida alterando a qualidade
sensorial. Todo produto destinado ao envase deve ser filtrado e o local e os equipamentos limpos ¢
higienizados. (SANTANA, 2014).

Conforme descrigdo da Instrugdo Normativa n°13, de 29 de junho de 2005, sdo apresentados
na Tabela 1 os limites minimos e maximos para os produtos secundarios ou congéneres, bem como

contaminantes organicos e inorganicos respectivamente (BRASIL, 2005).

Tabela 1 - Limites minimos e maximos para componentes secundarios em cachaga

Componentes Limites (mg/100 mL &lcool anidro)
Minimos Maximos
Acidez volatil, expressa em acido acético 150
Esteres totais, expressos em acetato de etila _ 200
Aldeidos totais, em acetaldeido _ 30
Soma Furfural e Hidroximetilfurfural _ 5
Soma dos alcoois isobutilico, isoamilicos e n-propilico. _ 360
Soma dos coeficientes de congéneres. 200 650

Fonte: BRASIL, 2005.

Os aspectos gerais relacionados a qualidade da cachaga necessitam da verificagdo e
monitoramento da composi¢do inorganica (metais € outros), € organica (componentes secundarios)
por meio de andlises fisico-quimicas. Estudos objetivaram analisar a cachaca, segundo a legislagdo,
utilizando andlises fisico-quimicas, na geracao de informagdes importantes para se adequar o tempo
e as condi¢cdes para a obten¢do de um produto de qualidade, além de defender o consumidor de
eventuais contaminantes e proporcionar conformidade com os limites minimos exigidos pela
legislagdo garantindo a aceitacao do produto nos diversos mercados mundiais (CARDELLO; FARIA,
1997; MUTTON; MUTTON, 2010). Portanto, o objetivo do presente estudo foi avaliar as
caracteristicas fisico-quimicas das cachacgas produzidas e comercializadas na regido do Sertdo

Produtivo Baiano, municipio de Caetité-BA.
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Material e Métodos

Inicialmente, foi realizado o mapeamento do Territorio de identidade - Regido do Sertao
Produtivo Baiano para o conhecimento do local estudado. O municipio de Caetité-BA, juntamente
com 17 municipios, estd localizado na microrregido de Guanambi, segundo dados do Instituto
Brasileiro de Geografia e Estatistica (IBGE, 2018). Finalizada esta primeira etapa ocorreu uma visita
aos produtores com o objetivo de informa-los sobre esse projeto e indaga-los sobre a disposi¢cao em
participar. Aos produtores que aceitaram participar do projeto foi disponibilizado um termo de
autorizagao para coleta de dados.

Realizou-se as andlises fisico-quimicas das cachacas produzidas com o objetivo de comparar
com os parametros apresentados na Legislacdo. Para aquelas varidveis que ndo possuem referéncias
na Legislacdo, buscou-se comparar com os resultados encontrados na literatura.

As andlises foram realizadas no Laboratério de Bromatologia do Instituto Federal Ciéncia e
Tecnologia Baiano - Campus Guanambi e no Laboratério de Andlise de Bebidas da Universidade
Federal de Lavras. Foram selecionados 10 alambiques produtores de cachagas provenientes na zona
rural do municipio de Caetité, os quais foram designados como A, B, C, D, E, F, G, H, I e J. Nessas
bebidas, foram realizadas a avaliagdo da qualidade por meio das andlises fisico-quimicas, em
triplicata, dos compostos secundarios, conforme a metodologia do Instituto Adolfo Lutz (2008). As
analises das amostras de cachacas dos alambiques foram: Determinagdo da Graduacao Alcodlica, pH,
Densidade, Acidez Total, Acidez Fixa, Acidez Volatil, Esteres e Cobre.

Os dados obtidos nas analises fisico-quimicas em estudo foram avaliados estatisticamente
utilizando o software estatistico R (R Core Team, 2018). O banco de dados com as variaveis avaliadas
foi elaborado com o auxilio da ferramenta Microsoft Excel. Em seguida, com o objetivo de sumarizar

os resultados encontrados na pesquisa, realizou-se a analise descritiva e exploratoria de dados.
Resultados e Discussio

A Tabela 2 apresenta os resultados encontrados nas andlises fisico-quimicas dos alambiques,
que foram comparados com os valores de referéncia para verificar se estdo dentro dos padrdes de
qualidade de cachaga estabelecidos pela Legislacao Brasileira, Instru¢do Normativa n°13, de 29 de
junho de 2005 (BRASIL, 2005).

Para a graduacdo alcoolica, apenas os alambiques A, B, E e H sdo classificadas como cachaca,

pois apresenta no limite permitido pela legislagdo ao referir-se a bebida tipica e exclusiva da
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aguardente de cana-de-agucar produzidas no Brasil, com graduag¢ao alcodlica entre 38 a 48% (V/V)
a 20 °C. Quanto aos alambiques C, D, F, G, I e J, por apresentarem graduacao alcoodlica superior a
48%, sdo classificados como aguardente de cana sendo uma bebida de graduagao de 38% a 54% em
volume a 20 °C. Esses valores encontrados dentro do limite estabelecido pela legislacdo ¢ um
indicativo sobre o correto procedimento de separacdo das fragcdes da cabeca, coragdo e cauda.

Franca, Sé e Fiorini (2011) relatam que o aproveitamento da por¢ao da cabeca contribui para
o aumento da graduagao e uma maior aplicagcdo dos produtos originados da calda contribui para uma
queda na graduagao. Cachaca com menor graduagao resulta na formagao de um produto tarbido, com
qualidade depreciada.

A legislagdo brasileira que dispde sobre os Padrdes de Identidade e Qualidade (PIQ) para
aguardente de cana-de-agtcar e cachaca (BRASIL, 2005), ndo define padrdes para os pardmetros de
densidade relativa e pH.

Em relagdo aos resultados das andlises de pH, foram obtidos valores entre 3,31 e 3,82.
Resultados superiores foram encontrados para pH por Borges (2011), que ao avaliarem 11 amostras
de cachacas produzidas em um sistema de destilagdo em alambique de cobre, encontrou valores entre
4,0 a 5,3, com valor médio de 4,59 + 0,46. Volpe (2013) ao estudar cachacas artesanais e industrias
indicou que o aumento ou a diminui¢do do pH da cachaga, seja ela artesanal ou industrial € resultado
de caracteristicas de cada processo, que levam a variagdes na por¢ao acida da bebida. Os componentes
de maior relevancia para a distingdo da artesanal em relacao a industrial € a presenca do acetaldeido,
acido acético e grau alcoolico em maiores proporgoes para estas bebidas, influenciando para a posi¢ao
positiva. O pH, pouco teve influéncia na diferenciacdo das bebidas. As cachagas artesanais
apresentaram concentragcdes expressivas para estes compostos devido a condugdo da etapa de
fermentacao (assepsia, contaminag¢ao, viabilidade das leveduras, entre outros), bem como a forma de
destilacdo (alambique) e o material de constituicdo do mesmo (cobre).

Os valores encontrados nas analises para densidade das amostras de cachacas dos alambiques
variaram entre 0,914 g/L e 0,959 g/L. Cavalcante (2017) relata que a densidade das cachacas pode
sofrer alteracdo por meio da absor¢do, umidade e outros compostos. Uma vez que o preparo e
armazenamento da cachaca afeta diretamente no valor da densidade.

Para acidez total, os resultados apresentaram valores entre 40,01 e 191,6 mg/100L. Para a
acidez fixa os resultados variaram entre 4,63 e¢ 50,54 mg/100mL de amostra. Para os parametros

acidez total e acidez fixa ndo existem padrdes na legislagao.
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O limite estabelecido pela Instrugdo Normativa N°13, de 29 de junho de 2005 (BRASIL,
2005) para a acidez volatil ¢ de 150 mg de 4cido acético/100mL de amostra ou 100 ml de alcool
anidro. Para este parametro, as cachacas dos alambiques apresentaram valores entre 57,29 e 305,29
mg/100 ml. Dentre os alambiques analisados, os identificados como C, D, I e J apresentaram cachagas
com valores abaixo do limite exigido pela legislagdo, enquanto os alambiques A, B, E, F, Ge H
apresentaram valores superiores ultrapassando o limite estabelecido pela a legislacao.

De acordo com Cardoso (2013), os valores de acidez volatil estdo relacionados a fatores como
o controle adequado do tempo e da temperatura no decorrer do processo fermentativo, do tipo de
levedura utilizada, manejo do mosto e, principalmente, o processo de higienizagdo de equipamentos
e utensilios no periodo de fabricagao.

Para os resultados de ésteres, as concentracdes variaram entre 288,6 e 441,9 mg/100mL
evidenciando que todas as dez amostras estavam acima do limite estabelecido pela legislacdo, que ¢
de 200 mg/100mL, destacando que o resultado ndo foi satisfatdrio para este parametro observado.

Segundo Cavalcante (2017), a presenga de ésteres em cachacas ¢ desejavel, pois sdo
responsaveis pelo aroma e sabor. Sua presenca ndo estd relacionada apenas a etapa de
envelhecimento, como também esta ligada a etapa de manejo da fermentacdo e destilagdo, além do
tipo de equipamento influenciando no aparecimento de ésteres na cachaga. Os valores de ésteres
presentes no produto, podem ter ligagdo com o periodo em que a cachaca foi destilada, sendo este
valor menor em cachacgas que foram recém destiladas. O éster quando presente em pequenas porgoes,
¢ responsavel pela incorporacdo de um aroma agradavel de frutas na cachaga. Por outro lado, em
grandes quantidades, confere a cachaca um sabor enjoativo e indesejado (WINDHOLZ, 1976).

Para o teor de cobre houve variacao de 3,91 a 26,46 mg/L, evidenciando que, dentre todas as
amostras de cachagas dos alambiques analisados, apenas o G estava dentro do limite previsto pela
legislagdo, que estabelece um valor maximo de 5 mg/L.

Franga, Sé e Fiorini (2011) ao analisar cachagas produzidas artesanalmente no municipio de
Passos (MG) observaram que os teores de cobre estavam acima dos valores estabelecidos na Instrucao
Normativa N° 13, de 29 de junho de 2005 e que dos alambiques avaliados apenas o B ¢ H
apresentaram 4,64 mg/L e 3,08 mg/L de cobre, respectivamente, representando 25% das amostras
analisadas em consonancia com a legislagdo vigente. Os autores destacaram que em 75% das amostras
os teores de cobre apresentavam-se fora da especificacao determinada pela legislagdo; com um valor
extremo de 19,92 mg/L na amostra de cachaca do alambique identificado como G.

De acordo com Azevedo et al. (2003), a entrada do cobre na cachaga ocorre na etapa de

destilacdo, uma vez que o metal ¢ constituinte do equipamento e quando exposto ao ar umido

() SIMEALI 174



contendo gés carbonico lentamente se oxida, ficando coberto por uma camada esverdeada chamada
de “azinhavre” [CuCO3Cu(OH)2] nas paredes internas dos alambiques de cobre. Podendo este
composto ser dissolvido pelos vapores alcodlicos acidos, contaminando a bebida na destilagao.

Azevedo et al. (2003) recomenda alguns procedimentos como manter os destiladores cheios
de agua nas entressafras, manter os destiladores vazios e realizar a assepsia com solugdo de
bicarbonato a cada inicio de safra, além de lavagens diarias com dgua ao final do dia de trabalho.

A Tabela 2 apresenta o desvio padrao e o coeficiente de variagdo da composi¢ao das cachacgas
de alambiques produzidos na Regido do Sertdo Produtivo Baiano, municipio de Caetité-Ba Em
relacdo ao desvio padrdo das varidveis graduagdo alcodlica, pH e densidade os valores encontrados
foram de 1.80, 0.18 e 0.02 respectivamente. Considerando o coeficiente de variagdo (CV) da
composi¢do das cachacas, ¢ possivel concluir que a densidade apresenta maior homogeneidade em
relacdo as outras varidveis estudadas (CV = 2,04). Vale salientar também, que o cobre apresentou o
maior coeficiente de variagdo (CV = 67,71), indicando que ha uma maior variabilidade entre os
alambiques.

Os resultados das determinagdes fisico-quimicas das cachacas de alambiques adquiridas na
Regido do Sertdo Produtivo Baiano, no municipio de Caetité-Ba sdo apresentadas nas Figuras 1, 2 e
3.

Figura 1 - Boxplots da composicdo das cachacas e suas respectivas medidas descritivas para a
graduacado alcodlica (a), pH (b) e densidade (c)
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Fonte: Dos autores, 2019.
Nota: Min = minimo; Q1 = 1° quartil; Md = mediana, Y = média; Q3 = 3° quartil e Max = maximo. Os valores que estdo
fora do intervalo Q1 — 1.5 IQR e Q3 + 1.5IQR sao considerados outliers e precisam ser analisados com cuidado, em que
IQR ¢ a distancia interquartilica (Q3 — Q1).

Para a graduagdo alcoodlica (GL), tem-se que a média e a mediana foram 49,1% v/v e 49,5%
v/v, respectivamente. Além disso, 75% dos alambiques produziram cachagas com GL abaixo de
50,33% v/v (3°quartil). Vale salientar que a o valor médio da GL das cachagas analisada foi 49,10 e

que 50% (mediana) dos alambiques apresentaram GL abaixo de 49,50% v/v (Figura 1a).
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Verificou-se que o pH da cachaga produzida nos alambiques variou de 3,31 (minimo) a 3,82
(méximo). Além disso, 75% dos alambiques produzem cachagas com pH acima de 3,50 (1°quartil).
Vale ressaltar que o valor médio do pH das cachacas foi de 3,61 e que 50% (mediana) dos alambiques
apresentaram pH de 3,59 (Figura 1b).

Em relacdo a densidade das cachagas, Figura 1c, houve variagdo de 0,9145 g/L. (minimo) a
0,9598 g/L (maximo). Além disso, 25% dos alambiques fabricaram cachagas com densidade abaixo
de 0,9191 g/L (1° quartil). O valor médio da densidade da cachaca de 0,9317 g/L estava acima do
valor mediano (0,9243 g/L), ocasionando uma leve assimetria a direita na distribuicdo dos dados.

A Figura 2d apresenta as medidas para acidez total. Notou-se que houve variagao de 40,01
mg/100L (minimo) a 191,60 mg/100L (méaximo). Além disso, 50% dos alambiques produziram
cachacas com acidez total entre 52,12 mg/100L e 177,00 mg/100L (amplitude interquartilica).
Observou-se também que os valores médio e mediano da acidez total das cachacgas analisadas foram
de 115,36 mg/100L e 116,25 mg/100L, respectivamente.

Em relagao a acidez fixa, verificou-se uma variagao de 4,63 (minimo) a 50,54 (maximo). Vale
ressaltar que, 75% dos alambiques acusaram acidez fixa acima de 12,95 (1° quartil). Salienta-se
também que o valor médio das cachagas para acidez fixa foi de 25,86, com mediana de 24,95 (Figura

2e).

Figura 2 - Boxplots da composi¢do das cachagas e suas respectivas medidas descritivas para acidez
total (d), acidez fixa (e) e acidez volatil (f)

Acidez Total Acidez Fixa Acidez Volatil
< o
O +
¥ o Q3.4 L5I0R = 629 4043 )
o O -
8 1 i Q3 + 1.5R = 71.39167 ©o
| Max= 19150 [ "
C‘.’!‘= 1;_" \.’% — o | Max= 5054 T %53“238055279 .
O | = 1182 — e 7. 115 Q3=3474 o oAe r”—
Q1 e 7162 o Md= 24.84 *Y¥=2586 O -{Md= 208.06 oT-18521
Qe 6212 = s «
Min= 40,01 Q1=-12,08 gre. 22 Q1=70.35 —
o4 o Min= 463 = o 4 Nin= 5729
| ¢ Gi T EGR = 24 84833 8
8 AR o o —— )
~ i - 0 \..7 1 7"“‘-‘ 208 8(
) (@) Y (e) U}

Fonte: Dos autores, 2019.

Nota: Min = minimo; Q1 = 1° quartil; Md = mediana, Y = média; Q3 = 3° quartil e Max = maximo. Os valores que estdo
fora do intervalo Q1 — 1.5 IQR e Q3 + 1.5IQR sao considerados outliers e precisam ser analisados com cuidado, em que
IQR ¢ a distancia interquartilica (Q3 — Q1).

Para acidez volatil, as cachagas analisadas apresentaram uma variacdo de 57,29 mg/mL
(minimo) a 305,29 mg/100L (mé&ximo). Notou-se que, 50% dos alambiques produziram cachaga

acidez total de 70,35 e 288,17 mg/100L (amplitude interquartilica). O valor médio da acidez volatil
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das cachagas foi 185,21 mg/100L. J4 a mediana da acidez volatil foi 208,06 mg/100L, mostrando que

houve uma assimetria a esquerda para os dados deste parametro.

Figura 3 - Boxplots da composigao das cachacgas e suas respectivas medidas descritivas ésteres (g) €
cobre (h)
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Fonte: Dos autores, 2019.
Nota: Min = minimo; Q1 = 1° quartil; Md = mediana, Y = média; Q3 = 3° quartil e Max = maximo. Os valores que estdo
fora do intervalo Q1 — 1.5 IQR e Q3 + 1.5IQR sao considerados outliers e precisam ser analisados com cuidado, em que
IQR ¢ a distancia interquartilica (Q3 — Q1).

Em relagdo as medidas referentes aos ésteres, Figura 3g, nota-se a variacdo de
288,60 mg/100mL (minimo) a 441,9 mg/100mL (maximo). Além disso, 75% dos alambiques
apresentaram ¢ésteres abaixo de 313,7 mg/100mL (1° quartil). Vale ressalvar que o valor médio de
¢steres na cachaca foi de 358,7 mg/100mL e que 50% (mediana) dos alambiques apresentaram ésteres
de 379,8 mg/100mL, mostrando que houve uma assimetria a esquerda.

A Figura 3h apresenta as medidas descritivas para cobre, sendo possivel notar que houve
variacdo de 3,91 mg/L (minimo) a 26,46 mg/L. (méaximo). Notou-se que, 75% dos alambiques
apresentaram o valor de cobre nas cachagas avaliadas acima de 6,06 mg/L (1° quartil). Vale salientar
que as cachacgas apresentaram um valor um médio 11,83 mg/L e que 50% (mediana) dos alambiques

apresentaram valores de cobre de 8,64 mg/L, mostrando que houve uma assimetria a esquerda.
Conclusao

O presente estudo averiguou os parametros relacionados a qualidade das cachagas de cana-
de-actcar de acordo com a legislagdo. Os resultados mostraram que, dos dez alambiques estudados,

quatro estavam dentro do padrdo definido para cachaca (38%-48%v/v), enquanto seis foram

classificados como aguardente de cana (38%-54% v/v).
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Em relacdo a acidez volatil, quatro estavam conforme o permitido pela legislagdo e seis
apresentaram valores superiores ao valor estabelecido. Para o parametro ésteres todas as amostras
estavam fora do padrao exigido pela legislagao vigente. Em relagcdo ao cobre, apenas um alambique
estava dentro do padrao. Ja para os valores de pH, densidade, acidez total e fixa, ndo existem valores
na legislagdo para estes parametros.

O estudo, mostrou que as cachagas produzidas na Regido do Sertdo Produtivo Baiano, no
municipio de Caetité-BA, possuem composi¢ao variavel, com alteragdes no processo produtivo,
influenciados pela condugdo do processo fermentativo, a destilagdo, o ponto de corte, dentre outros.

Deste modo, ainda se faz necessario a realizacdo de estudos e pesquisas voltados para
obten¢ao de dados que caracterizem os produtores da Regido do Sertdo Produtivo Baiano, capacitem
0s mesmos para o gerenciamento das atividades dos alambiques e obtencdo de cachagas dentro dos
parametros, que sdo pertinentes a legislacdo, além de estudo mais aprofundado sobre os componentes

organicos e inorganicos presentes em cachagas.
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Capitulo 13

Influéncia da marca e embalagem de sorvetes na aceitacao e na intencao de compra dos
consumidores

Jesilaine Aparecida Vargas'; Tatielle Aparecida de Carvalho Rodrigues'; Lara Aguiar Borges?;
Juliana Pinto de Lima?®; Gerson de Freitas Silva Valente*; Rejiane Avelar Bastos**

Resumo

Existe uma grande diversificacdo no mercado de sorvetes no Brasil, principalmente devido a criagao
de empresas regionais. Estas, podem enfrentar a falta de competitividade no mercado com as
grandes marcas, em virtude da baixa qualidade dos seus produtos, embalagens e rotulos. Nesse
sentido, uma das formas de reverter esse cenario € estudar o comportamento dos consumidores em
relacdo aos produtos, embalagens e rétulos dessas empresas, visando identificar os problemas e
propor melhorias. Sendo assim, objetivou-se com este trabalho verificar a influéncia da marca, da
embalagem e das informagdes contidas nos rétulos na aceitacdo sensorial de diferentes marcas de
sorvete. Para tal, foi realizada uma pesquisa de mercado e, posteriormente, foram estudadas quatro
marcas (AG, BG, CR e DR), as quais foram avaliadas em trés etapas de testes de aceitacdo e
intencdo de compra: teste cego, teste com embalagem e teste com informagdo. De uma forma geral,
verificou-se que as quatro marcas de sorvete apresentaram boa aceitacdo no teste cego e de
informagdo. A marca DR ndo mostrou qualquer influéncia na resposta dos consumidores ao se
realizar uma comparacdo entre as médias de aceitacdo e intengcdo de compra das trés sessdes. As
notas para as marcas AG e BG mudaram para uma posicao mais alta, a medida que se fornecia
informacao ao consumidor acerca das amostras. Desta forma, pode-se concluir que a marca e a
embalagem sdo fortes contribuintes na hora da compra de um produto, pois podem impactar de

forma positiva ou negativa na avaliagdo dos consumidores.
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Introducao

O sorvete ¢ um delicioso produto lacteo congelado amplamente consumido em diferentes
partes do mundo, devido ao seu sabor agradavel e mouthfeel (SARWAR et al., 2021). Este alimento
¢ caracterizado como um sistema coloidal complexo constituido por proteinas, gordura cristalizada
e agua, ar, minerais, agucares e aditivos (FEYZI et al., 2020; KALEDA et al., 2018). E importante
destacar, ainda, que a legislagdo brasileira trata o sorvete como gelado comestivel, o qual ¢ definido
como “o produto congelado obtido a partir de uma emulsdo de gorduras e proteinas, podendo ser
adicionados de outro(s) ingrediente(s) desde que ndo descaracterize(m) o produto” (BRASIL,
2005).

O consumo de sorvete no Brasil, cuja a média por pessoa ¢ de 5,4 L/ano, ainda ¢ pequeno
em comparacdo a outros paises, segundo a Associacdo Brasileira das Industrias e do Setor de
Sorvete (ABIS, 2021a). A Nova Zelandia, por exemplo, € o pais que mais consome o produto (28,3
L per capita/ano), ja os Estados Unidos, sdo 20,8 L (ABIS, 2021a). No Brasil, o mercado de
sorvetes movimenta acima de R$ 13 bilhdes, sendo representado por mais de 10.000 fabricantes, os
quais 92% sdo micro e pequenas empresas (ABIS, 2021b). Além disso, o consumo per capita de
sorvete em 2019 esteve na faixa de 5,29 L, superando os valores dos anos anteriores (ABIS, 2021b).
Dessa forma, esses dados podem indicar um crescimento no consumo de sorvetes, refletindo em
novas oportunidades para que os estabelecimentos oferegcam produtos atrativos, diferenciados e de
qualidade (COELHO et al., 2020), despertando, assim, o interesse do consumidor no momento da
escolha e compra desse produto alimenticio.

E importante salientar que os atributos sensoriais (como por exemplo, cor, sabor, odor,
aparéncia, textura, dentre outros) nao sdo os unicos fatores responsaveis pela selecdo e aceitacao de
um alimento. Os consumidores também fazem uso de outros recursos a fim de fazer seus
julgamentos e decidir quando escolher, consumir e apreciar determinados produtos (DELLA
LUCIA et al., 2014). Tais informagdes sao chamadas de caracteristicas ndo sensoriais, muitas vezes
presentes na embalagem ou relacionados aos conceitos relativos ao consumidor (DELLA LUCIA et
al., 2014; CHUNG et al., 2012). Assim, os consumidores sdo também influenciados por
informagdes extrinsecas relacionadas ao produto, tais como a marca, embalagem ou rotulo (DELLA
LUCIA et al., 2014).

A marca € um conjunto de atributos (nome, simbolos, desenhos, forma) que uma empresa
utiliza para poder se diferenciar dos seus concorrentes de mercado (ROCHA; OLIVEIRA, 2017). A

embalagem, por sua vez, ¢ tdo importante que pode ser toda a razdo para a existéncia de uma marca,
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porque comunica a identidade da mesma, atrai a atencdo em contextos comerciais, além de
posicionar o produto dentro de uma categoria concreta (GOMEZ; MARTIN-CONSUEGRA;
MOLINA, 2015). Nesse contexto, varios autores demonstraram a importancia da marca e
embalagem para entender as expectativas dos consumidores e a relevancia destes elementos na
inten¢do de compra (DI CICCO et al., 2021; EBERLE et al., 2019; FREITAS; SILVA; DELLA
LUCIA, 2020; LOPES; RODRIGUES; ARAUJO, 2018; SOUSA; CARVALHO; PEREIRA, 2020).

Diante do exposto, este trabalho teve como objetivo estudar a influéncia da marca e da
embalagem na aceitagdo sensorial e intencdo de compra de diferentes marcas de sorvete

comercializadas na cidade de Barbacena - MG.
Material e Métodos
Pesquisa de mercado

A avaliacdo da percepgdo e preferéncia dos consumidores em relagdo ao sorvete foi
realizada por meio de uma pesquisa de mercado apds aprovacido pelo Comité de Etica em Pesquisa
com Seres Humanos (CAAE: 57113116.3.0000.5588). Realizou-se uma pesquisa quantitativa, por
meio de entrevistas pessoais com consumidores residentes na cidade de Barbacena, Minas Gerais,
Brasil. As entrevistas foram conduzidas em diferentes locais de comercializacao de sorvetes, como
supermercados, padarias e lanchonetes, em diferentes dias e horarios, por meio de um questionario
estruturado. A amostragem (385 individuos) foi calculada por meio da férmula para calculo de
tamanho de amostras para populagdes infinitas e com variancia desconhecida, de acordo com

Malhotra (2001), utilizando-se intervalo de confianca de 95% e erro amostral de 5%.
Amostras

Para escolha das marcas, tamanho de embalagem e sabor alvo do estudo, foram utilizados os
dados obtidos na pesquisa de mercado, realizada com consumidores residentes em Barbacena —
MQG. Para tal, fez-se uma avaliagdo da percepcdo e preferéncia dos consumidores em relagdo ao
produto, investigando os locais de compra de sorvetes, maneira de compra, tamanho das
embalagens de sorveste preferidas pelos consumidores, sabor de sorvete consumido, marca de
sorvete mais consumida, dentre outros. A partir dos resultados (dados ndo apresentados), foram

escolhidos sorvetes industrializados sabor chocolate, em embalagem de 1,5 L de quatro marcas
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diferentes. As marcas de empresas lideres foram codificadas como AG e BG e as outras duas

marcas regionais foram codificadas como CR e DR.
Testes afetivos

O recrutamento dos provadores foi realizado juntamente com a pesquisa de mercado. De
acordo com as respostas obtidas, foram selecionadas pessoas para participar dos testes de aceitacao
e de intengdo de compra, as quais consomem sorvete pelo menos uma vez por més e tenham habitos
de ler rotulos durante a compra e de realizar compras de produtos alimenticios.

Os testes afetivos foram realizados no Laboratério de Analise Sensorial de Alimentos do
Instituto Federal de Educagdo, Ciéncia e Tecnologia do Sudeste de Minas Gerais - Campus
Barbacena, em trés sessOes distintas. As avaliagdes foram realizadas em cabines individuais sob luz
branca, sendo as amostras servidas de forma aleatéria ¢ monadica (FREITAS; SILVA; DELLA
LUCIA, 2020). O teste de aceitacdo do produto e da embalagem foi realizado por meio de uma
escala hedonica de 9 pontos, variando de “desgostei extremamente” (1) a “gostei extremamente” (9)
(MINIM, 2018). Ja para o teste de intengao de compra, utilizou-se uma escala hedonica de cinco
pontos com variagdo de “com certeza nao compraria” (1) a “com certeza compraria” (5) (MINIM,
2018).

Na primeira sessdo, os julgadores avaliaram as amostras devidamente codificadas com
numeros de trés digitos (teste cego), ou seja, os provadores ndo sabiam informagdes sobre qual
marca de sorvete estava em avaliacdo. J4 na segunda sessdo os consumidores avaliaram as
embalagens dos sorvetes (teste embalagem). Por fim, na terceira sessdo (teste com informagao) as

amostras de sorvete foram avaliadas juntamente com as suas respectivas embalagens.
Analise estatistica

A analise de variancia (ANOVA) foi aplicada e as médias foram comparadas pelo teste de
Scott-Knott a 5% de probabilidade, ao se estudar as marcas dentro de cada sessdo (teste cego e teste
com informag¢do) e no estudo comparativo da aceitagdo das amostras entre as sessdes. Todas as
analises estatisticas foram feitas utilizando o software estatistico R (R DEVELOPMENT CORE
TEAM, 2009).
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Resultados e Discussao

Conforme se observa na Figura 1, 70,1% dos participantes deste estudo sdo de sexo
feminino e 29,9% do sexo masculino. A maioria apresentou idade menor que 25 anos (70,2%) e
com nivel superior incompleto (54,8%). Quanto a renda familiar mensal, 36,1% dos entrevistados
afirmaram ter renda entre R$ 500,00 a R$ 1500,00 ¢ 32,1% afirmaram possuir renda familiar

mensal de R$ 1501,00 a R$ 2500,00.

Figura 1 - Perfil demografico dos consumidores participantes do estudo

Acima de R$ 5000,00 - 9,50%

De R$2501,00 a 5000,00 _ 19,60%
DeR$ 1501,00a 2500,00 _ 32,10%
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Até R$ 5000 h 2,70%
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De 36a 50 anos 6.50%

|dade

De25a 53 anos 21,50%

Menosde 25 anos 70,20%
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Ensinomédio [ ] 29,40%
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Escolaridade
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Fonte: Dos autores, 2021.

Conforme ilustrado na Figura 2, houve diferenca significativa (p < 0,05) entre as médias de
aceitacdo das marcas quando estas foram avaliadas no teste cego. Em geral, as quatro marcas
apresentaram boa aceitacdo, com escores entre 7,19 (marca BG) e 7,61 (marca AQG), situando-se
entre os termos hedonicos “gostei moderadamente” e “gostei muito”. Os sorvetes das marcas AG e
DR foram mais aceitos que as marcas BG e CR, pois constatou-se que as médias de aceitagcdo destas
marcas foram significativamente superiores (p < 0,05) as demais médias. De acordo com os
resultados obtidos, pode-se verificar que a marca DR, mesmo sendo uma marca regional,
apresentou aceitagdo estatisticamente igual (p > 0,05) a marca AG e superior (p < 0,05) a marca

BG, as quais sdo lideres do setor de gelados comestiveis. Estes resultados mostram uma boa
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aceitacdo da marca regional em relagdo a grandes marcas ja consolidadas. De acordo com o Servico
Brasileiro de Apoio as Micro e Pequenas Empresas (SEBRAE, 2017), as empresas regionais se
adaptam melhor ao mercado e conseguem lancar novos produtos mais rapidamente do que as

grandes empresas concorrentes do referido setor, sendo uma vantagem competitiva.

Figura 2 - Médias de aceitagdo para as marcas de sorvete lideres (AG e BG) e regionais (CR e DR)
testadas no teste cego

77 7.61a
7.6 7.55a
w

grs
& 7.4
©
T 7,3 -
w
B 72
®
=71 -
7 -
6,9 : .
AG BG CR DR

Marcas

7,19b 7.2p

Fonte: Dos autores, 2021.

Nota: Médias hedonicas: 1 — desgostei extremamente, 2 — desgostei muitissimo, 3 — desgostei moderadamente, 4 —
desgostei levemente, 5 — ndo gostei nem desgostei, 6 — gostei levemente, 7 — gostei moderadamente, 8§ — gostei
muitissimo, 9 — gostei extremamente. Médias com a mesma letra ndo diferem estatisticamente entre si pelo teste de
Scott-knott (p > 0,05).

Como pode ser observado na Figura 3, no teste com informacao, o qual avaliou a influéncia
da embalagem, houve diferenca significativa (p < 0,05) entre as amostras em relacdo a aceitacdo. As
médias variaram entre 7,17 (marca CR) e 7,8 (marca AG), situando-se entre os termos hedonicos
“gostei moderadamente” e “gostei muito”. Da mesma maneira que no teste cego, as médias de
aceitacdo dos sorvetes das marcas AG e DR ndo diferiram entre si (p > 0,05), porém foram
significativamente superiores (p < 0,05) as médias de aceitacdo dos sorvetes das marcas BG e CR
(Figura 3).

A Figura 4 representa um paralelo entre as médias de aceitagdo das trés sessdes para as
quatro marcas de sorvete. As médias obtidas no teste cego, teste da embalagem e teste com
informacao para os sorvetes marcas BG e DR ndo apresentaram diferenca significativa (p > 0,05),
ou seja, a marca ¢ a embalagem ndo influenciaram na aceitagdo do produto, isso mostra a

familiaridade dos consumidores com os sorvetes destas marcas.
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Figura 3 - Médias de aceitagdo para as marcas de sorvete lideres (AG e BG) e regionais (CR e DR)
testadas no teste com informacgao
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Fonte: Dos autores, 2021.

Nota: Médias heddnicas: 1 — desgostei extremamente, 2 — desgostei muitissimo, 3 — desgostei moderadamente, 4 —
desgostei levemente, 5 — ndo gostei nem desgostei, 6 — gostei levemente, 7 — gostei moderadamente, 8§ — gostei
muitissimo, 9 — gostei extremamente. Médias com a mesma letra ndo diferem estatisticamente entre si pelo teste de

Scott-knott (p > 0,05).

Figura 4 - Médias de aceitagdo para as marcas de sorvete lideres (AG e BG) e regionais (CR e DR)
testadas nas sessoes 1 (teste cego), 2 (teste da embalagem) e 3 (teste com informagao)
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Fonte: Dos autores, 2021.

Nota: Médias hedonicas: 1 — desgostei extremamente, 2 — desgostei muitissimo, 3 — desgostei moderadamente, 4 —
desgostei levemente, 5 — ndo gostei nem desgostei, 6 — gostei levemente, 7 — gostei moderadamente, 8§ — gostei
muitissimo, 9 — gostei extremamente. Médias com a mesma letra ndo diferem estatisticamente entre si pelo teste de

Scott-knott (p > 0,05).

A Figura 5 representa um paralelo entre as notas de intengdao de compra das trés sessdes para
as quatro marcas de sorvete. Comparando as médias obtidas de inten¢do de compra, pode-se

observar que para o sorvete da marca DR, ndo houve diferenga significativa das médias obtidas nas
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trés sessoes (p > 0,05). Entretanto para o sorvete da marca BG, as médias obtidas no teste com
informacao foi significativamente maior (p < 0,05) que nos testes cego € com embalagem, ou seja, a
marca influenciou de forma positiva na intencdo de compra pelos consumidores. Isto muito
provavelmente pode estar associado ao fato de que o sorvete da marca BG corresponde a uma

grande marca do mercado, a qual deve estar consolidada no mesmo.

Figura 5 - Médias de intengdo de compra para as marcas de sorvete lideres (AG e BG) e regionais
(CR e DR) testadas nas sessoes 1 (teste cego), 2 (teste da embalagem) e 3 (teste com informagao)
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Fonte: Dos autores, 2021.

Nota: Médias hedonicas: 1 — desgostei extremamente, 2 — desgostei muitissimo, 3 — desgostei moderadamente, 4 —
desgostei levemente, 5 — ndo gostei nem desgostei, 6 — gostei levemente, 7 — gostei moderadamente, 8§ — gostei
muitissimo, 9 — gostei extremamente. Médias com a mesma letra ndo diferem estatisticamente entre si pelo teste de
Scott-knott (p > 0,05).

A marca AG obteve maior aceitagcdo e notas de intengdao de compra (p < 0,05) no teste com
informacao, em relacdo ao teste cego e da embalagem (Figura 4 e 5), ou seja, a informac¢do do nome
da marca influenciou na aceitagio dos consumidores de forma positiva. E interessante perceber que
quando a marca ¢ anunciada, a mesma gera uma altera¢ao nas respostas dos consumidores para
determinadas amostras, especialmente se as mesmas forem bastante conhecidas nacionalmente,
como a marca AG. Comportamento semelhante foi reportado por Ribeiro ef al. (2008) ao avaliarem
a influéncia da embalagem na aceitacdo de marcas de cervejas comerciais brasileiras tipo Pilsen.
Estes autores mencionaram que as notas para as marcas de cerveja mudaram para uma posi¢ao mais

alta, a medida que se fornecia informacdo ao consumidor sobre as amostras.
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O valor da marca ¢ caracterizado por um conjunto de recursos que adicionam ou subtraem o
valor a um produto, podendo ajudar o cliente a processar, interpretar ¢ acumular informagdes, bem
como afetar a confianca do mesmo na decisao de compra (AAKER, 1998). Isso confirma o fato de
que as caracteristicas ndo sensoriais, como a marca, podem exercer uma influéncia nas avaliagdes
dos consumidores, conforme reportado em inumeros estudos (DELLA LUCIA et al., 2014;
EBERLE et al., 2019; FREITAS; SILVA; DELLA LUCIA, 2020; LOPES; RODRIGUES,
ARAUIJO, 2018; PINTO et al., 2017; TORRES-MORENO et al., 2012).

A marca CR (Figura 4 e 5) obteve menor aceitacao e nota de inten¢ao de compra no teste
com informagdo em relacdo ao teste com a embalagem e teste cego (p < 0,05), isso indica que a
marca influenciou na aceitacdo do produto de forma negativa. Segundo Freitas, Silva e Della Lucia
(2020), isto sugere que um investimento nas estratégias de marketing e propaganda destes produtos
pode fortalecer a marca perante o publico estudado, principalmente se a mesma ja € percebida pelo
consumidor como tendo boa qualidade sensorial. Dentro das estratégias de marketing, o incentivo
ao crescimento e desenvolvimento da marca é crucial para o sucesso do mercado, pois o
entendimento da mesma tende a expressar maior confiang¢a ao consumidor (RIBEIRO et al., 2008).

A embalagem pode levar o consumidor a comprar o produto, gerando expectativas em
relagdo ao mesmo. Esse elemento comunicativo ajuda os consumidores a decidirem qual item
escolher, capturando sua atencao e convencendo-os de que contém o produto que melhor atende as
suas necessidades (GIL-PEREZ; REBOLLAR; LIDON, 2020). No presente estudo, verificou-se
que ocorreu uma confirmacdo da expectativa gerada pela embalagem de todos os sorvetes das
marcas estudadas, uma vez que as médias obtidas no teste da embalagem foram estatisticamente
iguais (p > 0,05) as médias obtidas no teste cego. Este € um ponto positivo, pois a embalagem pode
induzir o consumidor a adquirir a mercadoria, enquanto os atributos sensoriais confirmam a
preferéncia e podem determinar a reincidéncia na compra (MURRAY; DELAHUNTY, 2000).

Viarios autores tém ressaltado a importancia da embalagem de produtos alimenticios nas
expectativas dos consumidores € sua relevancia para as decisoes de compra. Olesen e Giacalone
(2018) ao investigarem a influéncia do design da embalagem na percepgao dos consumidores sobre
a qualidade de cenouras frescas, concluiram que uma embalagem transparente que permitisse aos
consumidores inspecionarem o produto foi o aspecto mais importante. Ademais, Di Cicco et al.
(2021) ao investigarem como a percepcao visual da suculéncia de uma laranja mostrada na
embalagem do suco de laranja afeta as propriedades inferidas do produto, constataram que a
percepcao visual dos alimentos deve ser integrado ao processo de design da embalagem. Por sua

vez, Martin, Lange e Marette (2021) ao estudarem a possibilidade de alterar as preferéncias do
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consumidor em relacdo a produtos plant-based, evidenciaram que a embalagem induziu um

aumento significativo nas preferéncias de compra para estes alimentos.
Conclusao

As quatro marcas de sorvete apresentaram boa aceitagdo no teste cego e de informacdo. A
marca ¢ a embalagem influenciaram na aceitagao e comportamento do consumidor, evidenciando
que esses elementos sao fortes contribuintes no momento da compra de um produto. Apesar do fato
de que no setor de sorvetes existam grandes marcas, as quais sao responsaveis por maior
faturamento do setor, existem marcas regionais bem estabelecidas no mercado que as mesmas
atendem. Entretanto, ¢ fundamental que os produtores regionais de sorvete utilizem estratégias para
tornar suas marcas conhecidas e solidas no mercado, tais como investimentos na melhoria da
qualidade tanto do produto quanto das embalagens, bem como investir em propagandas e

marketing.
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Capitulo 14

Quantificacao dos compostos bioativos da casca e polpa dos frutos de pitayas de polpa branca
e vermelha

Vander Rocha Lacerda*'; Andres Felipe Gaona Acevedo'; Juliana Aparecida dos Santos';
Rogério Lopes Vieites?

Resumo

A pitaya ¢ uma fruta que vem conquistando o mercado devido a sua alta aceitacao pelos consumidores
e seus beneficios para a saude. Objetivou-se quantificar e comparar os compostos bioativos e
atividade antioxidante da casca e polpa dos frutos de pitaya de casca vermelha com polpa branca e
pitaya de casca vermelha com polpa vermelha. Os frutos foram colhidos em pomar comercial
localizado no municipio de Presidente Prudente-SP, e em seguida transportados para o Departamento
de Produgdo Vegetal da FCA-UNESP Botucatu. Apds, foram armazenados em camara fria no
Departamento de Horticultura, onde foram realizadas as analises bioquimicas da casca e polpa dos
frutos. O delineamento experimental foi inteiramente casualizado em esquema fatorial 2 x 2, sendo
duas espécies de frutos, de casca vermelha e polpa branca e casca vermelha e polpa vermelha e
avaliacao de duas partes dos frutos separadamente, casca e polpa. Com exce¢do da casca e polpa da
pitaya branca, houve diferencga significativa para todos os parametros avaliados. A pitaya de casca
vermelha e polpa vermelha contém mais compostos bioativos e atividade antioxidante que a pitaya
de casca vermelha e polpa branca. Esses compostos estdo cerca de 200 a 300% mais concentrados na
casca em comparacao com a polpa. As correlacdes foram todas significativas, com énfase para os
flavonoides, que com o aumento destes, aumentou-se a atividade antioxidante (r= 0,850). O mesmo
ocorreu para as betalainas, porém de forma menos expressiva (r= 0,613). Também houve correlacdo

positiva entre betalainas e flavonoides (r= 0,902).

Palavras-chave: Antioxidantes. Betalainas. Metabolismo secundario. Pos-colheita.
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Introduciao

A pitaya € uma fruta tropical de cactos colunares hemiepifitos. Possui florescéncia noturna,
habito variado, sendo seu fruto conhecido por varios nomes comerciais e nativos, sendo os mais
comuns mundialmente, ‘pitahaya’ ou ‘dragon fruit (fruta do dragdo)’ (ORTIZ-HERNANDEZ;
CARRILLO-SALAZAR, 2012) e no Brasil, pitaya (DE MENEZES et al., 2015). A pitaya pertence
a familia Cactaceae, com diversas espécies, sendo agrupados em quatro géneros principais: Cereus
(MILL), Selenicereus (BERGER A.) Riccob, Hylocereus (BRITTON; ROSE, 1963) e Stenocereus
(BRITTON; ROSE, 1963; MIZRAHI; NERD; NOBEL, 1997).

Essas espécies mais cultivadas podem ser diferenciadas pelas cores da casca e polpa (NERD;
GUTMAN; MIZRAHI, 1999): casca vermelha e polpa branca [ Hylocereus undatus (Haworth) Britton
e Rose e Hylocereus trigonus (Haw.) Saff.]; casca vermelha e polpa vermelha [ Hylocereus purpusii
(Weing.) Britton e Rose, Hylocereus costaricensis (Weber) Britton e Rose e Hylocereus polyrhizus
(Weber) Britton e Rose]; casca amarela e polpa branca [ Hylocereus megalanthus (K. Schumann ex
Vaupel) Ralf Bauer] (LE BELLEC; VAILLANT; IMBERT, 2006); e também a pitaya-do-cerrado ou
pitaya saborosa, casca vermelho escuro e polpa branca [Selenicereus setaceus (RIZZ)].

Tem como origem as regides de florestas tropicais do México, América Central e América do
Sul, posteriormente foi introduzida nos demais continentes (FLORA OF CHINA, 2015; GLOBAL
COMPENDIUM, 2015). Também hé espécies de ocorréncia em areas de Cerrado e acredita-se que o
Brasil seja um dos centros de origens das pitayas. Outras espécies como a Hylocereus polyrhizus
foram introduzidas, como também a espécie Selenicerus setaceus, (JUNQUEIRA et al., 2002). A
espécie Hylocereus undatus passou a ser cultivada na década de 1990, no estado de Sdo Paulo
(NUNES et al., 2014).

A pitaya vermelha de polpa branca (Hylocereus undatus) ¢ uma das espécies mais cultivadas
no Brasil, ¢ vem despertando grande interesse por parte dos produtores por sua alta capacidade
produtiva e pela grande aceitagdo no mercado de exportacao, proporcionando ganhos econdomicos
altamente compensatdrios, além de constituir uma excelente fonte de nutrientes. O interior do estado
de Sdo Paulo apresenta caracteristicas climaticas favoraveis a implantagao da cultura de pitaya, o que
ja vem ocorrendo, com bons resultados (FERNANDES, 2011).

Nos ultimos anos aumentou exponencialmente as pesquisas com conjuntos de diferentes
ensaios baseados em diferentes mecanismos, incluindo conteudo fenoélico total, contetido total de

flavonoides, conteudo total de, 2, 2'-difenil-1-picrilhidrazil (DPPH) ensaio de eliminagdo de radicais
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livres, para estimar o contetido de compostos fenolicos em frutas e mapear seu potencial antioxidante
(YANG; DUNSHEA; SULERIA, 2020; SULERIA; BARROW; DUNSHEA, 2020).

Esses componentes do metabolismo secundario das plantas, geralmente nao sao recuperados
de cascas e, portanto, fornecem uma fonte futura de ingredientes antioxidantes valiosos que podem
ser industrializados. Presentes na pitaya, os compostos fendlicos e compostos nitrogenados sdo um
grande grupo de metabdlitos secundarios comumente presentes em diversas outras frutas e vegetais,
que desempenham um papel proeminente na saude humana e nutri¢ao. Essas por¢des fendlicas tém
alta atividade antioxidante que previne a formacao de radicais livres. Os polifenois mais abundantes
em diferentes cascas de frutas incluem flavan-3-ols, flavonois, acidos fendlicos e hidroquinonas
(SULERIA; BARROW; DUNSHEA, 2020).

Objetivou-se quantificar e comparar os compostos bioativos e atividade antioxidante da casca
e polpa dos frutos de pitaya de casca vermelha com polpa branca e pitaya de casca vermelha com

polpa vermelha.
Material e Métodos

Os frutos de pitaya de casca vermelha de polpa branca variedade Branca Comum (Hylocereus
undatus Haw.) e pitaya de casca vermelha de polpa vermelha variedade Vermelha Costa Rica “Roxa
do Pard” (Hylocereus polyrhizus Weber) (Figura 1), foram colhidos pela manhda em um pomar
comercial localizado no municipio de Presidente Prudente, no estado de Sao Paulo, Brasil (latitude
22°3'21,24" S, longitude 51°21'35,16" W e 477,6 m de altitude). A colheita foi realizada no periodo
entre o0 34° e 38° dia apds a antese floral, considerado entre os dias adequados para colheita, quanto
a coloracdo, aparéncia e composi¢ao fisico-quimica, segundo Magalhdes ef al. (2019). Os frutos
foram acondicionados em caixas plasticas “hortifriti” e transportados para o laboratério de Pos-
Colheita de Frutas e Hortaligas do Departamento de Horticultura da Universidade Estadual Paulista
“Julio de Mesquita Filho” (Unesp) Faculdade de Ciéncias Agrondmicas, Campus de Botucatu, SP.

No dia seguinte ao da colheita, os frutos foram selecionados, isentos de injurias e defeitos,
padronizados em relagdo ao tamanho e coloracdo, com auséncia de danos fisicos. Em seguida foram
acondicionados em bandejas de poliestireno expandido com dois frutos cada, revestidos e selados
com filme de policloreto de vinila (espessura 0,020 mm) e resfriados a 12 = 1 °C por 24 horas com

UR 85 + 5%, para diminuir o estresse.
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As amostras da casca e polpa previamente congeladas no nitrogénio liquido e armazenadas
em freezer a -18°C, foram maceradas em nitrogénio liquido com o auxilio de um mixer, grau e pistilo,
e armazenadas em tubos de 2 mL (eppendorf).

Os conteudos de betalainas foram extraidos e medidos seguindo o método de Garcia-Cruz et
al. (2013), com modificagdo de Qingzhu et al. (2016) e Wybraniec e Mizrahi (2002). Foram
maceradas 0,5 g da amostra fresca em p6 fino em nitrogénio liquido e extraidas com 5 mL de solug¢ao
aquosa de metanol a 80% (v/v). As amostras foram mantidas durante 10 minutos em banho
ultrassonico (SB25-12DT, Ningbo) e depois agitadas durante 20 min no escuro a temperatura
ambiente. Apds centrifugacdo a 2200 x g por 10 min retirou-se o sobrenadante e acondicionou em
frasco ambar. Os residuos foram submetidos a uma segunda extragdo. Os compostos bioativos foram

medidos através de espectrofotometria (BEL SP 1105).

Figura 1 — Frutos da Pitaya Branca Comum (casca vermelha e polpa branca) e frutos da pitaya
Vermelha Costa Rica “Roxa do Para” (casca vermelha e polpa vermelha)

~

Fonte: Dos autores, 2021.
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Os teores de betalainas, betacianinas somadas com as betaxantina (mg/100g de polpa fresca),
foram calculados pela Equagdo 1:

B = (A5380uAd483X DF X W x V x 100) /(¢ X P X L) (Eq. 1)
Onde, A 538 nm ¢ a absorbancia para betacianinas; A 483 nm ¢ absorbancia para betaxantinas; DF ¢
o fator de diluicdo, W ¢ o peso molecular (550 g/mol para betanina e 308 g/mol para indicaxantina);
V ¢ o volume da solugdo de pigmento (mL); € € o coeficiente de extingdo molar (60.000 L/mol/cm
para betanina e 48.000 L/mol/cm para a indicaxantina) e L é o comprimento da célula (1 cm). P € o
peso do pigmento fresco (g). Todas as determinagdes foram realizadas em triplicata.

Os flavonoides foram determinados utilizando um ensaio colorimétrico de acordo com o
procedimento de Zhishen, Mengcheng e Jianming (1999). Foram adicionados 0,30 pL. de NaNO;
(5%), 1 mL de extrato da amostra, 4 mL de 4gua deionizada e deixado em repouso por cinco minutos.
Posteriormente foi adicionado 0,3 mL de AICI3 (10%) e deixada em repouso durante 5 minutos. Em
seguida, 2 mL de NaOH a 1 mol/L foram adicionados a esta solu¢do. As leituras foram realizadas
contra o branco em comprimento de onda 510 nm. Os flavonoides totais das amostras da casca e da
polpa foram expressos em mg de rutina equivalente por 100 g da amostra fresca (mg RU/100g). Para
o célculo, foi realizado a curva padrdo, com concentra¢do variando de zero a 0,2 mg/g de rutina. A
equagao da curva esta demonstrada na Equagao 2:

y = 0,0008x — 0,0013 (Eq. 2)

Onde, y ¢ a absorbancia e x a concentragdo de rutina. O coeficiente de regressao foi acima de
0,98, indicando curva confidvel. Todas as medi¢des foram feitas em triplicata.

O método DPPH (BRAND-WILIAMS; CUVELIER; BERSET, 1995) ¢ baseado na captura
do radical DPPH (2,2-difenil-1-picril-hidrazil) por antioxidantes, no principio de que o DPPH sendo
um radical estavel de coloracdo violeta escura, aceita um elétron ou um radical hidrogénio para tornar-
se uma molécula estavel, sendo reduzido na presenca de um antioxidante e adquirindo coloragdao
violeta clara (tonalidade amarela). Na forma de radical, o DPPH possui absor¢do caracteristicaa 517
nm, que desaparece a medida que ele vai sendo reduzido pelo hidrogénio doado por um composto
antioxidante.

A mistura de reacdo foi constituida pela adigao de 0,5 mL do extrato da amostra, 3,0 mL de
acetona 80% e 0,3 mL do radical DPPH diluido em acetona 80%. O branco foi constituido pela adi¢ao
3,5 mL de acetona 80% e 0,3 mL do radical DPPH diluido em acetona 80%. Ambos foram incubados
por 45 minutos, em temperatura ambiente e protegido da luz. Foi realizada a curva de calibragao para
a obtencao da equagdo da reta, Equacgao 3:

y = 16,065x — 6,0671 (Eq. 3)
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Sendo as concentragdes de DPPH variando de dez a 60 uM no eixo X e as respectivas
absorbancias no eixo Y. O coeficiente de regressao foi de 0,9947. Os resultados foram expressos em
porcentagem (%) de DPPH reduzido, através da Equacao 4:

A Branco - A Amostra
% DPPH reduzido = ( ) x 100 (Eq- 4)
A Branco

O delineamento experimental foi inteiramente casualizado em esquema fatorial 2 x 2, sendo
duas espécies de frutos, de casca vermelha e polpa branca e casca vermelha e polpa vermelha e
avaliagdo de duas partes dos frutos separadamente, casca e polpa.

Os dados obtidos foram submetidos ao teste de normalidade Shapiro-Wilk. Com todos os
dados normais, estes foram submetidos a andlise de variancia (Two-Way ANOVA), e as médias
comparadas pelo teste Tukey a 5% de probabilidade. Os resultados foram apresentados em médias
com desvio padrdo (média + DP). Correlagdes lineares foram aplicadas entre as variaveis, € o
coeficiente de correlagcdo de Pearson (r) foi obtido, considerando correlagdes significativas com p <

0,05. Foi utilizado o software estatistico GraphPad Prism versdo 8.0.1 (San Diego, CA, EUA).
Resultados e Discussio

Para betalainas (Figura 2) foi observado diferenca significativa entre a pitaya branca e a
vermelha, evidenciando maior contetido de betalaina na casca que na polpa da pitaya vermelha. Entre
a casca € a polpa da pitaya branca nao houve diferencga significativa. O conteudo de betalaina na
pitaya branca ¢ significativamente inferior comparado a vermelha, principalmente na casca e quase
inexistente na polpa.

Suh et al. (2014) estudaram o perfil do metabolito de Pitayas vermelhas e brancas (Hylocereus
polyrhizus e Hylocereus undatus) para comparar a biossintese de betalainas (betacianinas e
betaxantinas) e a atividade antioxidante. Os autores observaram que a maioria das betacianinas
identificadas por analise UPLC foram mais numerosas na casca de ambas as espécies de pitaya do
que na polpa. Os dados sugeriram que ha correlagdes positivas entre flavonoides, metabolitos
relacionados a betalaina e a atividade antioxidante. Além disso, os conteudos relativos dos
metabolitos primarios e secunddrios na via de biossintese da betalaina também foram explicados.
Assim, a anélise de metabolitos primarios pode ajudar na compreensao da biossintese de betalaina e
dos precursores e explicar as informagdes de nutrientes em diferentes partes de ambas as espécies de

pitaya. A maioria dos metabolitos relacionados a betalaina foram significativamente maiores na casca
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do que na polpa das pitayas, corroborando com os resultados do presente estudo na pitaya de casca

vermelha com polpa vermelha.
Figura 2 - Betalainas da casca e polpa dos frutos de pitaya com casca vermelha e polpa branca e pitaya

de casca vermelha e polpa vermelha
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Fonte: Dos autores, 2021.

Nota: Médias seguidas da mesma letra maitscula (comparacgdo entre casca e polpa do mesmo fruto) e da mesma letra
minuscula (comparagdo entre cascas de frutos diferentes e polpa de frutos também diferentes) ndo diferem
significativamente a 5% de probabilidade pelo teste de Tukey.

Para os flavonoides (Figura 3), houve diferenga significativa entre a pitaya branca e a pitaya
vermelha, apresentando-se maior conteildo na pitaya vermelha, principalmente na casca, sendo
superior significativamente. Em ambas, h4 mais flavonoides na casca em comparagdo com a polpa.

Hua et al. (2018) investigaram os perfis metabolicos de trés cultivares de pitaya com diferentes
cores de polpa durante a maturacdo dos frutos. Na fase madura, as menores concentragdes de
flavonoides foram observadas na casca e na polpa da variedade Guanhuabai (casca vermelha com
polpa branca), corroborando com este trabalho. Para as trés cultivares, os niveis de flavonoides na
casca foram maiores do que na polpa no estagio maduro. Esses autores concluiram que a casca de

Pitaya tem quantidade superior do que a polpa como fonte de betalainas, flavonoides e fendis.
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Lin et al. (2021) avaliando os perfis metabolicos de diferentes espécies de pitaya, observaram
que os flavonoides exibiram padrdes especificos de tecido de abundancia de ions, visto que essa classe

de metabolitos foi enriquecida nos tecidos da casca em comparagdo com os tecidos da polpa.

Figura 3 - Flavonoides da casca e polpa dos frutos de pitaya com casca vermelha e polpa branca e
pitaya de casca vermelha e polpa vermelha
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Fonte: Dos autores, 2021.

Nota: Médias seguidas da mesma letra maitscula (comparagdo entre casca ¢ polpa do mesmo fruto) e da mesma letra
minuscula (comparagdo entre cascas de frutos diferentes e polpa de frutos também diferentes) ndo diferem
significativamente a 5% de probabilidade pelo teste de Tukey.

Hua ef al. (2016) caracterizando frutos de pitaya de diferentes cultivares na China, observou
1 mg/g de rutina na casca e 0,6 mg/g de rutina na polpa de pitaya vermelha de polpa branca, diferindo
aos resultados deste presente trabalho, uma vez que foi observado maiores valores na polpa.

A atividade antioxidante (Figura 4) foi significativamente diferente para cada fator, e houve
interacdo entre os fatores, tanto para a casca como para a polpa. Para pitaya branca e vermelha se
evidencia atividade antioxidante, observando que a casca apresenta maiores valores que a polpa.
Podendo corroborar que a pitaya vermelha apresenta melhor capacidade antioxidante que a pitaya

branca.
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Foi observado na casca, aproximadamente o dobro de atividade antioxidante da polpa,
diferindo com os resultados de Kim ef al. (2011), uma vez que estes autores observaram o contrario
ao caracterizar diferentes espécies de pitaya na Coreia do Sul, com 68% de antioxidante total na casca

e 24% na polpa da pitaya vermelha de polpa branca (Hylocereus undatus).

Figura 4 — Atividade antioxidante da casca e polpa dos frutos de pitaya com casca vermelha e polpa
branca e pitaya de casca vermelha e polpa vermelha
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Fonte: Dos autores, 2021.
Nota: Médias seguidas da mesma letra maitscula (comparagdo entre casca ¢ polpa do mesmo fruto) e da mesma letra

minuscula (comparagdo entre cascas de frutos diferentes e polpa de frutos também diferentes) ndo diferem
significativamente a 5% de probabilidade pelo teste de Tukey.

As correlagdes (Tabela 1) foram significativas, com énfase para os flavonoides (p= 0,150),
que com a presenca destes, aumentou-se o valor da correlagio com a atividade antioxidante. A
correlagdo da atividade antioxidante com as betalainas resultou de forma menos expressiva (p=0,387)
se comparada aos falvonoides.

A atividade antioxidante mais forte dos flavonoides em comparacdo com as betalainas
provavelmente resultou do maior teor de flavonoides observados nos frutos. Estudos anteriores
identificaram uma relagdo positiva entre os compostos fenolicos, grupo a qual estdo os flavonoides,
e a atividade sequestradora de radicais livres do DPPH (HUANG et al., 2002; ASMAH et al., 2008).

Em diversos estudos, foram observadas correlacdes entre betalainas e sua capacidade de

eliminagdo de radicais. As propriedades de eliminagdo de radicais das betalainas aumentam com o
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numero de grupos hidroxila, que pode variar com a origem e genética dos frutos (GANDIA-
HERRERO et al., 2013; ESATBEYOGLU et al., 2015).

Também houve alta correlacao positiva entre betalainas e flavonoides (p=0,098). Certamente,
as ativagdes do metabolismo secundario desses vegetais atuaram paralelamente em ambas rotas
metabolicas para biossintese desses compostos bioativos. Os resultados indicam que esses

metabolitos secundarios apresentam papel importante como agentes antioxidantes.

Tabela 1 - Correlagdes entre as variaveis atividade antioxidante, betalainas e flavonoides dos frutos
de pitaya de casca vermelha e polpa branca e de casca vermelha e polpa vermelha

Atividade antioxidante Flavonoides
Betalainas 0,6135™ 0,9023"
Flavonoides 0,8500" -

Fonte: Dos autores, 2021.
Nota: ns Nao significativo; *Significativo a p < 0.05; **Significativo a p <0.01.

Suh et al. (2014) observaram que os resultados do teste de atividade antioxidante (DPPH),
flavonoides e betalainas também mostraram maiores teores de metabolitos na casca do que na polpa
de pitayas. Como resultado, os metabdlitos relacionados a betalaina foram sugeridos como os

principais contribuintes para a atividade antioxidante em amostras de pitaya.
Conclusao

Os compostos bioativos (betalainas e flavonoides) e atividade antioxidante da casca e polpa
das pitayas de polpa branca e vermelha foram quantificados e comparados. Na casca e polpa da pitaya
de casca vermelha com polpa vermelha contém mais compostos bioativos e atividade antioxidante
em relagdo a casca e polpa da pitaya de casca vermelha com polpa branca. Com excecao de betalainas
na pitaya de casca vermelha com polpa branca, os compostos bioativos e atividade antioxidante estdo
mais concentrados na casca, em comparagao com a polpa individualmente de cada espécie analisada.
A pitaya, principalmente a vermelha, deve ser considerada como uma fonte promissora de potencial
para utilizagdo como matéria-prima na prevengado de doencas, portanto € necessario realizar estudos

de extragdo, isolamento, bioacessibilidade e biodisponibilidade desses compostos bioativos.
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Capitulo 15

Condicoes de producao e perfil da qualidade de gelados comestiveis produzidos e
comercializados em Cuiaba, MT

Thamme dos Santos Clini Iaworski'; Jonatd Henrique Rezende-de-Souza*?; Tulio Henrique Batista
da Silva?; Danilo Florisvaldo Brugnera'; Luciana Kimie Savay-da-Silva*!

Resumo

Gelados comestiveis sdo bem consumidos no Brasil, principalmente em épocas quentes, sendo
inserido na alimentagdo principalmente como sobremesa, por ser um alimento refrescante, mesmo
podendo conter alta concentragdo de calorias, agucares e gorduras, condigdes essas indesejaveis pelos
consumidores. Com isso, o nicho comercial vem mudando a fim de acompanhar os desejos dos
consumidores. Logo, objetivou-se compreender as etapas de produgdo de gelados comestiveis de
abacaxi comercializados em Cuiaba-MT, bem como avaliar seus parametros de qualidade. Para isso,
por meio de visitas in locu em dois estabelecimentos produtores de gelados comestiveis, um artesanal
e outro industrial, foi possivel desenvolver fluxograma de processo, analise de custo e comparacao
do perfil nutricional. Com trés potes de 2 L de diferentes lotes de cada estabelecimento visitado,
foram realizadas andlises microbiologicas (Salmonella spp., Estafilococos coagulase positiva e
coliformes termotolerantes) e sensoriais (teste de aceitacdo e intengdo de compra). Os resultados da
sensorial foram submetidos a analise de variancia e teste Tukey. Foi verificado que em grande parte,
as etapas de produgdo sdo similares, no entanto os gelados comestiveis produzidos de forma artesanal
(RS 7,94) possuem valores acima dos fabricados industrialmente (R$ 2,86). No que se refere ao perfil
nutricional, o gelado comestivel industrial foi mais calérico, devido a adicdo de gordura na
formulacao. Os parametros microbioldgicos ndo diferenciaram entre as amostras, entretanto, aquelas
de produgdo industrial tiveram maior aceitacao significativa, com excecdo do aroma. Logo, os
processos de producdo e os custos operacionais sao diferentes, sendo influenciados principalmente
pela lista de ingredientes dos produtos, no entanto, as diferencas das composig¢des ¢ dos processos
afetam diretamente a preferéncia sensorial do gelado comestivel industrial em relagdo ao artesanal,
devido a maior incorporacdo de ar a massa, o que por consequéncia, influencia positivamente na

melhoria da textura durante o consumo.

Palavras-chave: Ingredientes. Processamento de alimentos. Satisfacdo do consumidor. Sorbet.
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2 Departamento de Engenharia e Tecnologia de Alimentos, Faculdade de Engenharia de Alimentos, Universidade Estadual
de Campinas.

* E-mail para correspondéncia: jonatarezendesouza@gmail.com; lukimie@gmail.com
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Introducao

Segundo a Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria - ANVISA (BRASIL, 2005), os gelados
comestiveis sao definidos como produtos alimenticios obtidos a partir de uma emulsao de gorduras e
proteinas, com ou sem adi¢do de outros ingredientes e substincias, ou de uma mistura de agua,
acucares e outros ingredientes e substancias. Os produtos devem ser obtidos, processados, embalados,
armazenados, transportados e conservados em condi¢des que nao produzam, desenvolvam e ou
agreguem substancias fisicas, quimicas ou biologicas que coloquem em risco a saude do consumidor.

Com relagdo a sua produgdo, conforme a Associacao Brasileira das Industrias de Sorvetes —
ABIS (2020), o volume de sorvete produzido no Brasil em 2019 foi de 764 milhdes de litros, o que
classificou o pais como o 10° maior produtor desse alimento no mundo. Ademais, o Brasil se destacou
como o 11° maior consumidor, com uma média de consumo per capita de 5,29 litros. A regido sudeste
expressou maior destaque nesse quesito, sendo a responsavel por 52 % do consumo nacional de
sorvete. Por outro lado, o pico de produgdo e consumo de sorvetes no Brasil se deu em 2014, com
valores de 923 milhdes de litros produzidos e 6,51 litros de consumo per capita.

Essa queda de producao e consumo pode estar relacionada ao tipo de alimento, no qual, de
forma geral, apresenta lactose e elevada concentragdo de energia, agucares e gordura (CIMM, 2020),
e ainda, por esse alimento ser considerando, no Brasil, apenas como uma sobremesa, diferente de
outros paises, os quais consideram os gelados comestiveis como alimento presente em uma dieta
regular (ABIS, 2020). No entanto, mesmo com essa representacdo de queda de producdo e consumo,
o mercado nacional de gelados comestiveis vem se mantendo relevante e com grande variedade de
opgoes aos consumidores (PLETSCH et al., 2019).

As principais alternativas do setor produtivo de gelados comestiveis se dao por meio do
investimento na formagao de parcerias com profissionais da area de alimentos e na criagdo de novas
tecnologias de fabricacdo desses produtos, vinculando a imagem do alimento a um produto saudavel
e nutritivo, que pode ser consumido durante todo o ano (YU ef al., 2021). Neste contexto, a ciéncia
do comportamento do consumidor apresenta grande relevancia, pois leva em consideragdo nao
somente aspectos econdomicos, mas também sdo considerados os aspectos sociais e psicoldgicos dos
individuos (SILVA, 2012).

Ademais, a composi¢do quimica do gelado comestivel determina ndo somente a aceitabilidade
do produto, mas também afeta varios parametros estruturais como firmeza, resisténcia ao
derretimento e textura (GRANGER et al., 2005). Entdo, torna-se de grande importancia que o

responsavel pela produgao saiba reconhecer as caracteristicas sensoriais e nutricionais desse produto,
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e que aplique esse conhecimento em toda a cadeia de produgdo, armazenamento e distribui¢ao. Esse
cuidado ird também impactar diretamente na qualidade microbioldgica do produto final, evitando o
desenvolvimento de doengas transmitidas por alimentos apds o seu consumo (RIZZO, 2004). Diante
disso, este estudo teve por objetivo, compreender as etapas de produgdo de gelados comestiveis de
abacaxi comercializados em Cuiaba-MT, bem como avaliar suas qualidades nutricionais,

microbiologicas e sensoriais.
Material e Métodos
Elaboragdo e descrig¢do do fluxograma de produgado

Para compreendimento do processo industrial de gelados comestiveis de abacaxi, foram
realizadas visitas in locu, em diferentes estabelecimentos produtores desse alimento, sendo um deles
considerado produtor artesanal e o outro considerado como produtor em escala industrial. As
empresas localizam-se na cidade de Cuiaba-MT, e as visitas ocorreram durante o més de fevereiro de
2014. Com base nos dados coletados, foram desenvolvidos fluxogramas de todo o processo de
produgdo de gelados comestiveis de abacaxi, desde a recep¢do das matérias-primas até a etapa de
estocagem.

Foram também coletadas as listas de ingredientes e os dados de custo das matérias-primas
utilizadas na fabricacdo dos produtos, a fim de se mensurar o custo médio de produ¢do dos mesmos.
Entretanto, para esses calculos, ndo foram utilizados os custos fixos, como, por exemplo, gastos com
energia elétrica, agua utilizada em limpeza ou no processo produtivo, assim como o pagamento de

funcionarios.
Coletas das amostras

As amostras foram cedidas pelas proprias empresas, através de parcerias firmadas com esta
pesquisa. Ao todo, foram coletadas seis amostras de 2 litros de gelados comestiveis, sabor abacaxi,
sendo trés produzidas de forma artesanal e outras trés amostras produzidas em escala industrial. As
amostras coletadas eram provenientes de diferentes lotes e foram transportadas em caixa de isopor
com gelox (gelo sintético) até o Laboratorio de Técnica Dietética da Faculdade de Nutricdo, da
Universidade Federal de Mato Grosso, onde foram armazenadas em freezer a -21 °C até o inicio das

analises.
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Avaliagdo da informagdo nutricional

A avaliagdo da informagao nutricional dos produtos foi realizada através da comparagao das
suas tabelas nutricionais. Para o produto produzido industrialmente, a tabela nutricional foi fornecida
pelo proprio fabricante, enquanto que para o produzido de forma artesanal, que s6 possui em sua
composicao dois ingredientes (abacaxi e agucar), a informagao nutricional do produto foi calculada a
partir da Tabela Brasileira de Composi¢ao de Alimentos - TACO (LIMA et al., 2011) para o abacaxi,

e do rétulo da marca do agtcar utilizado pelo fabricante de sorvete.
Avaliagdo microbiologica

Foram realizadas as analises com base na Instru¢ao Normativa n°® 60, de 23 de dezembro de
2019, da Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (BRASIL, 2019), sendo elas: detec¢do de
Salmonella spp., enumeragdo de Estafilococos coagulase positivo e coliformes termotolerantes. As
metodologias utilizadas foram aquelas descritas pelo Manual de Métodos de Analise Microbiologica
de Alimentos e Agua (SILVA et al., 2010), e as anélises foram conduzidas em duplicata de cada uma
das trés repetigdes de amostras de cada tratamento, no Laboratdério de Microbiologia de Alimentos,

alocado na Faculdade de Nutrigao, da Universidade Federal de Mato Grosso.
Analise sensorial

A avaliagdo sensorial das amostras foi conduzida em cabines individuais localizadas no
Laboratorio de Analise Sensorial, da Faculdade de Nutricao, também alocado na Universidade
Federal de Mato Grosso. As amostras foram codificadas com algarismos de trés digitos aleatorios e
apresentadas aos provadores em copos plasticos descartaveis. Para conducdo do experimento, contou-
se com a participacao de 80 consumidores ndo treinados.

A andlise sensorial seguiu um modelo adaptado de Martins (2013), no qual, inicialmente fez-
se um levantamento das informacdes bésicas dos voluntarios e, em seguida, realizou-se um teste
afetivo quantitativo de aceitag@o e outro de inten¢do de compra. Para o teste de aceitagdo, os atributos

(13 99

avaliados foram “aroma”, “cor”, “acidez”, ‘“sabor” e ‘“aparéncia global”, sendo essa avaliagdo
realizada através da utilizagdo de uma escala heddnica estruturada, variando de “desgostei
muitissimo” (nota 1) a “gostei muitissimo” (nota 9). Ja para o teste de inten¢do de compra, utilizou-

se uma escala heddnica estruturada variando de “ndo, com certeza” (nota 1) a “sim, com certeza”
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(nota 5). E por fim, foi questionado aos provadores o que eles “mais gostaram” e o que eles “mais
desgostaram” nas amostras.
Ressalta-se que este estudo foi aprovado pelo Comité de Etica em Pesquisa com Seres

Humanos, da Universidade Federal de Mato Grosso, protocolo CAAE 27011614.2.0000.5541.
Analise estatistica

Realizou-se testes estatisticos apenas para os parametros sensoriais. Para isso, os dados
obtidos no teste de aceitagdo da andlise sensorial e no teste de intengdo de compra foram submetidos
a analise de variancia (ANOVA) e posteriormente ao teste de Tukey, para comparagao multipla das

médias (p <0,05), através do programa estatistico SISVAR (versado 5.3).
Resultados e Discussiao
Elaboragdo e descricdo do fluxograma de produgdo

Na Figura 1, observam-se os fluxogramas de producao elaborados para os diferentes gelados
comestiveis avaliados.

Para producao do gelado comestivel artesanal, sdo utilizados apenas os ingredientes abacaxi
e aglcar, cujas proporgdes encontram-se na Tabela 1. Apods a recepcdo das matérias-primas, ocorre a
sanitizacdo dos abacaxis em dgua clorada a 1.500 ppm, por 15 minutos. Em seguida, sdo descascados,
cortados e pesados, sendo descartados os amassados ou deteriorados. Posteriormente, os pedacos de
abacaxi s3o homogeneizados em liquidificador e peneirados. O preparado ¢ homogeneizado com
acucar e batido no equipamento durante 30 minutos, a fim de desenvolvimento de estruturagdo e
incorporacdo de ar a massa, para entdo ser envasado em potes plasticos de 2 litros e, por fim, serem
submetidos ao congelamento a -21 °C.

Para a elaboragao do gelado comestivel industrial, os ingredientes utilizados sdo agucar cristal,
acido citrico, agua filtrada, aroma de abacaxi em pd, aroma de abacaxi liquido, corante amarelo
tartrazina, emulsificante, xarope de glicose desidratado e gordura vegetal hidrogenada. Esses sdo
pesados nas proporcdes descritas na Tabela 1 e, aqueles em p6 sdo misturados com agua, em
pasteurizador, para inicio da formac¢dao da massa. Nessa mistura, ¢ aplicado calor para inicio do
processo de pasteurizagdo, e quando a temperatura atinge 45 °C, ¢ acrescido a gordura e a glicose, de

forma a facilitar suas dissolu¢des e formagdo de emulsdo. Os processos de pasteurizacdo e
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homogeneizag¢do dos ingredientes sdo finalizados apds 1 hora de aquecimento, o que durante esse
tempo, a temperatura da massa atinge 80 °C. Na sequéncia, inicia-se a etapa de resfriamento, que dura
no maximo 2 horas, sendo a temperatura do produto reduzida para 4 °C. A mistura ¢ entdo mantida a

4 °C durante um periodo de 4 a 12 horas, sob agitac¢do lenta e constante.

Figura 1 - Fluxograma de producdo de gelados comestiveis do tipo artesanal e industrial

comercializados em Cuiaba-MT
B Recepgao das
matérias-primas

A Recepgédo das
matérias-primas

Sanitizagao do
abacaxi

Descascamento do
abacaxi
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Pesagem dos
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ingredientes
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Fonte: Dos autores, 2021.
Legenda: A: fluxograma de producdo artesanal de gelado comestivel de abacaxi; B: fluxograma de producdo industrial
de gelado comestivel de abacaxi.

Conforme Walstra ef al. (2005), essa etapa ¢ chamada de maturacdo e possui como objetivo
permitir a melhor hidratagdo dos ingredientes secos, promovendo entdo a intensifica¢do da formagao
de gel entre o estabilizante com as fragdes aquosa e oleosa. Esses autores descrevem ainda que nesse
momento ocorre a solidificacdo dos globulos de fragdo lipidica, resultando em ganho de estruturagao

a massa e contribuindo para maior cremosidade e resisténcia ao descongelamento e menor sensacao
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de frio ao gelado comestivel. Passado esse periodo total de maturagdo, ¢ adicionada a massa, polpa
de abacaxi em temperatura ambiente, as quais sao misturadas e parcialmente congeladas, formando
uma massa de maior volume, contribuindo na posterior leveza no consumo do produto. Por fim, a

mistura € envasada e congelada as temperaturas de -25 a -28 °C.

Tabela 1 - Formulagdo e custo médio dos ingredientes de gelados comestiveis do tipo artesanal e
industrial comercializados na cidade de Cuiaba-MT

Artesanal (2 kg) Industrial (2 kg)
Ingredientes Quantidade Quantidade
Custo (RS$) Custo (R$)
(%) (%)
Abacaxi Havai 75 5,95 0 0
Acucar cristal 25 1,98 19 0,55
Acido citrico 0 0 0,08 0,00%
Agua filtrada 0 0 56 1,61
Aroma de abacaxi em po 0 0 3 0,10
Aroma de abacaxi liquido 0 0 0,04 0,00*
Corante amarelo tartrazina 0 0 0,001 0,00*
Emulsificante 0 0 0,46 0,01
Xarope de glicose desidratado 0 0 6 0,17
Gordura vegetal hidrogenada 0 0 3 0,07
Preparo de abacaxi com pedagos 0 0 12 0,35

Total 100

X
O
=

100 2,86

Fonte: Dos autores, 2021.
Legenda: *: valores infimos quando diluidos no custo de obtengdo do ingrediente.

Com relagdo aos custos operacionais basicos para elaboragdo dos produtos avaliados,
verificou-se que para a produgao de 2 litros de gelado comestivel artesanal, gastou-se quase trés vezes
mais que o valor calculado para produ¢ao da mesma quantidade de produto de forma industrial
(Tabela 1). Um dos fatos que explica isso € que na formulag@o do sorvete industrializado, é acrescido
emulsificante. Este ingrediente possui uma capacidade de promog¢ao de emulsdo da massa e retengao
de ar, o que contribui consideravelmente para o aumento de rendimento e consequente diminuigdo de
custo (BAER; WOLKOW; KASPERSON, 1997; GOFF, 1997; SYED et al., 2018; WARREN;
HARTEL, 2018). Este fendmeno ¢ chamado e overrun, usualmente definido como o aumento do

volume da massa obtida a partir de um volume inicial de calda (WALSTRA et al., 2005). Esta etapa
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¢ regulamentada pela ANVISA, por meio da RDC n° 266, de 22 de setembro de 2005 (BRASIL,
2005), na qual ¢ definido que a densidade aparente médxima permitida é 475 g/L. J4 o gelado
comestivel artesanal, além de ndo utilizar este ingrediente no processamento, possui em sua
formulacao o abacaxi in natura que, conforme Daniel ef al. (2019) e Guimaraes et al. (2016), no
Brasil, essa fruta caracteriza-se como uma matéria-prima de alto custo, além de ser sazonal, o que

acaba impactando também em uma diferenca de preco dependendo da época do ano.

Avaliagado da informagdo nutricional

A comparacdo dos resultados das informagdes nutricionais dos dois tipos de gelados

comestiveis estudados, pode ser verificada na Tabela 2.

Tabela 2 - Informagdo nutricional de gelados comestiveis do tipo artesanal e industrial
comercializados na cidade de Cuiaba-MT

Artesanal (1 bola — 60 g) Industrial (1 bola — 60 g)
Componente Quantidade Quantidade
VD * (%) VD * (%)
(2 (2)

Valor energético 84 (kcal) 4 111 (kcal) 5
Carboidrato 21 7 15 4
Proteinas 0 1 1 2
Gorduras totais 0 0 4 7
Gorduras saturadas 0 0 2 10
Gordura trans 0 ok 0 ok
Fibra alimentar 0 2 0 0
Sodio 0 0 0,022 1

Fonte: Dos autores, 2021.
Legenda: VD *: valores diarios com base em uma dieta de 2.000 kcal; **: valor diario ndo estabelecido.

Para este estudo, em 1 bola de gelado comestivel (60 g), aquele produzido artesanalmente
expressou 24% menor valor energético comparado ao produzido industrialmente. Isso se deu devido
a composicao de ingredientes das formulagdes, pois naquele produzido de forma artesanal, ndo houve
adi¢do de gordura, como houve no de producao industrial. Sabe-se que o desenvolvimento de gelados

comestiveis com teor reduzido em calorias surge como uma interessante alternativa para a producao
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mais saudavel desses alimentos (YU et al., 2020), sendo esse tipo de produto cada vez mais requerido
pelo consumidor atual.

A crescente demanda por um bem-estar alimentar vem aumentando a necessidade de
adaptagdes das industrias a fornecer alimentos que sejam mais saudaveis aos consumidores,
especialmente em relacdo a sobremesas, que muito das vezes o seu consumo esta mais relacionado
ao prazer do que a nutrigdo, com isso, a incorporagdo de frutas, utilizagcdo de ingredientes funcionais,
e reducdo de agucares, sdo estratégias promissoras a se adotar na fabricacdo dos produtos (ITAL,
2020). Conforme Campos et al. (2015), vem aumentando por parte dos consumidores a busca por
alimentos mais saudaveis, ricos em fibras e com baixo teor de carboidratos e gordura total e saturada,
e ainda, baixo em sodio e, se possivel, com auséncia de aditivos.

Isso pois esses nutrientes estao relacionados ao aumento de sobrepeso na populagao € com o
risco de diversas doencas cronicas (BIDDLE et al, 2010; GODAKANDA; ABEYSENA;
LOKUBALASOORIYA, 2018; WHO, 2021), tais como: hipertensdo, diabetes, problemas renais,
cancer, problemas cardiacos e obesidade (GREGORU; COLEMAN-JENSEN, 2017;
VAHEDPARAST; MOHAMMADI; AHMADI, 2016), dentre outros. Com isso, refor¢a-se a busca
por alternativas tecnoldgicas a fim de garantia das boas caracteristicas nutricionais de um produto,

mesmo esse sendo de baixo custo de producdo e baixo valor comercial, e saboroso e conveniente.
Avaliagdo microbiologica

Os resultados das andlises microbioldgicas foram satisfatorios para ambos os tipos de
producao de gelados comestiveis analisados (Tabela 3), indicando que o preparo desses produtos foi

realizado atendendo as normas de Boas Praticas de Fabricacgao.

Tabela 3 - Condi¢des microbiologicas de gelados comestiveis de abacaxi do tipo artesanal e industrial
comercializados na cidade de Cuiaba-MT

Gelado Estafilococos coagulase Coliformes
Salmonella spp. -

comestivel positiva (UFC/g) termotolerantes (NMP/g)

Artesanal Ausente em 25 g <10 <3

Industrial Ausente em 25 g <10 <3

Fonte: Dos autores, 2021.

No caso do gelado comestivel artesanal, mesmo nao sendo pasteurizado, este apresentou a

mesma qualidade microbioldgica do gelado comestivel industrial. Isso pode ser reflexo dos
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ingredientes e das etapas de producdo, visto que apenas dgua e fruta sanitizada sdo utilizadas no
processo. Desta maneira, os dois produtos atendem as necessidades do consumidor quanto a
seguranca alimentar.

Lima et al. (2019), avaliaram 51 amostras de gelados comestiveis de 12 diferentes frutas
tropicais brasileiras, incluindo o abacaxi, e do total de amostras, foram isoladas 267 leveduras
pertencentes a 29 espécies, sendo que deste total, 41 isolados foram resistentes a0 menos um
antifngico testado e 16 espécies sdo patdgenas. Allata, Valero e Benhadja (2017), perceberam uma
tendéncia de diminui¢ao da contagem de micro-organismos aerobicos e coliformes totais em gelados
comestiveis, apos a implementagdo do Programa de Analise de Perigos e Pontos Criticos de Controle
sob a norma ISSO 22000:2005 em estabelecimento produtora desse alimento, na Argélia.

Esses dados indicam a necessidade de introdugdo de ferramentas de qualidade em
estabelecimentos de produ¢do desse alimento, bem como atualizagdo dos padrdes microbiologicos
estabelecidos em legislagcdo nacional, para intensificar os critérios basicos relacionados a seguranga

alimentar.
Avaliagdo sensorial

Dos 80 consumidores que participaram da pesquisa, 75% eram mulheres € 25% eram homens,
ambos com idade média de 24 anos (£ 8,07). No que se refere aos atributos sensoriais avaliados
(Tabela 4), percebe-se que as amostras de gelado comestivel industrial foram preferidas em relacdo
as amostras de gelado comestivel artesanal, com excec¢ao para o atributo de aroma, que ndo apresentou
diferenca estatistica (p < 0,05) com relagdo a amostra artesanal.

Mesmo com a busca por alimentos mais saudaveis por parte dos consumidores (CAMPOS et
al., 2015; ITAL, 2020), a preferéncia significativa (p <0,05) de produto industrial foi predominante
em relacdo ao produto artesanal. Isso pode estar relacionado ao tipo de teste sensorial aplicado, sendo
este, a cegas. Isso pois, conforme descrito no item de discussdo da “Elaboracdo e Descricdo do
Fluxograma de Produg¢do”, o gelado comestivel industrial possui um ingrediente promotor da
melhoria da textura da massa desse alimento, o emulsificante.

O emulsificante ¢ um ingrediente adicionado em propor¢des de 0,1 a 0,3 g em 100 g do
produto, que possui como finalidade, promover a desestabilizacdo parcial da gordura durante o
congelamento, devido a acdo do estabilizante na redugdo da tensdo superficial dos gldbulos de
gordura, proporcionada pela existéncia de por¢des hidrofilicas e lipofilicas na mesma molécula,

favorecendo assim a coalescéncia parcial, resultando em um produto final com uma estrutura
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desejavel (LOFFREDI et al., 2020). De acordo com Amador, Hartel e Rankin (2017), consumidores
possuem preferéncia por gelados comestiveis com maior concentragao de emulsificantes, pois isso
contribui significativamente na melhoria de parametros sensoriais como diminui¢ao da percepgao de

cristais de gelo e da taxa de derretimento, bem como na melhoria da lubrificagao durante o consumo.

Tabela 4 - Valores médios (+ desvio padrao) das notas atribuidas, pelos participantes da analise
sensorial, aos gelados comestiveis de abacaxi do tipo artesanal e industrial, comercializados na cidade
de Cuiaba-MT

Gelado ' Aparéncia  Intengdo de
Aroma Cor Acidez Sabor

comestivel Global compra

Artesanal 7,55° 730" 6,81° 741° 7,50 ° 391°
(= 1,27) (= 1,28) (= 1,86) (= 1,46) (= 1,18) (+0,92)

Industrial 7,35% 7,98 % 7,492 7,86 ? 7,952 4,30
(= 1,39) (= 1,14) (= 1,44) (= 1,27) (= 1,14) (+0,74)

p-valor 0,3435 0,0005 0,0111 0,0388 0,0150 0,0037

Fonte: Dos autores, 2021.
Nota: Médias seguidas da mesma letra minuscula na coluna (comparagdo entre tratamentos) ndo diferem
significativamente a 5% de probabilidade, pelo teste de Tukey.

No que se refere aos termos mais frequentes observados nas respostas dos provadores,
destaca-se, para as amostras do gelado comestivel artesanal, o termo “sabor natural” da fruta, como
sendo o mais citado no que e refere a pergunta “o que mais gostou na amostra”. Por outro lado, o
termo “acidez intensa” foi o termo mais citado no que se refere ao que menos os provadores gostaram
nessa amostra. Percebe-se que esses termos estdo relacionados diretamente ao principal ingrediente
da formulagdo, o abacaxi in natura, por essa se tratar de uma fruta citrica.

Para as amostras de gelado comestivel produzido industrialmente, por sua vez, o “sabor da
fruta” foi o termo mais citado pelos consumidores, no que se refere ao que eles mais gostaram no
produto, e o termo “muito doce” foi aquele mais citado para o que se refere ao que os provadores
menos gostaram no produto. Analisando a composi¢ao desse produto, verifica-se que além de agucar
(sacarose), o grau de docura do sorvete ¢ influenciado pelo preparado de abacaxi acrescido no fim do

processo de produgao.
Conclusao

Os processos de producdo e custo basicos dos ingredientes, assim como a informacao

nutricional e os aspectos sensoriais de gelados comestiveis de abacaxi, produzidos de forma artesanal
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e industrial sdo consideravelmente diferentes, tendo como influéncia disso, principalmente a lista de
ingredientes dos produtos. Em contrapartida, ambos os produtos avaliados apresentaram adequada
qualidade microbiolégica, demonstrando a importancia das Boas Praticas de Fabricacao,

independentemente do tipo de processo utilizado.
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Capitulo 16

Determinacio da docura ideal e caracterizacio fisico-quimica de néctar de tamarindo
(Tamarindus indica)
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Resumo

O Brasil ¢ privilegiado ante a sua enorme biodiversidade, o que permite acesso a inimeras espécies
frutiferas com caracteristicas nutricionais e sensoriais singulares, dentre as quais se encontra o
tamarindo (Tamarindus indica), ¢ um fruto e exoético utilizado para a preparagao de concentrados,
licores, néctares e sucos, € se destaca como um fruto acido. Com o intuito de reduzir o consumo de
acucar e os seus possiveis maleficios, consumidores tém aderido aos edulcorantes intensos, 0s quais
apresentam pouquissimo ou nenhum valor caldrico, podem promover efeitos colaterais a satde,
portanto, o uso de substancias naturais ganhou grande interesse. Deste modo, o presente trabalho
objetivou o estudo da dogura ideal de diferentes formulagdes de néctar de tamarindo. Além das
analises sanitarias das matérias-primas, que asseguram a qualidade microbiologica das amostras,
foram realizados testes sensoriais do ideal nas residéncias dos provadores para entendimento da
percepcao de consumidores em relagcdo a docura ideal dos néctares com a concentragdo de polpa de
tamarindo fixa em 20% (m/m), variando as porcentagens de sacarose (0%, 7,5%, 15%, 22,5%, 30%),
completando com agua até 100% (m/m). O néctar também foi caracterizado quanto a cor, sélidos
soluveis, acidez titulavel em razdo de acido citrico e pH. Mediante aos dados coletados concluiu-se
que a formulagdo do néctar de tamarindo com dogura ideal apresentou a seguinte composicao: 20%
(m/m) de polpa de tamarindo, 13,08% (m/m) acticar e 66,92% (m/m) 4gua, tendo como caracteristicas
fisico-quimicas L* 40,80 £ 0,0, a* 19,41 £ 0,01, b* 47,82 + 0,01, pH de 2,79 £ 0,02, solidos soluveis
de 13,80+ 0,10 °Brix e acidez total titulavel de 8,77 & 0,06, disponibilizando informagdes para futuras

pesquisas e desenvolvimentos de néctares de tamarindo com edulcorantes.

Palavras-chave: Analise sensorial em domicilio. Escala do ideal. Processamento de frutas.
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! Mestranda, Instituto de Ciéncia e Tecnologia, Universidade Federal dos Vales do Jequitinhonha e Mucuri.
2 Graduanda, Instituto de Ciéncia e Tecnologia, Universidade Federal dos Vales do Jequitinhonha e Mucuri.
3 Docente, Programa de pds-Graduagdo em Ciéncia e Tecnologia de Alimentos, UFVIM.

* E-mail para correspondéncia: annecaldeiramav@hotmail.com

() SIMEALI 204



Introducao

O tamarindo (Tamarindus indica), nome dado ao fruto do tamarindeiro, ¢ uma vagem
alongada com 5 a 15 cm de comprimento, casca pardo-escura, lenhosa e quebradica, contendo de 1 a
5 sementes lisas, marrom-escuras e achatadas, envolvidas por uma polpa parda, fibrosa e de sabor
acido-adocicado (PEREIRA et al., 2010). Considerado um fruto exotico, apresenta-se em forma de
vagem, com polpa macia e escura quando madura. Sua disponibilidade ¢ sazonal e no Brasil ocorre,
principalmente, na época seca do ano (julho a outubro), mas pode estar no mercado durante todo o
ano na forma de polpa congelada e néctar (GARCIA et al., 2012).

A polpa de tamarindo possui componentes nutricionais que contribuem para a satide humana
como vitaminas, cdlcio, ferro, fosforo, potassio, manganés e fibra dietética. Suas propriedades
funcionais sao reportadas em diversos estudos, destacando sua propriedade antioxidante
(RECUENCO et al., 2016), como agente anti-inflamatério (URSZULA et al., 2014) e o seu baixo
indice glicémico associado aos beneficios para os diabéticos (PASSOS, 2017). Essas caracteristicas
podem influenciar positivamente no consumo de seus produtos, acompanhando a tendéncia mundial
dos consumidores que buscam alimentos que oferegam beneficios a saide (FERRAREZI; SANTOS;
MONTEIRO, 2010).

Na medicina tradicional, o tamarindo ¢ usado na cicatrizacdo de feridas, contra dores
abdominais, diarreia, disenteria, infestacdo parasitaria, febre, malaria e problemas respiratorios.
Também ¢ comumente usado em paises tropicais por suas propriedades laxantes e afrodisiacas
(KURU, 2014). Lim et al. (2013) relataram em seus estudos que os extratos de polpa de tamarindo
apresentaram propriedades antioxidantes e de combate ao colesterol, efeitos que podem ser atribuidos
a presenca de compostos fitoquimicos como os fenolicos. Os antioxidantes contribuem para manter
o equilibrio entre a produgdo e a eliminagdo de espécies reativas de oxigénio e outros compostos
relacionados, inibindo e reduzindo as lesdes causadas pelos radicais livres nas células, atuando na
prevencdo de doengas como o cancer (VIEIRA et al., 2011).

O néctar ¢ definido como uma bebida nao fermentada produzida pela diluicdo em agua da
parte comestivel de frutas ou vegetais ou de seus extratos com adi¢do de agucares, destinados ao
consumo direto (BRASIL, 2009). Os Padrdes de Identidade e Qualidade estabelecidos para os
néctares de frutas cobrem as porcentagens minimas de polpa que devem ser usadas em cada tipo de
néctar (BRASIL, 2003; BRASIL, 2013). No entanto, mesmo considerando o vasto potencial do
mercado brasileiro, existem poucos estudos que abordam o comportamento e o perfil dos

consumidores de sucos e néctares de frutas no Brasil. Quando aplicavel esses estudos abordam apenas
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um tipo de bebida aromatizada, que restringe a avaliagdo de todo o mercado (FERRAREZI;
SANTOS; MONTEIRO, 2013).

Um dos ingredientes mais importantes na industria de bebidas ¢ a sacarose. Normalmente
conhecida como agucar ou agucar de mesa, tem sido produzida em larga escala pela industria de
alimentos, tendo em vista o seu consumo crescente por parte da populagdo mundial (MANHANI et
al., 2014). Segundo dados da FAO (2017), orgdo responsavel pela organizagdo da agricultura e
alimentacdo da ONU — Organiza¢ao das Nagdes Unidas, a producao de agticar no Brasil, em 2016,
foi de 768.678,382 toneladas; enquanto no mundo todo o valor total foi de 1.890.661,751 toneladas.
Embora diversas plantas sejam fonte de acucar devido a presenca do mesmo nos seus tecidos,
comercialmente apenas a cana-de-agucar (Saccharum officinarum) ¢ a beterraba (Beta vulgaris) sao
vidveis para a extracdo comercial da sacarose, o agucar comum (RAMOS, 2007). De acordo com
dados do IBGE (2021) em comparagao as safras de cana de acgticar de 2020 e o mesmo periodo de
2021, a producio teve queda de 3,4%, enquanto o levantamento da CONAB (2021), estipula que para
o periodo de 2021, serdo produzidas 41.844,5 toneladas de agucar, com uma variagdo de 40% em
relacdo a 2020.

O agucar pode ser encontrado na forma de cristal, refinado, refinado granulado, refinado
liquido, glacé e liquido invertido (BRASIL, 2017), cuja diversidade de apresentagdo permite utiliza-
lo em uma infinidade de produtos com aplicag¢des especificas. Tem como principal fungdo conferir
gosto doce aos alimentos, além de possuir outras funcionalidades, tais como o auxilio na conservagao
pela reducdo da atividade de dgua, o aumento da viscosidade, a imobilizagdo da 4gua dentre outras,
fato que justifica o seu grande emprego e as dificuldades encontradas para a sua substituicdo
(ADITIVOS & INGREDIENTES, 2016). Pode ser utilizado na elaboragdo de diversos produtos, tais
como doces, geleias, caramelos, compotas, balas, sorvetes, biscoitos, bolos, glacés, bombons,
refrigerantes, entre outros (OETTERER; ARCE; SPOTO, 2006).

O excesso no consumo de agtlicar pode ser considerado um dos principais fatores relacionados
ao aumento no numero de casos de diabetes no Brasil € no mundo, sendo que de acordo com as
diretrizes da Organizacdo Mundial da Saude (OMS) o consumo de agucares livres de uma pessoa
normal ndo deve ultrapassar 10% do total de calorias didrias. (OMS, 2015; SHANKAR; AHUJA;
SRIRAM, 2013). Avaliagdes da OMS (2015) concluiram que limitar a quantidade maxima de adig¢ao
de agucar aos alimentos industrializados e diminuir a por¢do de acticar em bebidas adogadas
beneficiariam e promoveriam maior qualidade de satide publica, principalmente no que tange a uma

maior redu¢do do risco de caries dentarias, diabetes do tipo 2 e doengas cardiovasculares.
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Para a correta defini¢do das concentragdes de edulcorantes a serem aplicados nas bebidas, ¢
de suma importancia o entendimento do dulgor ideal em relagdo a opinido dos consumidores tendo
como referéncia a sacarose. Para isto existem ferramentas em andlise sensorial que auxiliam na
determinag¢do, como o método do teste do ideal. A Analise Sensorial pode ser compreendida como “o
exame das propriedades sensoriais de um produto através dos orgdos dos sentidos”, sendo um
instrumento fundamental para apontar a percepcao e as caracteristicas de um produto pelo consumidor
(PIANA et al., 2004). A aplicacdo de testes sensoriais pode ser realizada em domicilio, uma
possibilidade que traz vantagens como a condug¢do do teste em ambiente real de consumo
(DUTCOSKY, 2015).

Neste contexto o presente trabalho teve o objetivo de definir a dogura ideal de néctar de
tamarindo com aplicagdo de sacarose de acordo com a opinido de consumidores. Além de avaliar

caracteristicas fisico-quimicas das bebidas.
Material e Métodos

Os materiais utilizados no presente trabalho foram adquiridos com recursos proprios, sendo
os seguintes: polpas de tamarindo da Cooperativa Grande Sertao (Montes Claros — MG), acticar cristal
da marca Eurocucar e agua potavel.

As analises microbiologicas foram realizadas no laboratorio de Higiene de Alimentos do
Departamento de Nutri¢do, as analises fisico-quimicas e preparagdo de amostras foram realizadas no
laboratorio de Analise Sensorial do curso de Engenharia de Alimentos do Instituto de Ciéncia e
Tecnologia da UFVJM. Devido a pandemia da COVID-19, a analise sensorial aconteceu em
domicilio, os provadores receberam um kit contendo as amostras e toda a comunicagdo entre

pesquisador e provador foi realizada de maneira virtual.

Avaliagdo sanitaria os ingredientes

Para seguranca do experimento as matérias-primas foram analisadas microbiologicamente
antes do inicio da condugdo dos testes. A qualidade sanitaria da polpa de tamarindo e da 4gua foram
realizadas em novembro de 2019, conforme parametros descritos na RDC n° 12, de 02 de janeiro de
2001, para Salmonella spp. e coliformes termotolerantes a 45 °C (BRASIL, 2001). A populagdo de

coliformes termotolerantes a 45 °C foi avaliada pelo método do Numero Mais Provavel (NMP),
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utilizando uma série de 3 tubos (KORNACKI; GURTLER; STAWICK, 2015), contagem em placas
de mesofilos aerobios (Acumedia, Neogen, USA) utilizando dgar para contagem padrdo (RYSER;
SCHUMAN, 2015). A detecgao de Salmonella spp. foi realizada seguindo a norma NBR ISO 6579-

2014, com modificagdo em relagao ao caldo Muller-Kauffmann, que foi utilizado sem o suplemento

de novobiocina.
Producdo dos néctares

A polpa de tamarindo foi retirada do congelador no dia anterior a preparagdo e alocada na
geladeira para descongelar durante 24 h. No dia seguinte, os néctares sem adi¢ao de sacarose (NSO0),
com 7,5% (m/m) de sacarose (NS75), 15% (m/m) de sacarose (NS15), 22,5% (m/m) de sacarose

(NS225) e 30% (m/m) de sacarose (NS30) foram preparados de acordo com as formulagdes presentes

na Tabela 1.

Tabela 1 — Formulac¢des dos néctares de tamarindo

AMOSTRA AGUA POLPA SACAROSE
NSO 80,0% 20,0% 0,0%
NS75 72,5% 20,0% 7,5%
NS15 65,0% 20,0% 15,0%
NS225 55,5% 20,0% 22,5%
NS30 50,0% 20,0% 30,0%

Fonte: Dos autores, 2021.
Legenda: Néctar sem adicdo de sacarose (NSO0), néctar com 7,5% de sacarose (NS75), néctar com 15% de sacarose

(NS15), néctar com 22,5% de sacarose (NS225) e néctar com 30% de sacarose (NS30).

O processo de producdo dos néctares de tamarindo foi realizado de acordo com Rodrigues et
al. (2016) com modificagdes. As formulagdes foram preparadas separadamente, cada ingrediente foi
pesado e colocado no liquidificador industrial e homogeneizado por um minuto. Em seguida o néctar
foi distribuido em copos plésticos descartaveis com tampa, identificados com niimeros de trés digitos
com 30 mL de néctar. Com todos os néctares preparados, os mesmos foram armazenados em geladeira
e entregues no dia seguinte pela manha no domicilio de cada provador. Durante o recebimento, todos
os provadores foram orientados a colocarem os néctares na geladeira por um periodo de 1h antes de

iniciar o teste.
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Determinagoes fisico-quimicas do néctar de tamarindo

A concentragdo de solidos soluveis (°Brix) das amostras foi medida em refratometro, o pH
das amostras foi medido em pHmetro digital de bancada do modelo mPA210, a acidez total titulavel
das amostras foi expressa em% de acido citrico e a analise de cor instrumental foi determinada por
meio do colorimetro Konica Minolta do modelo spectrophotometer CM-5 com base no sistema
CIELAB no qual a cor foi expressa em L*, a* e b*, com medicao através dos parametros de cor: L*
= luminosidade (0 = preto ¢ 100 = branco); a* (0 a +60 = vermelho, 0 a -60 = verde) e b* (0 a +60 =
amarelo, do 0 a -60 = azul) (JESUS et al. 2017). Todas as analises seguiram os métodos preconizados
pelo Instituto Adolfo Lutz (2008) e as medi¢des foram realizadas em triplicata. Os resultados foram

analisados por andlise de varidncia e teste de Scott-Knott a 5% de significancia.
Estimativa da docura ideal

Para avaliar as amostras foi utilizado o teste do ideal com o uso de formulario online, ancorado
por “extremamente menos doce que o ideal” e “extremamente mais doce que o ideal” nas
extremidades e “ideal” no centro (DUTCOSKY, 2015).

Foi entregue um kit para cada provador contendo as cinco amostras de néctar de tamarindo e
um folder explicando como realizar o teste. As amostras foram entregues em copos plésticos brancos
descartaveis, codificados com algarismos de trés digitos, cada amostra com 30 mL de néctar. Os testes
foram realizados com 61 pessoas com distribuicdo balanceada das amostras. O estudo sensorial foi
submetido e aprovado pelo Comité de Etica em Pesquisas com Seres Humanos da Universidade
Federal dos Vales do Jequitinhonha e Mucuri (UFVJM) para a autorizagdo da sua execucao, sob o
registro CAAE: 89302718.7.0000.5108.

Os dados subjetivos foram transformados em valores numéricos correspondentes as categorias
presentes na escala utilizada, de forma que a categoria “extremamente mais doce que o ideal”
correspondia ao valor +4, “extremamente menos doce que o ideal”, ao valor —4 e a dogura “ideal”
correspondia ao valor 0 (LIMA, 2020). O resultado foi analisado por meio de regressdo linear entre

a média dos valores atribuidos pelos provadores e a dogura de cada amostra (LIMA, 2020).
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Resultados e Discussiao
Avaliagdo sanitaria da polpa de tamarindo e da agua

Tanto a polpa de tamarindo como a dgua utilizadas na preparagdo estavam proprias para o
consumo, ndo sendo detectada a presenca de Salmonella spp. (auséncia em 25 g) nem de coliformes
termotolerantes (<3 NMP/g ou mL). A populacgao de bactérias mesofilas na agua foi de 240 UFC/mL,
enquanto que na polpa foi <10 UFC/g. Nao foram evidenciadas presencgas de coliformes a 45 °C,
indicando que todas as amostras estavam de acordo com a RDC N°12 (BRASIL, 2001), onde esta
estabelecido que refrigerantes e outros compostos liquidos prontos para o consumo, refrescos, sucos
e néctares adicionados ou ndo de conservantes congelados ou ndo deveriam ter indicativo de
tolerancia “auséncia” em todas as amostras.

Todas as matérias-primas utilizadas no presente estudo estavam conforme a legislacao
vigente, evidenciando assim que o processamento dos néctares foi realizado de maneira correta e
eficiente, garantindo assim as condi¢des higi€énicas sanitarias dos produtos finais. Valores
semelhantes foram encontrados por BRAGA ef al. (2020) na preparagdo néctar misto de pitaya e

maracuja.
Determinagoes Fisico-Quimicas

Determinadas as concentragdes de sacarose utilizadas nas amostras, foram efetuadas
determinagdes fisico-quimicas em triplicata de sélidos soluveis (°Brix), cor, pH, acidez total titulavel.
Os resultados encontram-se na Tabela 2.

A Tabela 2 apresenta valores de média e desvio padrdo das cinco amostras que foram
submetidas as andlises fisico-quimicas. Neste estudo os valores de sélidos soliveis variaram entre
2,57 e 30,33 °Brix havendo diferenca significativa entre eles, pode se observar que conforme
aumentava a concentracdo de sacarose também aumentava o teor de solidos soluveis, como a
formulacdo NSO ndo tinha adicdo de sacarose seu valor foi menor que os demais, trazendo em seu
valor de solidos apenas a quantidade de acidos e sacarose encontrada no fruto.

Os resultados para a andlise colorimétrica para os trés estimulos da cor, L*, a* e b* do néctar,
demonstraram que houve variagao significativa (p < 0,05). No que se refere a L* os valores estiveram
entre 25,33 a 51,47 caracterizando as amostras como escuras (L* < 50), sendo compativel a cor do

fruto, para o parametro a* variaram entre 15,54 a 18,80 com diferenca significativa entre as médias,
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trazendo uma cor mais avermelhada, enquanto o pardmetro b* variou entre 36,51 a 49,40 trazendo
uma cor mais amarelada, esses dois ultimos parametros podem estar relacionados com os

carotenoides presentes na polpa do fruto.

Tabela 2 - Resultados obtidos das médias para as determinagdes fisico-quimicas das amostras de
néctar de tamarindo com diferentes concentragdes de sacarose € concentragao fixa de 20% de néctar.

) ACIDEZ
SOLIDOS )
) COR pH TITULAVEL
AMOSTRA  SOLUVEIS
(% acido citrico)
(°BRIX)
L* a* b*
4385 + 16,63+ 46,46 + 2,69 +
NSO 2,57 + 0,06 10,84 + 0,10
0,022 0,012 0,032 0,012
46,82 + 16,07+ 46,07 + 2,70 +
NS75 8,73 +£0,15° 9,10 +0,10°
0,01° 0,01° 0,022 0,012
41,11 + 18,80+ 4940 + 2,65+
NS15 11,80 + 0,10° 8,29 + 0,06°
0,04° 0,01° 0,34° 0,01°
51,47 + 15,54+ 48,62 + 2,67 +
NS225 23,77 + 0,064 8,19 +0,15°
0,054 0,014 0,04° 0,01°
2533 + 18,12+ 36,51 2,64 +
NS30 30,33 £0,12¢ 8,0+0,21°
1,45¢ 0,05¢ 1,60° 0,02°

Fonte: Dos autores, 2021.

Nota: Médias seguidas da mesma letra minuscula na coluna (comparagdo entre tratamentos) ndo diferem
significativamente a 5% de probabilidade, pelo teste de Scott-Knott.

Legenda: Néctar sem adi¢do de sacarose (NSO0), néctar com 7,5% de sacarose (NS75), néctar com 15% de sacarose
(NS15), néctar com 22,5% de sacarose (NS225) e néctar com 30% de sacarose (NS30).

As medidas de pH adquiridas entre as formulagdes do néctar de tamarindo variaram de 2,64 a
2,70, esses valores caracterizam a bebida como acida (pH < 4) (VALSECHI, 2006), sendo variavel
importante na formulagdo da bebida ja que valores de pH inferiores a 4,5 desfavorecem o crescimento
do Clostridium botulinum (SANTOS et al., 2013).

Os valores de acidez total titulavel encontrados no presente estudo variaram de 8 a 10,84 nas
cinco formulagdes elaboradas, conforme foi aumentando a concentragdo de sacarose menor foi o
valor de acidez titulavel, as amostras com 15, 22,5 e 30% de sacarose ndo difeririam estatisticamente

entre si.
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Determinacdo da Dog¢ura Ideal

O teste utilizando escala do ideal permitiu verificar a opinido de 61 pessoas a respeito da
dogura do produto, possibilitando determinar a dogura ideal do néctar de tamarindo adogado com
sacarose. Os dados foram submetidos a regressdo de primeira ordem (Figura 1), a partir da qual foi
possivel determinar que a concentragdo ideal de sacarose a ser adicionada ao néctar de tamarindo era
de 13,08% através do ponto de intersecdo com o eixo X.

Esta determinacao foi corroborada pelos histogramas de distribui¢do das respostas sensoriais

em funcdo da concentracdo de sacarose adicionada ao néctar de tamarindo, presentes na Figura 2.

Figura 1- Docura ideal de polpa a ser adicionada ao néctar de tamarindo, obtida no teste com Escala
do Ideal
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Fonte: Dos autores, 2021.

Na Figura 2A, verifica-se que a maior porcentagem de respostas, cerca de 47%, foi referente
a nota -3, que corresponde a categoria “muito menos doce que o ideal”. Para o néctar de tamarindo
adocado com 7,5% (Figura 2B) 15% de agucar (Figura 2C) consideraram que estas se encontravam
ideal em rela¢do a docgura, atribuindo-lhe nota 0, cerca de 37% e 72% respectivamente. Este fato
contribuiu para que a docura ideal do néctar adogcado com sacarose fosse determinada entre 7,5% e
15%. Para a amostra contendo 22,5% de agucar (Figura 2D), grande parte dos provadores atribuiu
nota 3, relativa a categoria “muito mais doce que o ideal”. Finalmente, para a concentrag¢do de 30%
(Figura 2E), a categoria com maior porcentagem foi a relativa a nota 4, ou “extremamente mais doce
que o ideal”, com cerca de 52%.

Como a concentragdo ideal de sacarose foi de 13,08%, foi realizada analise fisico-quimica de

cor, pH, solidos soluveis em °Brix e acidez titulavel total expressa em% de acido citrico. Os valores
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de cor do néctar avaliado no parametro L* foi de 40,80 + 0,01, nos parametros a* e b* os valores
apresentados foram respectivamente, 19,41 = 0,01 e 47,82 £+ 0,01, o pH foi de 2,79 + 0,02, s6lidos
soluveis de 13,80 + 0,10 °Brix e acidez total titulavel de 8,77 + 0,06.

Figura 2 - Histogramas de distribui¢do das respostas obtidas no teste com escala do ideal para as
amostras de néctar de tamarindo com 0% de sacarose (A), com 7,5% de sacarose (B), com 15% de

sacarose (C), com 22,5% de sacarose (D) e 30% de sacarose (E)
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Fonte: Dos autores, 2021.
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Conclusao

A aplicagdo do teste do ideal em domicilio apresentou resultados consistentes e afirmou
a possibilidade desta modalidade entre as atividades em andlise sensorial. O néctar ideal foi
definido com a formulacdo: 20,00% de polpa de tamarindo, 13,08% de sacarose ¢ 66,92% de
agua, resultando em uma bebida com caracteristicas fisico-quimicas com parametros de cor
com valores de L* 40,80 + 0,0, a* 19,41 £ 0,01 e b* 47,82+ 0,01, o pH de 2,79 + 0,02, sélidos
soluveis de 13,80 + 0,10 °Brix e acidez total titulavel de 8,77 + 0,06. Apesar de ndo encontrar
na legislagdo padrao de identidade e qualidade para o néctar de tamarindo, as formulagdes
podem ser consideradas néctares, atendendo 0% de minimo de polpa, além de possuir aspectos
sanitarios necessarios segundo a legislacdo. A partir da disponibilizag¢dao da concentracao ideal
de sacarose podem ser realizados testes de aplicacdo de edulcorantes em néctares de tamarindo
com maior assertividade, ja que a equivaléncia da sacarose com edulcorantes comerciais esta
disponivel tanto a partir de informagdes das industrias que produzem os edulcorantes quanto

na literatura cientifica.
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Avaliacio dos parametros de qualidade de polpas de acerola comercializadas em
Guanambi-BA
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Resumo

Devido a busca por praticidade por parte dos consumidores, o consumo de polpas de frutas vem
aumentando e assim surge a preocupacdo com a melhoria da qualidade fisico-quimica e
microbiologica destas. Diante disso, o presente trabalho teve como objetivo verificar o padrdo de
identidade e qualidade de polpa de acerola congelada comercializadas em Guanambi- Bahia. Foram
analisadas 12 polpas de acerola congelada, sendo 4 marcas diferentes adquiridas em 3 dias distintos,
obtidas em supermercado local de Guanambi-Bahia. Foram realizadas analises fisico-quimica (pH,
acidez titulavel em acido citrico, acido ascorbico, solidos soluveis totais, umidade e cinzas) e analise
microbiologicas (coliformes termotolerantes, fungos filamentosos e leveduras, salmonella e
staphylococcus). Os resultados foram comparados com a Instru¢do Normativa n° 1, de 07 de janeiro
de 2000 revogada pela Instrug¢do Normativa n® 49, de 26 de setembro de 2018.Verificou-se
conformidade em todos os parametros, exceto para o parametro de solidos totais o qual somente a
marca A apresentou dentro do padrdo estabelecido pela legislagdo. Na andlise microbioldgica
verificou-se que nenhuma das amostras apresentou contamina¢do indicando que as polpas de frutas
passaram pelo processo de producdo, manipulacio e armazenamento adequado. As polpas
apresentaram os padrdes de identidade e qualidade exigidos, exceto para o pardmetro de solidos totais

que nem todas marcas estavam em conformidade.
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Introducao

O Brasil € o terceiro pais com producdo mundial de frutas, sendo responsével por 4,6% do
volume colhido com uma produgdo de 39,9 milhdes de toneladas de frutas (SOUZA, 2020).
Entretanto, as frutas s3o altamente pereciveis, causando grandes perdas e desperdicios dessas
(BAUER; WALLY; PETER, 2014). Uma tecnologia utilizada para evitar o desperdicios das frutas,
preservar as qualidades nutricionais (CASTRO et al., 2015) e ter maior praticidade para preparo € a
polpa de fruta (ORQUEDA et al., 2021). A polpa de fruta ¢ o produto ndo fermentado, nao
concentrado, ndo diluido, obtido de frutos polposos, por meio de processo tecnoldgico adequado, com
teor minimo de so6lidos totais, derivada da parte comestivel do fruto (BRASIL, 2018).

O fruto que tem como destinacao principal a produgdo de polpa ¢ a acerola (SEBRAE, 2013).
A acerola (Malpighia emarginata DC.) ¢ uma fruta nativa da América Central e do norte da América
do Sul (MALEGORI et al., 2017). Possui grande importancia por ser rica em vitamina C (COELHO
et al., 2007), antioxidante (PRAKASH; BASKARAN, 2018), antocianinas, carotenoides, ferro e
calcio (MERCALI et al., 2014). Porém, essa composi¢ao pode variar conforme condigdes ambientais
e de maturacao, por exemplo, diminui¢ao da vitamina C conforme avango da maturagao (ADRIANO;
LEONEL; EVANGELISTA, 2011). A fruta acerola possui perecibilidade muito rapida, dificultando
a comercializacdo da fruta in natura (MALEGORI et al., 2017), por esse motivo, essa fruta ¢
processada para produzir polpas congeladas (CAETANO; DAIUTO; VIEITES, 2012).

As polpas congeladas devem estar de acordo com a legislacdo vigente, garantindo a qualidade
do produto (SOUSA et al., 2020) e a comercializacdo dessas sem alteracdes quimicas, nutricionais,
sensoriais € com auséncia de materiais estranhos (FREITAS et al., 2020). Os parametros de qualidade
exigidos pela legislagdo sdo as fisico-quimicos e microbiologicas. As fisico-quimicas estdo o
potencial hidrogenionico (pH), acidez total titulavel, teor de acido ascorbico (Vitamina C), sdlidos
soluveis totais. E as analises microbiologicos das polpas sdo fungos e leveduras, coliformes e
salmonella (BRASIL, 2018).

Para obter os pardmetros exigidos pela legislacdo as polpas passam por processamento
tecnoldgico adequado, inicialmente as frutas sdo selecionadas e higienizadas, em seguida sdo
despolpadas, pasteurizadas, envasadas e armazenadas/congeladas (FURTADO et al, 2009). A
selecdo consiste em eliminar as frutas estragadas e matérias estranhas; a higienizagao ¢ a etapa da
lavagem (retirada de toda sujidade visivel com agua corrente), sanitizacao (imersao em uma solugao
contendo geralmente agua clorada) e enxidgue (enxdgue retirada do excesso de cloro); o

despolpamento ¢ utilizado para extrair a polpa das sementes, cascas e material fibroso (MATTA et
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al., 2005); pasteurizagdo ¢ um tratamento térmico utilizado para reduzir a carga microbiana presente
na fruta (FURTADO et al., 2009) e inativar enzimas; envase ¢ a etapa de colocar as polpas em
embalagens adequadas para comercializa¢dao; o congelamento preserva as caracteristicas originais da
fruta e evita o crescimento de microrganismos, proporcionando qualidade e seguranga ao produto
final (MATTA et al., 2005).

Mediante a auséncia de fiscalizacdo para polpas de frutas, viu-se a necessidade de estudos
para tal produto congelado de forma a fornecer resultados relativos a este alimento. Sendo assim, este
trabalho teve como objetivo verificar o padrao de identidade e qualidade de polpa de acerola

congelada comercializadas em Guanambi- Bahia.
Material e métodos

Foram analisadas 12 polpas de acerola congeladas, sendo 4 marcas (A, B, C e D) diferentes
adquiridas em 3 dias distintos (4x3). Essas polpas foram obtidas em supermercado local de
Guanambi-Bahia, estavam de forma expostas ao consumidor congeladas em freezer. As amostras
foram transportadas em suas embalagens originais (100 mL), ndo violadas, em recipiente

termicamente isolado.
Analise fisico-quimica e centesimal

Para a realizag¢@o das anélises fisico-quimicas e centesimal, seguiu-se a metodologia descritas
nas normas analiticas do Instituo Adolfo Lutz - IAL (2008). As amostras foram descongeladas até a
temperatura ambiente e posteriormente realizada as analises em triplicata.

pH: a determinagao do pH foi realizada utilizando pHmetro de bancada devidamente calibrado

Acidez total tituldvel (ATT): determinagdo por volumetria com indicador e calculada% de
acidez em acido citrico.

Acido ascorbico (AA): obtido por titulometria com solugio de iodato de potassio.

Soélidos Soluveis Totais (SST): determinou-se com refratometro digital

Umidade: quantificagdo de umidade foi realizada em estufa a 105 °C até peso constante.

Solidos totais: os solidos totais foram determinados por diferenca da umidade encontrada.

Cinzas: o teor de cinzas foi obtido pela incinera¢ao do residuo seco em mufla a 550 °C.
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Andlise microbiologica

As analises microbiologicas seguiu a metodologia descrito por Silva, Junqueira e Silveira
(2001).

Coliformes a 35 °C e a 45 °C: as amostras foram inoculadas em trés tubos contendo caldo
Lactosado (CL), com tubo de Duhran invertido (teste presuntivo). Os tubos foram incubados a 35 °C
por 24-48 horas.

Salmonella sp: as amostras foram inoculadas em frascos contendo caldo Lactosado e
incubadas a 35 °C, por 24 horas.

Fungos Filamentosos e Leveduras: foi utilizado o método de plaqueamento direto, dilui¢des
foram semeadas ¢ as placas foram incubadas a 22 °C por 3 a 5 dias.

Staphylococcus aureus: realizada através da dilui¢do em agua peptonada (H2Op) e inoculada

em placas de Agar Baird-Parker (BP). Foram incubadas a 35- 37 °C/ 45- 48 horas.
Andlise estatistica

Os dados gerados na analise fisico-quimica foram submetidos ao delineamento inteiramente
casualizado (DIC) e submetidos a analise de variancia (ANOVA), posteriormente realizado o teste

de Tukey a nivel de 5%.
Resultados e discussao
Analise fisico-quimica e centesimal

Os resultados das andlises fisico-quimica foram comparados com o padrao da Instrucdo
Normativan® 1, de 07 de janeiro de 2000 N° 01/2000 (IN 01/2000) revogada pela Instru¢cdo Normativa
n°® 49, de 26 de setembro de 2018 (IN 37/2018), com alteragdo minima dos padrdes estabelecidos. Os
resultados das analise fisico-quimicas estdo apresentados na Tabela 1.

Todos os valores de pH encontrados nas polpas de acerola (Tabela 1) estavam dentro do
estabelecido pela IN 37/2018, e apresentaram diferenga significativa entre as marcas (p> 0,05). O pH
¢ um atributo de qualidade importante, pois dependendo do seu pH ira inibir o crescimento de

microrganismos, a maior parte das frutas se enquadram em muito acidos, ou seja, pH <4,0 (BASTOS,
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2007). No presente trabalho todos os resultados se enquadraram em polpas de alta acidez, resultados
estes que irdo evitar o crescimento de microrganismos que nao se desenvolvem em pH &cido.

Sousa et al. (2020) avaliando trés marcas de polpas de acerola congeladas comercializadas em
Santarém-PA encontraram valor de pH de 3,60, 3,36 ¢ 3,29. Nascimento et al. (2018) analisaram
polpas de acerola artesanais e industriais congeladas e obtiveram valores de pH de 3,35 para polpas
industriais e 3,63 para polpas artesanais. Oliveira et al. (2014) avaliaram sete marcas de polpas de
frutas congeladas na cidade de Mossor6-RN e encontraram pH minimo de 3,13 e maximo de 3,51.
Valores bem semelhantes aos do presente trabalho.

Na andlise de acidez todas as marcas das polpas estavam de acordo com o estabelecido pela
IN 37/2018 (Tabela 1), apresentando diferenca significativa (p> 0,05) entre as marcas. A partir da
acidez pode avaliar o estado de conservacdo de polpas, pois quando a fruta estd no estado de
maturacao e passa para a senescéncia a acidez do fruto geralmente ¢ diminuida (MACIEL et al., 2010;
PEREIRA et al., 2006). Também ¢ alterada a acidez quando ocorre o processo de alteragdo do
alimento, seja por hidrélise, oxidagdo ou fermentacdo (IAL, 2008). Todos as polpas de acerola
estavam com valores adequados, portanto as frutas utilizadas para o processamento da polpa estavam
em bom estado de maturagao e ausente de qualquer alteragao.

Sousa et al. (2020) avaliando trés marcas de polpas de acerola congeladas comercializadas em
Santarém-PA encontraram valor de acidez total titulavel de 0,22; 0,25 e 0,25 resultados fora da
legislacdo e diferente desse trabalho. J4 Brasil ef al. (2016) avaliaram cinco marcas de diferentes
polpas de fruta congeladas comercializadas na cidade de Cuiabd-MT, encontraram valores fora da

legislagdo com minimo de 0,71 em apenas uma marca e o valor méximo de 1,25.

Tabela 1 - Resultados das andlises fisico-quimica de polpa de frutas congelada de quatro diferentes
marcas (A, B, C e D) comercializadas em Guanambi- BA, 2018

Marcas pH ATT (%) AA (mg/100 g) SST (° brix)
A 333+0,01° 120+0,05* 1778,18+0,44° 7,56+ 1,48 2
B 3,35+£0,03®  0,99+£0,06° 1234,10+0,14° 5,76 0,57 2
C 3,39+0012% 094+0,05° 1569,24 + 0,03 5,96 + 0,06 *
D 3,17+£0,02°¢  1,16+0,03*  1254,93+0,13° 6,10+ 0,37 2

IN 49/2018 (min) 2,80 0,80 800,00 5,50

Fonte: Dos autores, 2021.

Legenda: Instru¢do Normativa n® 49, de 26 de setembro de 2018 (IN 37/2018). min- minimo que a legislagao estabelece.
ATT- Acidez total titulavel em% de acido citrico; AA- Acido ascorbico; SST- solidos solaveis totais.

Nota: Médias seguidas da mesma letra mintiscula na mesma coluna ndo diferem significativamente a 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.
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Na analise de acido ascorbico todas as marcas das polpas de fruta de acerola apresentaram
uma grande quantidade (Tabela 1), todas estavam de acordo com a IN 37/2018, e ndo apresentaram
diferenca significativa (p< 0,05) entre as marcas. Todas as amostras apresentaram grande
concentracdo de acido ascorbico, isso pode ser explicado devido a fruta acerola conter grande
quantidade de acido ascorbico antes do processamento, e se houve perdas no momento do
processamento da fruta ou armazenamento da polpa, ndo foi o suficiente para estar abaixo da
legislagdo. A preservacao do acido ascorbico também pode ser explicada devido as polpas de acerola
apresentarem pH de alta acidez, ja que o acido ascorbico € estdvel em condigdes acidas e instavel em
condi¢des de oxigénio, luz e calor (RIBEIRO; SERAVALLI, 2007).

Nascimento et al. (2018) analisaram polpas de acerola artesanais e industriais congeladas e
perceberam que a produgdo industrial obteve maior quantidade de acido ascorbico (vitamina C) com
média de 1080,11 mg/100 g e dentro do padrdo exigido pela legislagdo, ja as polpas artesanais que
obteve valor de 633,04 mg/100 g estavam abaixo do permitido pela legislacdo. Os autores discutiram
que o baixo teor na vitamina C nas polpas artesanais pode estar associado a deficiéncias no processo
produtivo. Brasil ef al. (2016) avaliaram cinco marcas de diferentes polpas de acerola congeladas
comercializadas na cidade de Cuiaba-MT, e apenas uma marca estava dentro do padrdo exigido pela
legislagdo com média de 888,4 mg/100 g, resultados diferentes do presente trabalho onde as polpas
apresentaram grande concentra¢do de 4cido ascorbico.

Os solidos soluveis totais (SST) estavam de acordo com a IN 37/2018 (Tabela 1), e ndo
apresentaram diferenca significativa (p< 0,05) entre as marcas. O teor de s6lidos soluveis totais indica
indice de maturidade de algumas frutas (MERCALI ef al., 2011) e compostos dissolvidos como os
acucares (LUZ et al., 2012). Os teores de s6lidos soltuveis totais podem diminuir com alguns fatores
como clima e solo (PEREIRA et al, 2006). Sendo assim, as polpas estavam com indice de maturidade
e aglcares adequados.

Oliveira et al. (2014) avaliaram sete marcas de polpas de frutas congeladas na cidade de
Mossoro-RN e obteve resultados satisfatorio para solidos soltiveis de acordo com o padrdo
estabelecido. O resultado minimo encontrado foi de 5,57 °brix e maximo de 8,27 °brix, resultados
proximos desse trabalho.

Os resultados para solidos totais (Tabela 2) mostram que todas as polpas estavam fora da IN
49/2018, exceto a marca A que estava de acordo. Apresentaram diferenca significativa (p>0,05) entre
as marcas. Os so6lidos totais sao matérias suspensas ou diluidas existente em uma amostra, em alta
temperatura essa dgua ¢ evaporada e o residuo deixado no recipiente apos a evaporacao sdo os solidos

totais (IAL, 2008). Essa andlise em polpas de frutas tem como intencdo avaliar se houve acréscimo

() SIMEALI 244



de d4gua (GADELHA, 2009). Esses valores baixos de so6lidos totais podem indicar adi¢ao de 4gua no
momento do processamento ou por fatores que interferem nas caracteristicas das frutas tais como
fatores naturais/ambientais no momento do plantio.

A IN 37/2018 nao estabelece padrdo para os parametros de umidade e cinzas. Mesmo sem
apresentar padrdes, foi realizado a anélise de umidade e cinzas nas polpas de acerola, visto que sdo
parametros importantes na determinagdo de alimentos.

As marcas das polpas de acerola apresentaram diferenca significativa (p> 0,05) para os
parametros de umidade e cinzas. Conforme mostra a Tabela 2, a marca A apresentou menor umidade,
consequentemente maior teor de sélidos totais e cinzas, isso quer dizer que essas polpas continham
menor quantidade de dgua e maior quantidade de solidos totais e minerais. Segundo a tabela TACO
(2011), a polpa de acerola congelada tem valor de umidade de 93,6% e cinzas de 0,3%, valores
proximos encontrados no presente trabalho. Canuto ef al. (2010) caracterizaram polpas de acerola da
Amazodnia e obtiveram valores de 97,5% de umidade, consequentemente valores baixos de s6lidos
totais. Nascimento et al. (2018) obtiveram média de 95,67% para polpa de acerola artesanal € 93,61%
para polpa de acerola industrial congeladas.

A analise de umidade corresponde a perda em peso tolerada pelo produto quando aquecido
em condi¢des nas quais a agua € retirada. No momento da analise ndo é somente a dgua a ser retirada,
assim como outras substancias que se volatilizam nessas condi¢des (IAL, 2008). Ja o teor de cinzas
determina o residuo inorganico restante da queima da matéria organica. A composicao das cinzas sao

substancias minerais presentes no alimento (GADELHA et al., 2009).

Tabela 2 - Resultados das andlises centesimal de polpa de frutas congelada de quatro diferentes
marcas (A, B, C e D) comercializadas em Guanambi- BA, 2018

Marcas ST (%) Umidade (%) Cinzas (%)
A 6,32+0,162 93,57 + 0,05 ° 0,41 + 0,06 2
B 5,76 + 0,63 ® 94,24 + 0,63 * 0,34 + 0,05 %
C 522+0,07° 94,78 £0,07 2 0,28 + 0,01 °
D 544 +0,22% 94,56 + 0,22 0,29 + 0,04 ®
IN 49/2018 (min) 6,00 -- -

Fonte: Dos autores, 2021.

Legenda: Instru¢do Normativa n° 49, de 26 de setembro de 2018 (IN 37/2018). min- minimo que a legislagao estabelece.
ST- Sélidos totais

Nota: Médias seguidas da mesma letra mintscula na mesma coluna ndo diferem significativamente a 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.
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Andlise microbiologica

Os dados da analise microbiologica foram comparados com a Instru¢do Normativa MAPA n°
1, de 07 de janeiro de 2000 revogada pela Instru¢do Normativa n° 49, de 26 de setembro de 2018 (IN
49/2018), com alteragao minima dos padrdes estabelecidos. Os resultados da analise microbiologica
estdo apresentados na Tabela 3.

Todos os resultados (Tabela 3) de coliformes totais e termotolerantes foram negativos, ou seja,
estavam de acordo com a IN 49/2018. Esses microrganismos sao indicadores de condigdes de higiene
sanitaria inadequada durante o processamento, sendo assim podemos perceber que no momento do
processamento das polpas foram realizados todos os procedimentos adequados para evitar
contaminagao por esse microrganismo.

Os fungos filamentosos e leveduras estavam ausentes nas polpas (Tabela 3), estando de acordo
com a IN 49/2018 que permite 5x10? desses em polpas. Quando determina quantidades elevadas desse
microrganismo em polpas de frutas indica falhas nas condi¢des higi€nicas sanitaria no processamento
(SILVA, 2002). Essa analise ¢ importante, pois os fungos produzem micotoxinas e traz riscos a saude
humana quando consumidos (IAMANAKA et al., 2010). Santos ¢ Nascimento (2014) avaliaram
caracteristicas higiénico sanitarias de polpas de frutas de acerola e apresentaram valores de fungos
filamentosos e leveduras em desacordo com a legislacdo, com valores que variam de 4x10% a 1,28x10’
UFC/g. Resultados este que indica condigdes higi€énicas sanitdrias precdrias no processamento,

resultado diferente do presente trabalho que estava ausente.

Tabela 3 - Resultado das andlises microbioldgicas de polpa de fruta de acerola comercializadas em
Guanambi- Bahia, 2018.

Marcas Coliformes Coliforme Fungos e Salmonella  Staphylococcus
termotolerantes totais leveduras (UFC/g) (UFC/g)
(NMP/g) (NMP/g) (UFC/g)
A <3 <3 <10 Ausente <10
B <3 <3 <10 Ausente <10
C <3 <3 <10 Ausente <10
D <3 <3 <10 Ausente <10
IN 49/2018 <10? -- 5x103 Ausente -

Fonte: Dos autores, 2021.
Legenda: Instrugdo Normativa n® 49, de 26 de setembro de 2018 (IN 49/2018). NMP: Numero mais provavel; UFC:
Unidades formadoras de coldnias.
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Como mostrado na Tabela 3, os resultados obtidos na determinacao de Salmonella mostraram
que todas as amostras estavam dentro da IN 49/2018 que deve ser ausente/ 25 g. A Salmonella é uma
bactéria que esta presente no solo, alimentos, dgua e fezes; o seu habitat natural ¢ o intestino de
humanos e animais (SHINOHARA et al., 2008).

A legislagdo ndo estabelece o padrao para Staphylococcus, entretanto dada a importancia deste
microrganismo realizou-se a analise do mesmo, os resultados obtidos nesse trabalho demonstraram
que as polpas de frutas estudadas estavam ausentes deste microrganismo. A presenca do
Staphylococcus indica habitos de higiene incorretos dos manipuladores de alimentos, devido a
bactéria ser encontrados na pele, orofaringe e nasofaringe do ser humano e ser facilmente

contaminados os alimentos (XAVIER et al., 2007).
Conclusao

Com a realizagdo das analises fisico quimica, verificou-se que todas as marcas apresentaram
os padrdes de identidade e qualidade exigidos, exceto para o parametro de sélidos totais em que
apenas a marca A apresentou conformidade com a legislacdo vigente. Na analise microbiologica,

nenhuma das amostras apresentaram contaminagao.
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Capitulo 18

Caracterizacao de polpa e residuo do despolpamento de jameldo (Syzygium cumini)

Victor Augusto Dias de Carvalho!; Jeferson dos Santos Silva?; Amanda Maria da Silva'; Gerson de
Freitas Silva Valente®; Gilma Auxiliadora Santos Gongalves®; Patricia Erica Fernandes**

Resumo

O Jamelao (Syzygium cumini) ¢ uma fruta de coloragdo roxa escura que apresenta elevada atividade
antioxidante em fungdo dos altos teores de compostos fendlicos como a antocianina. O objetivo deste
trabalho foi determinar as caracteristicas fisico-quimicas e composi¢do centesimal da polpa de
jameldo como pH, acidez tituldvel, teor de sélidos soluveis totais (SST), cor, teor de umidade,
proteinas, lipideos, cinzas e minerais, além de determinar o teor de compostos fendlicos totais,
antocianinas e atividade antioxidante da polpa de jameldo e residuo do despolpamento. A polpa de
jamelao apresentou pH de 3,56, acidez titulavel de 0,69%, teor de SST de 12,4 °Brix, 83,5% de
umidade, 0,68% de proteina, 0,61% de lipideos, 0,33% de cinzas e 14,86% de carboidratos. O mineral
mais abundante na polpa de jameldo foi o potassio, seguido do enxofre, calcio, magnésio, fosforo,
ferro, manganés, zinco, cobre ¢ boro. O teor de compostos fenolicos totais foi maior (p < 0,05) no
residuo do despolpamento (138,5 = 4,5 mg EAG/100 g) do que na polpa (50,9 + 6,6 mg EAG/100 g).
A atividade antioxidante também foi superior (p < 0,05) no residuo do despolpamento do que na
polpa pelos métodos DPPH e ABTS. J4 o teor de antocianina foi maior na polpa (148,5 +27,0 mg/100
g) em relagdo ao residuo do despolpamento (85,4 + 9,9 mg/100 g). Com base nos resultados, esfor¢os
devem ser feitos para melhor aproveitamento do fruto do jameldo e residuo do despolpamento com

propriedades bioativas.

Palavras-chave: Aproveitamento integral. Compostos bioativos. Fitoquimicos.
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Introducao

O jamelao ou jamboldo (Syzygium cumini) ¢ um fruto tropical pertencente a familia
Myrtaceae, sendo também conhecido popularmente por outros nomes como cereja, jaldo, kambol,
jambu, jambul, azeitona-do-nordeste, ameixa-roxa, azeitona, baga-de-freira, guapé, jambui e
azeitona-da-terra (VIZZOTTO; PEREIRA, 2008). E amplamente encontrado no subcontinente da
Asia e em outros paises tropicais (AHMED et al., 2020), como o Brasil.

O jamelao ¢ uma fonte rica em antioxidantes naturais, vitaminas € minerais com propriedades
nutracéuticas e medicinais (JAISWAL; PATEL; NAIK, 2015). Encontra-se no jameldo algumas
substancias quimicas denominadas fitoquimicos, que sdo substancias naturalmente produzidas pelas
plantas, com o objetivo de protegé-las de doengas e pragas e na adaptacdo ao ambiente (VIZZOTTO;
FETTER, 2009). Essas substancias podem contribuir para o tratamento eficaz de varias doengas,
considerando seu elevado potencial farmacologico (SENTHILKUMAR; GOWRI; VADIVEL, 2017).
Além disso, as diferentes partes do jameldo sdo ricas em compostos fenolicos, flavonoides,
antocianinas, atividade antioxidante e composi¢cdo mineral, com abundancia de K, P e Ca, seguidos
de Mg, Na e Fe, respectivamente, indicando que a fruta ¢ uma junc¢ao de fitoquimicos promotores de
saude e os principais elementos minerais (SARTAJ et al., 2013).

Existe um interesse crescente por fontes alternativas de matéria-prima com atributos
funcionais e propriedades bioativas, o que justifica estudar o potencial do uso de frutas regionais
como o jameldo (LAGO; GOMES; SILVA, 2006) e suas sementes, que sdo uma boa fonte de
compostos bioativos e antioxidantes, as quais normalmente sdo descartadas (AHMED et al., 2020).
De acordo com Deng et al. (2012), o elevado consumo e a industrializacao das partes comestiveis de
frutas geram grandes quantidades de residuos, principalmente cascas e sementes, causando sérios
problemas ambientais. Os residuos de frutas apresentam normalmente elevado valor nutritivo e seu
aproveitamento ¢ fundamental do ponto de vista nutricional, econémico, social e ambiental.

A caracterizag¢ao do jameldo e seus residuos pode elevar o interesse comercial desses produtos
por demonstrar seu conteudo de bioativos e efeitos benéficos (OLIVEIRA et al., 2021). Deste modo,
o objetivo deste trabalho foi determinar as caracteristicas fisico-quimicas, composi¢ao centesimal e
teor de minerais da polpa de jameldo, além de determinar o teor compostos fendlicos totais,

antocianinas e a capacidade antioxidante da polpa e residuo do despolpamento.
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Material e Métodos

Os frutos de Jameldo (Syzygium cumini), foram colhidos manualmente na zona rural de
Vigosa, Minas Gerais, Brasil, em fevereiro de 2017. Apo6s selecdo, os frutos foram lavados em agua
corrente para remogao de sujidades grosseiras e em seguida sanitizados com 200 mg/L de solugao de
hipoclorito de sddio por 10 min. Em seguida, os frutos foram acondicionados em sacos plésticos
protegidos da luz e congelados a -18 °C. Os frutos foram transportados para o Instituto Federal de
Educagao, Ciéncia e Tecnologia do Sudeste de Minas Gerais (IF Sudeste MG), Campus Barbacena,
em caixa térmica com gelo e mantidos congelados até 0 momento do despolpamento. A polpa (casca
+ porg¢do carnosa) de jameldo foi obtida no setor de Processamento de Vegetais, do IF Sudeste MG,
Campus Barbacena. Antes do despolpamento, os frutos foram branqueados pela exposi¢ao ao vapor
por 1 min, para inativacdo de enzimas, em seguida, foram despolpados utilizando despolpadeira
(LINHA NOBRE DES-60). A polpa e o residuo obtido do despolpamento foram acondicionados,
separadamente, em sacos plasticos, sob abrigo da luz e congelados a -18 °C até o momento das
analises.

Para a determinacdo do pH e acidez tituldvel foram pesados 5,0 g da amostra e diluidas em 45
mL de 4dgua destilada. Apds homogeneizagao e filtragdo da amostra, o pH foi determinado utilizando
pHmetro (TEKNA T-1000). Em seguida, a acidez tituldvel foi determinada por titulagdo
potenciométrica com NaOH 0,1 mol/L, até que a amostra apresentasse pH de 8,4, utilizando pHmetro
(TEKNA T-1000). O teor de sdlidos soluveis totais (SST) foi determinado com o auxilio de um
refratdmetro digital Instruterm, com escala 0-45 °Brix.

A cor da polpa de jameldo foi determinada utilizando o colorimetro Konica Minovolta,
modelo CR-400, sistema de cor CIELAB, em triplicata, onde L* indica a luminosidade do branco ao
preto, o a* indica o eixo de cromaticidade do verde (-) ao vermelho (+) e o b* indica o eixo de
cromaticidade do azul (-) ao amarelo (+).

O teor de umidade, proteinas, lipideos e cinzas foram determinados de acordo com a
metodologia proposta pelo Instituto Adolfo Lutz (2008). O teor de umidade foi determinado
utilizando o método gravimétrico de secagem em estufa a 105 °C até obtencao de peso constante. O
teor de proteinas foi determinado pelo método de Kjeldahl. A conversdo do teor de nitrogénio em
proteinas foi feita utilizando o fator de conversao de 6,25. O teor de lipideos foi determinado pelo
método de Soxhlet, utilizando éter de petréleo como solvente e o teor de cinzas por incineragdo em

mufla a 550 °C até a obten¢do de cinzas claras. O teor de carboidratos totais foi determinado pela
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diferenga do valor obtido pela soma de umidade, proteinas, lipideos e cinzas, conforme a Equacgao 1.
Carboidratos = 100 — (% umidade + % proteinas + % lipideos + % cinzas) (Eq. 1)

A determinagao de minerais foi realizada no Laboratorio de Solos do IF Sudeste MG, Campus
Barbacena. As analises foram realizadas de acordo com os métodos analiticos padrdes do Programa
Interlaboratorial de Analises em Tecidos Vegetais (PIATV) (MALAVOLTA; VITTIL; OLIVEIRA,
1997; RALJ et al., 1997). Para analise de minerais a polpa foi previamente seca em estufa com
circulagao for¢ada de ar a uma temperatura entre 65 a 70 °C por 5 dias. ApOs secagem, as amostras
foram moidas e realizada a digestdo nitrico-perclérica das amostras utilizando uma mistura de acido
nitrico (HNO3) e acido perclorico (HCIO4) na proporcdo de 4:1, em bloco digestor com aumentos
gradativos da temperatura. Para andlise de Fe, Mn, Cu e Zn foi feita a leitura por meio de absor¢ao
atomica utilizando o equipamento ThermoScientific, modelo iCE 3000 Series. Para andlise de Ca e
Mg, foram misturados 0,5 mL de amostra e 9,5 mL de SrCl» a 1600 ppm, e realizou a leitura por meio
de absorgao atdmica pelo mesmo equipamento. Para analise de P pipetou 4 mL do extrato nitrico-
perclorico, 6,0 mL de 4gua deionizada e 4,0 mL de metavanadim. Apds 30 min, foi feita a leitura no
espectrofotometro UV-vis a 420 nm. Para andlise de K, pipetou-se 1,0 mL do extrato nitrico-
perclorico, 9,0 mL de dgua deionizada, e foi feita a leitura em espectrofotdometro de chama. Para
analise de S, juntou-se 10 mL do extrato nitrico-perclorico, 1,0 mL da solugao de HCI 6,0 mol/L e
0,5 g de cristais de BaCl,.2H>0, agitou-se por cerca de 30 s e foi feita a leitura em espectrofotdmetro
UV-vis a 420 nm. Para analise de boro (B) a amostra foi incinerada em mufla a 550 °C, adicionada
de 10 mL de HCI 0,1 mol/L, e ap6s 1 h de repouso, 1,0 mL do sobrenadante foi retirado, adicionado
de 1,0 mL de tampao buffer e Azometina H, apds 30 min foi feita a leitura em espectrofotdometro UV-
vis em 420 nm. A partir dos resultados obtidos, foi possivel calcular as contribui¢des percentuais (%
IDR) dos minerais em relagdo a Ingestdo Diaria Recomendada (IDR) para um adulto (BRASIL,
2005).

As andlises para determinagdo de compostos fenolicos totais, antocianinas e atividade
antioxidante foram realizadas no Laboratério de Pigmentos e Compostos Bioativos do Departamento
de Tecnologia de Alimentos da Universidade Federal de Vigosa. Primeiramente, foram preparados
os extratos pela homogeneizagao da polpa de jameldo ou residuo do despolpamento com solugdo de
etanol 70% (v/v), na propor¢ao de 1:3 (massa/solvente) utilizando mix. Em seguida foi realizada a

acidificacao com HCI 0,1 mol/L até pH em torno de 2,0. Apds esta etapa, a amostra foi deixada em
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repouso por um periodo de 24 h, em auséncia de luz e sob refrigeragdo (4 °C = 1 °C). Por fim, a
mistura foi filtrada em papel Whatman n °1 a vacuo, em funil de Buchner e concentrada em rotavapor.
O teor de compostos fenolicos totais foi determinado seguindo a metodologia citada por
Singleton e Rossi (1965). Para tanto, 0,6 mL dos extratos previamente diluidos reagiram com 3,0 mL
de Folin-Ciocalteau, previamente diluido em agua destilada (1:10 v/v), apés 3 min de repouso ao
abrigo da luz, foi adicionado 2,4 mL de solucdo saturada de carbonato de sodio (7,5% (m/v)). Ap6s
repouso de 60 min ao abrigo da luz, foram determinadas as absorbancias a 760 nm em
espectrofotometro (Kazuaki IL227). Previamente a analise das amostras, foi elaborada uma curva
analitica com padrao de acido galico em concentragdes graduais de 0 a 200 mg/L. Os resultados foram
expressos em mg de equivalente de acido galico (EAG) por 100 g de amostra (mg EAG/100 g).

O teor de antocianinas totais foi determinado por absor¢do molecular na regido do visivel de
acordo com Lee e Francis (1972). Aliquotas do extrato foram diluidas em etanol:HCI 1,5 mol/L
(85:15 wv/v) e a absorbancia determinada no comprimento de onda de 535 nm utilizando
espectrofotometro (Kazuaki IL227). As dilui¢des foram realizadas de modo que a absorbancia ficasse
entre 0,2 a 0,8, respeitando a lei de Lamber-Beer. O teor de antocianinas foi determinado utilizando

a Equacao 2.

' (A X FD) (Eq 2)
(Slcm X b)

Em que: A =absorbancia em 535 nm; ¢, = coeficiente de absortividade (98,2 L/cm/g); b =espessura
da cubeta (1 cm); C’ = concentragao da amostra (g/L); FD = Fator de dilui¢dao do extrato para leitura.

A atividade antioxidante foi determinada pelo método fotocolorimétrico do radical livre
estavel DPPH (2,2-difenil-1-picril-hidrazil). Este método se baseia no sequestro de radicais de DPPH
pelos antioxidantes presentes nas amostras que produzem uma diminui¢cdo da absor¢do do radical
DPPH medida a 515 nm (BRAND-WILLIAMS et al., 1995). Em um tubo de ensaio foram
adicionadas aliquotas de 0,5 mL dos extratos previamente diluidos e adicionados de 3,5 mL da
solucdo de radical de DPPH. Apds repouso por 60 min ao abrigo da luz foram determinadas as
absorbancias a 517 nm utilizando espectrofotometro (Kazuaki IL227). Previamente a leitura das
amostras, foi elaborada uma curva analitica de Trolox (25 a 250 pmol/L) nas mesmas condi¢des das
amostras e os resultados foram expressos em pumol de trolox/100 g de amostra (TEAC — Capacidade

antioxidante equivalente a Trolox).
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A atividade antioxidante também foi determinada pelo ensaio do cation radical ABTS,
segundo metodologia descrita por Re et al. (1999), com modificagdes. O radical foi obtido por meio
da reacao de solugcdo de ABTS (7 mmol/L) e persulfato de potéssio (2,45 mmol/L). Em um tubo de
ensaio, foram adicionados 0,5 mL dos extratos previamente diluidos e 3,5 mL de solucao de radical
ABTS e a absorbancia foi determinada a 734 nm ap6s 6 min de repouso ao abrigo da luz. Previamente
a determinagdo das amostras foi elaborada uma curva analitica de Trolox (0 a 0,15 umol/L) nas
mesmas condi¢gdes das amostras e os resultados foram expressos em pmol de trolox /100 g de amostra
(TEAC — Capacidade antioxidante equivalente a Trolox).

O experimento foi conduzido em delineamento inteiramente casualizado. Os dados obtidos
nas andlises fisico-quimicas e composicdo centesimal foram submetidos a andlise estatistica
descritiva, calculando-se os valores médios e desvio padrio de cada parametro estudado. Os
experimentos foram realizados em triplicata e duas repeticdes. Ja os dados referentes ao teor de
compostos fenolicos totais, antocianinas e atividade antioxidante foram submetidos a analise de
variancia e uma vez verificada a significancia da interagdo F da ANOVA, foi realizado o teste Tukey

com 5% de probabilidade para comparagdo de médias utilizando-se o programa SISVAR versao 5.6.
Resultados e Discussio

Os resultados das analises fisico-quimicas e composicao centesimal da polpa de jamelao se
encontram na Tabela 1.

O valor médio do pH encontrado foi de 3,56, indicando que o jameldo ¢ uma fruta acida. Este
valor foi ligeiramente inferior aos encontrados por Soares (2015), em que o pH dos frutos colhidos
em diferentes localidades de Goiania-GO variou de 3,72 a 3,85. O pH obtido também foi inferior aos
valores encontrados por Santos et al. (2020) e por Seraglio et al. (2018) que encontraram pH de 4,12
e 4,26, respectivamente. A medida de pH em alimentos ¢ importante para determinar a deterioragao
do alimento, atividades enzimaticas e estado de maturacao das frutas.

O percentual encontrado para acidez titulavel no jameldo foi de 0,69%, como mostrado na
Tabela 1. O valor obtido esta proximo ao encontrado por Santos et al. (2020), que foi de 0,65%, em
frutos colhidos em Vigosa-MG, mesma cidade do presente estudo. Este valor estd proximo ao
encontrado por Soares (2015), em que a acidez dos frutos provenientes de diferentes regides de

Goiania-GO variou de 0,49% a 0,69%.
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Tabela 1 - Caracteristicas fisico-quimica e composi¢do centesimal de polpa de jameldo

Analises Valor médio e desvio padrao
pH 3,56 £ 0,28
AT (% m/m de acido citrico) 0,69 +0,01
SST (°Brix) 12,4+0,14
SST/AT 17,98 + 0,05
Umidade (% m/m) 83,5+0,54
Proteina (% m/m) 0,68 = 0,03
Lipideos (% m/m) 0,61 0,22
Cinzas (% m/m) 0,33 +£0,02
Carboidratos (% m/m) 14,86 + 0,77

Fonte: Dos autores, 2017.
Legenda: AT = acidez titulavel. SST = sdlidos soluveis totais e SST/AT = Relagao solidos totais/acidez titulavel.
Nota: As analises foram realizadas em triplicatas e em duas repetigdes.

O teor de solidos soluveis, expresso em °Brix, ¢ usado como indice dos agucares em frutos,
dando um indicativo do seu grau de maturacdo (PAGANINI et al., 2004) e pode ser utilizado para
determinar o ponto ideal de colheita. Como pode ser visto na Tabela 1, o teor de SST encontrado na
polpa de Jamelao foi de 12,4 °Brix, estando dentro da faixa encontrada por Soares (2015), que variou
de 10,81 a 14,12 °Brix nas polpas de jameldo de diferentes localidades de Goiania-GO. O teor de SST
encontrado foi semelhante ao reportado por Santos et al. (2020), que foi de 12,93 °Brix e superior ao
encontrado por Seraglio et al. (2018), que determinaram 10,50 °Brix em frutos maduros de jamelao.

Entre as caracteristicas fisicas e quimicas do fruto e polpa importantes para as industrias,
destacam-se os teores de SST, a AT e a relacdo entre SST/AT (SOARES, 2015). A relacdo SST/AT
foi de 17,9, corroborando com os resultados encontrados por Soares (2015) em polpas de jameldo de
diferentes regides de Goiania, em que a relacdo SST/AT variou de 16,20 a 26,71. J4 em trabalho
realizado por Sa (2008), a relagdo SST/AT foi de 13,35, estando abaixo do valor encontrado neste
trabalho. A relacdo SST/AT ¢ util na determinagdo de estadios de maturagao de frutas, pois esta
relacdo tende a aumentar com o avango do estadio de maturagdo do fruto (ABREU et al., 2009). De
acordo com Pinto (2003), a relacdo SST/AT propicia uma boa avaliagdo do sabor dos frutos, sendo
mais representativa do que a medicao isolada de agucares e de acidez.

A polpa de jameldo apresentou alto teor de umidade e baixo teor de proteinas e lipideos
(Tabela 1). O teor de umidade encontrado (83,5%) corrobora com o valor obtido por Santos et al.

(2020), que foi de 83,51% e com o encontrado por Wasswa, Tumuhimbise e Acham (2019), em polpa
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de jameldo obtido em Kampala, Uganda, que foi de 83,3%. Em pesquisa realizada por Barcia et al.
(2012), em frutas in natura de jameldo provenientes de diferentes cidades do Rio Grande do Sul, a
umidade variou de 81,7% a 83,9%. De acordo com S4 (2008), devido ao elevado teor de umidade, o
jameldo pode ser uma interessante matéria-prima para fabricacdo de sucos e/ou néctares.

O teor de proteinas encontrado foi de 0,68%, corroborando com o valor obtido por Lago,
Gomes e Silva (2006), que foi de 0,67%. Em experimento realizado por Barcia ef al. (2012), o teor
de proteinas na polpa de jameldo variou de 0,73 a 0,91%. Entretanto, os valores encontrados por
Santos et al. (2020) e por Wasswa, Tumuhimbise e Acham (2019) foram de 5,62% e 1,81%,
respectivamente, sendo superiores ao encontrado neste trabalho. O teor de proteina encontrado na
polpa de jameldo esta dentro da faixa encontrada por Bramont et al. (2018), em que teor de proteina
variou de 0,47% na seriguela a 1,41% na atemoia, ao analisarem a composi¢do centesimal de dez
diferentes frutas. O teor de lipideos encontrado foi de 0,68% (Tabela 1), sendo inferior ao encontrado
por Santos et al. (2020), que foi de 0,97% e superior ao determinado por Wasswa, Tumuhimbise ¢
Acham (2019), que foi de 0,53%.

O teor de cinzas encontrado foi de 0,33% (Tabela 1), sendo muito préximo do valor obtido
por Vizzotto e Fetter (2009) que foi de 0,34%. Em trabalho realizado por Barcia et al. (2012), em
diferentes cidades do Rio Grande do Sul, o contetido de cinzas variou de 0,35 a 0,42%. Ja os teores
de cinzas encontrados por Wasswa, Tumuhimbise e Acham (2019) e por Santos ef al. (2020), foram
superiores, 2,03% e 1,38%, respectivamente.

A cor ¢ um importante atributo de qualidade, e a sua determinagdo ¢ muito util para
correlacionar com a concentragdo de pigmentos presentes nas frutas (CHIM, 2008). A coordenada L*
representa quanto mais clara ou mais escura € a amostra, com valores variando de 0 (totalmente preta)
a 100 (totalmente branca). A coordenada a* pode assumir valores de -80 a +100, em que os extremos
correspondem ao verde e ao vermelho, respectivamente. Valores positivos desta coordenada indicam
coloragdo mais avermelhada, enquanto valores negativos indicam uma colora¢do mais esverdeada. A
coordenada b*, indica a intensidade do azul ao amarelo e pode variar de -50 (totalmente azul) a +70
(totalmente amarelo).

O parametro L* encontrado foi de 21,48 + 0,12, indicando que a polpa de jameldo utilizada
neste experimento foi ligeiramente mais escura em relagdo as polpas analisadas por Barcia et al.
(2012) em que o valor médio de L* variou de 23,11 a 25,46. Também foi mais escura do que as polpas
de jamelao de diferentes regides de Goiania-GO, em que o valor de L* variou de 31,46 a 34,59

(SOARES, 2015). O parametro a* foi de 16,27 + 2,29 indicando a predominancia da coloracao
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vermelha. Este valor foi superior ao encontrado por Barcia ef al. (2012), em que a* variou de 8,41 a
12,29 e por Soares (2015), que encontrou valores entre 7,86 a 10,49. Ja o parametro b*, apresentou
valor médio de -1,54 + 0,30 que tende a uma cor azulada, caracteristica de frutos que contém
pigmentos antocianicos (SOARES, 2015). Esse valor foi superior ao encontrado por Barcia et al.
(2012), em que b* variou de - 7,22 a - 6,57 e por Soares (2015), em que b* variou de - 5,36 a - 3,36,
apresentando-se mais azuladas em relacdo a polpa utilizada neste experimento.

Os teores de minerais encontrados na polpa de jameldo estdo descritos na Tabela 2, assim

como as contribui¢des percentuais em relacao a IDR.

Tabela 2 - Teor de macrominerais (K, Ca, Mg, P e S) e microminerais (Fe, Mn, Zn, Cu ¢ B) presentes
na polpa de jameldo em base seca e em base umida
Minerais IDR* Polpa (mg/100 g % IDR  Polpa (mg/100 g de % IDR

de amostra seca) amostra umida)
Macrominerais
K 2500%* 881,3 £ 2,31 35,3 145,42 + 0,38 5,82
Ca 1000 108,0 + 3,61 10,8 17,82 +0,59 1,78
Mg 260 101,7 £ 1,53 39,1 16,78 £ 0,25 6,45
P 700 90,0 +0,00 12,9 14,85 + 0,00 2,12
500%* 670,0 £ 62,45 134,0 110,6 = 10,30 22,1
Microminerais
Fe 14 3,3+0,08 23,4 0,54 +0,01 3,85
Mn 2,3 1,1 £0,49 47,8 0,18 £0,08 7,87
Zn 7 1,0 £ 0,08 14,4 0,17 £0,01 2,37
Cu 0,9 0,52 £ 0,01 57,8 0,09 + 0,00 9,63
B 1,8%* 0,20 + 0,08 11,1 0,03 £0,01 1,83

Fonte: Dos autores, 2017.
Legenda: IDR = Ingestdo Didria Recomendada (mg/dia) e% IDR = contribuigdes percentuais em relagdo a IDR.
Nota: * valor estabelecido pela RDC n° 269 de 2005. ** valor citado por Viana, Rufini e Guedes (2015).

Necessarios em pequenas quantidades, os minerais sao categorizados como macronutrientes
quando necessarios em quantidades maiores do que 100 mg/dia e micronutrientes, quando necessarios
em menores quantidades (< 100 mg/dia) (SAEED; KAUSER; IQBAL, 2018). De acordo com a
portarian® 27 de 1998 da Anvisa, o alimento solido é considerado fonte de mineral quando o consumo

de 100 g supre, no minimo, 15% da IDR e de alto teor quando supre, pelo menos, 30% da IDR. Como
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pode ser observado na Tabela 2, a polpa de jameldo em base seca (desidratada) pode ser considerada
fonte de Fe, além de apresentar alto teor de K, Mg, S, Mn e Cu, suprindo acima de 30% da IDR destes
minerais. Embora ndo seja considerada fonte de Ca, P, Zn e B, supriu, pelo menos, 10% da IDR
desses minerais.

O macromineral presente em maior quantidade na polpa de Jamelado foi o K (Tabela 2). Este
mineral também foi majoritario na polpa de jameldo em outros estudos (SAEED; KAUSER; IQBAL,
2018; SARTAIJ et al., 2013; SERAGLIO et al., 2018; SA, 2008). O S foi o segundo macromineral
mais abundante na polpa de jamelao, seguido do Ca, Mg e P. O Fe foi o micromineral mais abundante
na polpa, seguido do Mn, Zn, Cu ¢ B.

Os teores de minerais também foram discutidos em base imida para facilitar a comparagao
com outros trabalhos que expressaram seus resultados na mesma base. Assim, a polpa de jameldo em
base umida pode ser considerada fonte apenas do S, suprindo 22,1% da IDR (Tabela 2). Sao escassos
na literatura os relatos sobre o teor de S e B em frutas, especialmente em frutos do jameldo. O teor de
S encontrado na polpa de jamelao foi 2,2 vezes superior ao quantificado em frutos da cagaiteira (50,51
mg/100 g da fruta). Ja o teor de B nos frutos da cagaiteira foi bem mais elevado (0,97 mg/100 g)
(VIANA; RUFINI; GUEDES, 2015). Vale ressaltar que os teores de Fe, Mn, Zn e Cu na polpa de
jamelao em base imida estdo dentro da faixa encontrada por Almeida et al. (2009), em onze diferentes
frutas tropicais cultivadas no Nordeste brasileiro, em que o teor de Fe variou de 0,25 a 1,69 mg/100g,
o teor de Mn variou de 0,03 a 1,35 mg/100 g, o teor de Zn de 0,03 a 0,46 mg/100 g e o teor de Cu
variou de 0,02 a 0,29 mg/100 g.

Os teores de compostos fenolicos totais, antocianinas e atividade antioxidante da polpa de
jameldo e do residuo do despolpamento se encontram na Tabela 3. O teor de compostos fendlicos
totais foi maior (p <0,05) no residuo do despolpamento (138,5 = 4,5 mg EAG/100 g) do que na polpa
(50,9 £ 6,6 mg EAG/100 g), sendo 172,1% maior. A atividade antioxidante também foi
expressivamente maior (p < 0,05) no residuo do despolpamento pelos dois métodos utilizados (DPPH
e ABTS), em comparagao com a polpa de jamelao. Esses resultados estdo de acordo com os relatados
por Santos et al. (2020) e Romero et al. (2016), que também encontraram maior quantidade de
compostos fendlicos totais e maior atividade antioxidante nas sementes em relagdo a polpa de
jameldo. Em trabalho realizado por Vizzotto e Pereira (2008), as sementes de jameldo apresentaram
maiores concentracdes de compostos fenolicos totais, carotenodides totais e atividade antioxidante em
relagdo aos frutos, sendo que a concentracao de compostos fenolicos e a atividade antioxidante foram,

respectivamente, 29,47% e 58,14% maiores na semente quando comparadas aos frutos de jamelao.
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Tabela 3 - Valores médios e desvio padrao do teor de fendlicos totais (mg EAG/100 g de extrato),
antocianinas totais (mg de antocianinas/100 g de extrato) e atividade antioxidante (umol de Trolox/g
de extrato) da polpa de jameldo e do residuo do despolpamento, pelos métodos DPPH e ABTS

Amostras
Polpa de jameldo Residuo do despolpamento
Fendlicos Totais 50,9+ 6,6° 138,5+4,5%
(mg EAG/100 g)
Antocianinas 148,5+27,02 85,4+99°
(mg antocianina/100 g)
DPPH 174+2,1° 256,3+52,9%
(umol de Trolox/g de extrato)
ABTS 108,4 + 15,8 630,4 + 78,2 2

(umol de Trolox/g de extrato)

Fonte: Dos autores, 2017.

Legenda: EAG = equivalente de 4cido galico.

Nota: Médias seguidas da mesma letra na linha ndo diferem significativamente a 5% de probabilidade, pelo teste de
Tukey.

O teor de antocianinas foi maior (p < 0,05) na polpa do que no residuo do despolpamento,
com incremento de 73,88%. Esse resultado corrobora com os achados de Romero et al. (2016), que
também encontraram maior quantidade de antocianinas na polpa de jamelao do que nas sementes. De
acordo com Tavares et al. (2016), as antocianinas sdo compostos fenolicos importantes encontrados
na fruta do jameldo e localizam-se principalmente na casca do fruto, sendo encontrada em menores

quantidades na polpa. Deve-se ressaltar que no presente trabalho, a polpa foi constituida da casca

mais a por¢do carnosa, justificando os elevados teores de antocianinas.
Conclusao

De modo geral, a polpa de jamelao do presente estudo, apresentou caracteristicas fisico-
quimicas e composicdo centesimal proximos aos valores relatados na literatura. A polpa em base
umida ndo apresentou teores consideraveis de minerais, sendo considerada fonte apenas de S. Ja a
polpa em base seca foi considerada fonte de varios minerais como K, Mg, S, Fe, Mn e Cu, sendo
assim, produtos desidratados e concentrados devem ser considerados. Tanto a polpa quanto o residuo
do despolpamento sdo potencias fontes de compostos bioativos e esforcos devem ser feitos para o

aproveitamento integral do fruto de jameldo e desenvolvimento de novos produtos para a induastria
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alimenticia. O residuo do despolpamento com propriedades bioativas pode ser explorado para
obtencdo de extratos com caracteristicas funcionais e obtencdo de farinhas de alta qualidade

nutricional com aplicag¢des na area de panificacao, por exemplo.
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Capitulo 19

Efeito de diferentes copigmentos sobre a estabilidade de antocianinas extraidas de berinjela
(Solanum melogena L.)

Juliano Daniel Perin'; Patricia Beltrao Lessa Constant*?; Andréa Gomes da Silva?;
Paulo César Stringheta*

Resumo

O uso de antocianinas como corante natural em alimentos apresenta algumas dificuldades
principalmente devido a problemas relativos a estabilidade, o que levou a propor o estudo da
cinética de degradacdo das antocianinas de extrato da casca de berinjela sob a a¢do dos fatores luz e
pH, usando como agentes de preservacdo da cor varios copigmentos, os quais foram utilizados em
fragdes molares 1:1, 5:1 e 15:1, sendo eles: o acido galico, a B-ciclodextrina, o 4cido tanico e a
rutina. Para obten¢@o do extrato utilizou-se como solvente etanol:dgua (70:30) acidificado em pH
2,0 com HCI, efetuando-se a remogao da clorofila com solugdo de éter de petroleo:éter etilico (1:1),
em funil de separagdo. O pigmento purificado foi obtido mediante cromatografia de papel a partir
do extrato, utilizando BAW como fase moével. A maior fragdo foi eluida em metanol: acido
cloridrico 1,5 N (99,5:0,5) e concentrada a vacuo a temperatura de 38 °C para posterior utilizagao.
A estabilidade dos extratos antocianicos na presenca de copigmentos foi estimada determinando-se
os valores de absorbancia a 520 nm (comprimento de méaxima absor¢do) em fun¢do do tempo.
Foram determinadas a velocidade de degradagdo de primeira ordem (Kg) € o tempo de meia vida
nos diferentes pH e em presenga e auséncia de luz. Na presenga de luz, o copigmento que
apresentou melhores resultados foi a rutina, e em condic¢des de estocagem ao abrigo de luz, ndo foi
observada agdo protetora dos copigmentos. O extrato bruto foi mais estdvel que o pigmento

purificado.
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Introducao

Antocianinas sdo pigmentos bastante conhecidos que determinam a coloragao caracteristica
de uma grande variedade de vegetais (HOSSEINIAN et al., 2007; STRINGHETA, 1991;
FRANCIS, 1992; CAl et al., 2016).

Virios estudos mostram que as antocianinas, além de ndo serem téxicas nem mutagénicas,
apresentam propriedades terapéuticas benéficas o que incentiva pesquisas para viabilizarem seu uso
como corante alimenticio (PRIOR; WU, 2006; MANACH et al., 2005; KOBUS-CISOWSKA et al.,
2020; NEMETZ; SCHIEBER; WEBER, 2021). A dificuldade do emprego deste composto se deve a
sua baixa estabilidade uma vez extraida da fonte original (ARRUDA et al., 2021; BARRETO et. el.,
2020)

Em solugdes acidas podem coexistir quatro espécies de antocianinas em equilibrio: a base

quinoidal 1, o cation flavilium 2, a pseudobase ou carbinol 3 ¢ a chalcona 4 (Figura 1).

Figura 1 - Transformagdes estruturais das antocianinas em agua

Fonte: Francis, 1992.

O abaixamento do pH favorece a formagdo de cation flavilium e sob essa forma a
antocianina se apresenta mais estivel e com coloragio caracteristica mais intensa (LIMON;
GAVARA; PINA, 2013; ZHAO et al., 2020). Diversas investigagdes, no entanto, revelaram que a
variacdo na estabilidade da cor das antocianinas em solugdes aquosas poderia ter outras causas, que
ndo o pH, como a auto associagdo, a copigmentagdo e o empilhamento tipo sanduiche

intramolecular (CHANDRA; NAIR; IEZZONI, 1993).
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Se considerarmos a coloragdo das antocianinas apenas em func¢do de pH, somos levados a
crer que as plantas ndo deveriam ser coloridas, uma vez que na maioria dos casos, o pH natural dos
vegetais se encontra na faixa ligeiramente acida para neutra. Nesta regido de pH, a maioria das
antocianinas se encontra na forma nao colorida. Uma vez que as antocianinas apresentam cor nas
condi¢des naturais supde-se que elas se encontrem estabilizadas por fatores fisico-quimicos
(OSAWA, 1982). A presenca de compostos chamados copigmentos pode ser um destes fatores. Os
flavonoides ndo antocidnicos, alcaldides, aminoacidos e nucleosideos, entre outros, podem atuar
como copigmentos, além da prépria antocianina (STRINGHETA; BOBBIO, 2000; CRUZ et al.,
2010; CORTEZ et al, 2017; PANGESTU; MIYAGUSUKU-CRUZADO; GIUSTI, 2020).

Segundo Osawa (1982), a copigmentagdo pode ser definida como um fendmeno, através do
qual a cor das antocianinas se torna mais azulada, mais brilhante e mais estavel, gragas a interagdo
entre substancias organicas e antocianinas, mesmo em pH dos tecidos das plantas.

A copigmentagdo de antocianinas ocorre naturalmente em vegetais, possibilitando a
manuten¢do da cor, por meio da inibi¢do das reagdes de hidratacdo que provocam o surgimento de
formas nao-coloridas. Assim a copigmenta¢do pode facilmente se tornar uma ferramenta muito util
quando for utilizada em alimentos contendo antocianinas.

Existem quatro mecanismos basicos de estabilizagdo: copigmentacdo intramolecular,
copigmentacao intermolecular, auto-associagdo e complexagdo com metais (ZHU et al, 2020).
Quando a concentracdo de antocianinas ¢ elevada, as antocianinas podem atuar como copigmentos
de si mesmo. A copigmentacdo intramolecular ocorre quando o pigmento e o copigmento sdo partes
de uma tnica molécula, por exemplo, o croméforo da antocianina e um residuo de acido cindmico
estdo covalentemente ligados ao mesmo residuo de agucar (FERNANDES ef al., 2016). A
copigmentacao intermolecular ocorre quando ha interagdo da antocianina com um copigmento que
ndo faz parte da molécula antocianica. A complexagdo ¢ provavelmente movida por forgas de Van
der Waals e efeitos hidrofobicos em meio aquoso e depende de uma série de fatores tais como pH
do meio, concentragdo da antocianina e relacao copigmento:pigmento (STRINGHETA; BOBBIO,
2000; TEIXEIRA et al., 2013).

As substancias que atuam como copigmentos podem se encontrar naturalmente presentes na
fonte antocianica, ou no produto onde o pigmento ird ser adicionado. Da mesma forma que os
varios componentes dos alimentos podem interagir desfavoravelmente com as antocianinas (ex.
acido ascorbico), outros podem agir como copigmentos e estabilizarem as antocianinas no meio.

A descoberta de antocianinas aciladas mais estaveis, a compreensao de suas transformagdes

estruturais e seus mecanismos de copigmentacdo e o surgimento de novas e melhores fontes
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poderiam compensar os inconvenientes do uso desses pigmentos como aditivos de alimentos
(SAITO et al., 1985; YAN et al., 2016).

A crescente restricdo ao uso de corantes sintéticos, que tem acontecido ao longo dos ultimos
anos, possibilita as antocianinas tornarem-se uma alternativa promissora para a substitui¢ao desses
corantes e para a sua consolidagdo como corante natural (BAEZA et al., 2020). Para isso, a busca
de novas fontes e o estudo da estabilidade mediante técnicas de copigmentacao desempenham um
papel fundamental para que se possa utilizar as antocianinas de maneira eficiente como corante
natural em alimentos. Dessa forma, este estudo vem tentar corroborar a melhora da estabilidade
desses pigmentos, mediante o estudo da cinética de degradacdo das antocianinas de extrato da casca
de berinjela sob a agdo dos fatores luz e pH, usando como agentes de preservagdo da cor os

copigmentos 4cido galico, B—ciclodextrina, acido tanico e rutina.
Material e Métodos
Extragdo e purifica¢do do pigmento

Para obtencdo do extrato utilizou-se como fonte de antocianinas cascas de berinjela
(Solanum melogena L.). Como fonte de copigmentos foram utilizados: acido galico, acido tanico,
rutina e beta-ciclodextrina.

O extrato de antocianinas foi obtido com algumas modificacdes ao procedimento descrito
por Silva (1996). A extracdo foi realizada utilizando-se solucao de etanol-dgua (70:30), acidificado
com HCI em pH 2,0, com volume suficiente para cobrir as cascas de berinjela. A extragdo foi
efetuada durante 24 horas em temperatura de 25 + 1 °C ao abrigo de luz. O material foi filtrado em
peneira de pano fino, sendo realizada a prensagem do residuo. A remog¢do da clorofila extraida
juntamente com as antocianinas foi realizada mediante lavagem do extrato com uma solucdo de éter
de petroleo: éter etilico (1:1) utilizando funil me separacdo em trés passagens. O extrato assim
obtido foi concentrado a vacuo a temperatura de 39 + 1 °C até a solugdo reduzisse a 30% do volume
inicial. Posteriormente, o extrato foi armazenado sob atmosfera de nitrogénio ao abrigo de luz a -18
°C. O teor de antocianinas o extrato bruto concentrado foi determinado segundo metodologia de
Fuleki e Francis (1968) e expressos em moles/L de 3 rutiosil delfinidina.

O pigmento foi purificado por cromatografia descendente em papel Whatman 1
empregados-se como fase mével BAW (butanol: acido acético: agua, 6:1:2) por um periodo de 24

horas (OZELA, 1996)
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A zona que apresentou coloragdo mais intensa, apos secagem, foi recortada, eluida em
metanol-HCI 1,5 N (99,5:0,5) e concentrada em evaporador rotatorio a vacuo a temperatura de 39 +
1 °C até total eliminagdo dos solvestes organicos. O teor de antocianinas foi determinado segundo

metodologia de Fuleki e Francis (1968).
Efeito da luz na estabilidade dos extratos antocianicos de Solanum melongea L.

Os extratos bruto e purificado foram diluidos respectivamente em solugdo tampao HCI-KC1
(pH 2,0 e pH 4,0) e citrato fosfato (pH 2,0 e pH 3,0) na presenca dos copigmentos acido galico,
acido tanico, rutina e beta-ciclodextrina. As relagdes molares empregadas entre o copigmento € o
extrato foram 1:1, 5:1 e 15:1.

As solugdes de antocianinas e copigmentos foram acondicionadas em frascos de vidros
hermeticamente fechados. Uma parte das amostras foi colocada em um suporte, em fila dupla,
posicionados entre duas lampadas fluorescentes de 40 W, 2.500 luxes, correspondente a luz do dia,
guardando distancia de 10 cm entre si, em ambiente com temperatura controlada de 25 £1 °C. A
parte restante dos frascos permaneceu na mesma temperatura em auséncia de luz. Periodicamente,
de acordo com a velocidade de degradacao do pigmento, foi determinado o espectro de absorcao
(350 a 650 nm) e a absorbancia no A maximo (530 nm) utilizando espectrofotometro UV-Visivel
Hitachi U-2001 (STRINGHETA, 1991).

A concentracdo inicial das solugdes foi adequada para produzir um valor de absorbancia
entre 0,7 e 0,9, evitado assim desvios na lei de Beer, e, quando este valor era reduzido em pelo

menos 50%, era considerado o fim do experimento.
Analise dos dados

Na avaliacdo da estabilidade do extrato e do pigmento purificado de Solanum melongena L.,
as medidas de absorvancia dos sistemas de solucdes tamponadas foram usadas para construir
graficos do logaritmo neperiano da absorvancia/absorvancia inicial (In A/Ao) versus o tempo,
obtendo-se através da inclina¢do da reta o valor de Kd. A partir dos valores obtidos de Kq foram
calculados os valores do tempo de meia-vida (ti2) por meio da relagao ti2= - In 0,5/kq, sendo usado

como parametros para estimar a estabilidade ante a acao da temperatura e da luz.
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Resultados e Discussao

Diversos autores estudaram o efeito da luz e do pH sobre as antocianinas, sendo sempre
observada uma relacdo entre esses efeitos e a decomposicdo dos pigmentos antocianicos
(MARKAKIS, 1982, STRINGHETA, 1991, SILVA et al., 2018).

Os valores encontrados para o tempo de meia vida (ti2) mostram claramente a influéncia da
luz na constante de velocidade da reacdo (K), quando comparados aqueles colocadas ao abrigo da
luz (Tabelas 1 e 2). Esses resultados sdo similares aos encontrados em outros trabalhos realizados
por Stringheta (1991).

Os resultados do efeito da luz no extrato bruto de Solanum melongena L. em pH 2,0 ¢ 4,0 na

presenca de diferentes copigmentos, estdo resumidos na Tabela 1.

Tabela 1 - Valores de tempo-de-meia-vida para o extrato bruto em pH 2,0 e pH 4,0 nas condi¢des
de armazenamento de luz e escuro, na presenca de quatro copigmentos, em trés razdes molares de
copigmento/pigmento

EB Acido galico B-ciclodextrina Acido tanico Rutina
.1 51 151 1.1 51 151  1:1 51 151 1:1  5:1  15:1
pH 2,0

tia(L) 189 233 248 228 179 17,6 17,0 223 18,6 20,7 21,1 26,3 28,6
ti2(E) 182,4 177,7 169,1 198,0 203,9 203,9 187,3 182,4 138,6 187,3 177,7 187,3 150,7

PH 4,0

tia(L) 242 21 348 373 30 373 40,8 28,1 35 18,7 - - -
ti2(E) 103,5 68 1359 123,8 154 95 100,5 99 73 68 - - -

PH 2,0/pH 4,0

Kipno/Kipns 1,28 0,90 1,41 1,63 1,68 2,11 240 1,26 1,88 0,90 - - -
Kepn2/Kepns 0,57 0,38 0,80 0,63 0,76 047 0,54 0,54 0,53 0,36 - - -

Fonte: Dos autores, 2021.

Legenda: EB: Extrato bruto; ti2(L): tempo de meia vida no armazenamento em presenga de luz; ti»(E): tempo de meia
vida no armazenamento em auséncia de luz; Ki: velocidade de degradacdo no armazenamento em presenca de luz; Kg:
velocidade de degradagdo no armazenamento em auséncia de luz.

Observando o tempo de meia vida dos extratos nas duas condi¢cdes de armazenamento,
verifica-se para ambos os pH, uma profunda interferéncia da luz na cinética de decomposi¢do das
antocianinas do extrato.

Para o extrato bruto em pH 2,0 na presenca de luz, o acido galico e a rutina mostraram-se
efetivos a protecdo contra a degradagdo dos pigmentos. Na auséncia de luz, a beta-ciclodextria, nas

razdes molares de 5:1 e 15:1, foi a mais efetiva. Nota-se que a protegdo oferecida pelos
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copigmentos se da em condigdes criticas de exposicao a luz, ndo ocorrendo & mesma coisa quando
as amostras sdo armazenadas ao abrigo de luz.

Em pH 4,0 a maioria dos copigmentos comportaram-se de forma a preservar a cor das
antocianinas, tanto na luz como na auséncia desta. Nao foi verificado efeito de pH para o extrato
bruto na presenca de luz, mas no escuro houve diferenca entre os dois pH estudados.

Comparativamente, as condi¢cdes de pH 4,0 em relagdo aquelas de pH 2,0, mostram
resultados diferentes. Assim, em pH 4,0, concentracdes mais elevadas de copigmentos em relagao a
do extrato apresentam maior efeito protetor sobre a estabilidade das antocianinas. Em pH 2,0 a
razao molar copigmento/pigmento tem pouca influéncia na estabilidade do pigmento.

E oportuno chamar a atengdio para o fato da relagdo entre as velocidades de degradagdo do
pigmento na luz os pH 2,0 e 4,0 ¢ um niimero maior que 1. Isto indicaria que a degradacdo o pH 4,0
seria mais lenta que a ocorrida no pH 2,0, o que ¢ totalmente inaceitdvel uma vez que a estabilidade
das antocianinas ¢ maior em pH mais baixos.

E necessario esclarecer que para o estudo da cinética de degradagdo das antocianinas foram
utilizadas as medidas de absobancia do espectro visivel tomando-se o comprimento de onda 520 nm
(o pico maximo), durante o periodo de estocagem sob o efeito da luz, o que ndo leva em
consideragdo o espectro de absor¢do como um todo. Porém, avaliando-se todo o espectro das
amostras ao longo do experimento (Figura 2) ¢ possivel verificar que a partir da leitura 4, tal
espectro esta totalmente descaracterizado. Ocorre a degradacdo sem que, no entanto, seja observado

uma sensivel queda no comprimento escolhido para acompanhamento.

Figura 2 - Espectro de absor¢do visivel do extrato em pH 4,0, na presenca de luz e sem adicao de
copigmentos

380 460 540 620 700

Fonte: Dos autores, 2021.
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Assim, para avaliagdes de comportamento cinético dos extratos dos pigmentos, em
condi¢des de acelerada degradacdo, deve-se observar a caracteristica do espectro de absor¢do para
que se possa identificar o estado de degradagdo da amostra em questao.

Os resultados do efeito da luz no extrato purificado de Solanum melongena L. em pH 2,0 e

3,0 na presenca de diferentes copigmentos, estdo resumidos na Tabela 2.

Tabela 2 - Valores de tempo-de-meia-vida para o extrato purificado em pH 2,0 e pH 3,0 nas
condi¢des de armazenamento de luz e escuro, na presenga de quatro copigmentos, em trés razoes
molares de copigmento/pigmento

EP Acido galico B-ciclodextrina Acido tanico Rutina

1:1 5:1  15:1  1:1  5:1 15:1 1:1 5:1 15:1 1:1 5:1 15:1

pH 2,0
tin(L) 16,70 6,80 6,20 7,10 12,30 13,10 1580 16,50 14,10 16,20 13,7 17,10 20,00

tip(E) 150,7 110,0 1019 1050 1118 111,8 1284 1284 1260 119,5 1308 1050 110,0

PH 3,0
tin(L) 2.4 - - - 420 380 29 330 2,80 230 2,40 5,80 4,10
tin(E) 1175 - - - 130,8 1824 141,5 1444 150,7 154,0 147,5 154,0 88,9
PH 2,0/pH 3,0

tiar/ 6,96 - - - 2,93 345 5,45 5,00 5,04 7,04 4,03 2,95 4,88
tioL

ti2E/ 1,28 - - - 0,85 0,61 0,91 0,89 0,84 0,78 0,89 0,68 1,24
ti2E

Fonte: Dos autores, 2021.

Legenda: EP: Extrato purificado; ti»(L): tempo de meia vida no armazenamento em presenga de luz; ti»(E): tempo de
meia vida no armazenamento em auséncia de luz; Ky: velocidade de degradacdo no armazenamento em presenca de luz;
Kg: velocidade de degradag@o no armazenamento em auséncia de luz.

O pigmento purificado com adigdo de diferentes copigmentos na presenca de luz nao
apresentou estabilidade superior a da testemunha (EP), a ndo ser para rutina na razdo molar 15:1.
Desta forma, os copigmentos, em suas diferentes concentracdes foram de uma maneira geral
prejudiciais a estabilidade da antocianina, auxiliando na sua decomposi¢do, conforme se pode
observar pelos tempos de meia vida.

Em auséncia de luz a mesma tendéncia foi observada, com as amostras copigmentadas
apresentando menor tempo de meia vida, mostrando que em condi¢des ideais de armazenamento
(auséncia de luz, oxigénio e temperatura amena), a adicdo de copigmentos ndo melhora a

estabilidade das antocianinas.
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Avaliando os resultados apresentados na Tabela 3 que mostra a razdo entre os tempos de
meia vida do extrato bruto e o purificado em pH 2,0 ¢ possivel observar que os valores apresentados
para o estrato bruto sdo sempre maiores, indicando uma menor decomposicdo. Possivelmente, a
presenca de alguns componentes do extrato, atuam como agentes que auxiliam na estabilidade das

antocianinas presentes, além de auxiliarem os mecanismos de associa¢do da copigmentacao.

Tabela 3 - Valores de tempo-de-meia-vida para o extrato bruto e purificado em pH 2,0 nas
condi¢des de armazenamento de luz e escuro, na presenga de quatro copigmentos, em trés razoes
molares de copigmento/pigmento

E Acido galico  B-ciclodextrina  Acido tanico Rutina

.1 51 151 1.1 51 15:1 I:1 5:1 151 1:1 5:1 15:1

pH 2,0 extrato bruto/pH 2,0 pigmento purificado

tirEB(L)/t12 P(L) 1,13 3,43 4,00 3,21 1,46 1,34 1,08 1,35 1,32 1,28 1,54 1,54 1,43
tin,EB(E)/t12P(E) 1,21 1,62 1,66 1,89 1,82 1,82 146 1,42 1,10 1,57 1,36 1,78 1,37

Fonte: Dos autores, 2021.

Legenda: E: Extrato sem copigmento; t;,EB(L): tempo de meia vida no armazenamento do extrato bruto em presenca
de luz; t1,P(L): tempo de meia vida no armazenamento do extrato purificado em presenca de luz; ti,EB(E): tempo de
meia vida no armazenamento do extrato bruto em auséncia de luz; t;»P(E): tempo de meia vida no armazenamento do
extrato purificado em auséncia de luz.

Conclusao

A copigmentagdo, como uma ferramenta de estabilizagdo, funcionou de forma positiva para
o extrato bruto aumentando o tempo de meia vida do pigmento antocianico tanto no armazenamento
em auséncia como em presenca de luz. No entanto as substancias empregadas como copigmentos
tiveram efeitos distintos nos pH e propor¢des testados, mostrando que o efeito do copigmento esté
relacionado as condi¢des do extrato antocidnico bem como a relagdo copigmento:extrato
empregado. Para o pigmento purificado a copigmentagdo, nas condi¢des testadas, ndo se mostrou
efetiva na estabilizagdo da antocianina, ao contrario, alguns copigmentos catalizaram a degradacgao
antocianica.

Na comparacdo entre os extratos antocianicos, o extrato bruto mostrou-se sempre mais
estavel que o pigmento purificado, tanto na presenga como na auséncia de luz. Nos casos em que os
copigmentos se mostraram eficazes, ha evidéncias que as razdes molares menores atuam de maneira
mais efetiva contra a degradagdo dos pigmentos.

Dentre os copigmentos estudados nas condi¢des de armazenamento sob presenca de luz, o

que demonstrou maior efeito benéfico foi a rutina, devendo-se, no entanto, utiliza-la em proporcdes
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menores do contrario ela apresenta instabilidade, principalmente quando armazenada por longos

periodos.
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Avaliacdo da estabilidade
lipidica em canudinhos fritos



Capitulo 20

Avaliagdo da estabilidade lipidica em canudinhos fritos

Juliana Rech*!; Norié Finimundi'; Elizete Maria Pesamosca Facco?

Resumo

Produtos fritos possuem consumo expressivo no Brasil e no mundo. S3o aliados a rapidez e
dinamismo da rotina, pois o processo de fritura apresenta cocg¢ao rapida e facil, além de agregar sabor
ao produto final. Assim como possuem atributos agradaveis, produtos fritos podem oxidar ao longo
do tempo e perder suas caracteristicas iniciais. O presente trabalho teve como objetivo avaliar a
estabilidade lipidica de canudinhos fritos, quando submetidos a dois diferentes tipos de lipidios para
fritura, em diferentes tempos de armazenamento e com e sem incidéncia de luz. A avaliacdo foi
fundamentada na utiliza¢do de gordura de palma e gordura hidrogenada. Foram utilizados tempos de
armazenamento de 0, 90 e 105 dias para amostras de gordura de palma e gordura hidrogenada vegetal.
A rancidez lipidica foi avaliada através das andlises de indice de acidez, perdxidos e substancias
reativas ao acido tiobarbiturico. Os resultados de indice de acidez e perdxidos no lipidio extraido do
canudinho sofreram alteragdes crescentes para gordura hidrogenada vegetal e decrescentes para a
gordura de palma. Houve diferenga significativa para amostras de canudinhos fritos armazenados ao
abrigo da luz e a exposicao da mesma. Para canudinhos fritos, a gordura de palma apresenta maior
estabilidade lipidica em relagdo a gordura vegetal hidrogenada, e por isso pode ser avaliado o aumento

do shelf-life do produto, quando evitado a iluminagdo excessiva.
Palavras-chave: Fritura de imersdo. Gorduras vegetais. Oxidagao.
Introduciao
Produtos fritos sdo um dos tipos de alimentos mais consumidos no mundo inteiro. Cerca de

15% da populagao brasileira consome usualmente produtos fritos (SOUZA et al., 2013). A escolha

por produtos fritos se dé, principalmente, por caracteristicas organolépticas adquiridas durante o
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2 Professora, Area de Ciéncias da Vida, Universidade de Caxias do Sul.
* E-mail para correspondéncia: juliprech@hotmail.com
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processo de fritura. Textura, sabor e odor sdo desejaveis pelo consumidor, além da praticidade e
rapidez no preparo (MONTES O et al., 2016).

A fritura corresponde basicamente a um processo de cocgao em temperatura elevada, por meio
de imersdao, quando o alimento ¢ submergido em 6leos ou gorduras comestiveis, ou de maneira
superficial, quando ndo ha imersio (RAMIREZ; GALAN; ZULETA, 2015). A cor e os aromas, por
sua vez, sao determinados por uma mudanga da estrutura fisico-quimica do produto frito, que se torna
mais brilhante, dourado e uniforme. Além disso, sabores e aromas sdo intensificados devido a
estrutura da fonte lipidica ou devido ao desenvolvimento de novos compostos durante o processo de
fritura JUANIZ et al., 2016). Embora essas caracteristicas sejam favoraveis ao alimento frito, durante
o processo de fritura hd a exposi¢cdo ao oxigénio e a umidade, que podem causar diversas reacdes,
entre elas hidrolise e oxidagao (LIU et al., 2019), que sdo as maiores fontes de deterioragdo na fracao
lipidica do alimento (SANMARTIN et al., 2018).

O processo de reacdo hidrolitica em 6leos e gorduras é causado pela hidrélise da ligagdo de
¢éster por lipase ou umidade, produzindo é4cidos graxos livres. A a¢do resultante desta reacdo ¢ a
formagdo de acidos graxos livres, que podem abaixar o ponto de fumaga do lipidio e, assim, acelerar
a degradacdo (OSAWA; GONCALVES; RAGAZZI, 2006).

A reagdo hidrolitica pode diminuir o tempo de prateleira de um produto frito e, desse modo, ¢
importante mensura-la a fim de determinar prazos de validade. A analise de indice de acidez avalia o
estado de conservagao do 6leo de fritura através da formacdo de 4cidos graxos livres (INSTITUTO
ADOLFO LUTZ, 2008).

A oxidacdo ¢ a alteragdo mais frequente, podendo apresentar ao consumidor odor e sabor
desagradaveis no momento do consumo, além de produzir compostos toxicos € mudangas no valor
nutricional do produto (RIOS; PEREIRA; ABREU, 2013). O processo de oxidagdo envolve inumeras
e complexas reagdes quimicas, que acontecem em diferentes estagios e, consequentemente,
apresentam fungdes distintas para a deterioragdo do produto frito. Perdxidos sdo os produtos
decorrentes da oxidagdo lipidica, porém ndo sdo os ultimos produtos resultantes (AHMED et al.,
2016). A analise do indice de perdxidos determina o produto formado durante a oxidagdo (SOARES
etal.,2012). Os produtos finais originados da rancidez oxidativa sdo mensurados através do Teste do
Acido 2-Tiobarbiturico (TBA), o qual determina o ultimo elemento formado no final da
decomposic¢ao do produto frito, o0 malonaldeido (MDA).

A oxidagdo que ocorre em lipidios tem correlagdo com a composicdo de acidos graxos

existentes em cada lipidio. A fracdo de insaturacdo, especialmente, ¢ onde ocorre maior degradacao,
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pois ¢ mais facil de ser oxidado (SATHIANATHAN et al., 2014). A legislacdo brasileira ndo
estabelece requisitos de analises para produtos fritos prontos para consumo, porém apresenta atraveés
da Resolugao n° 270 (BRASIL, 2005), medidas especificas para 6leos e gorduras, mensurando-os em
niveis de acidez e indices de perdxidos. A legislagdo determina que 6leos e gorduras refinados nao
ultrapassem 0,6 mg KOH/g e 10 mEq/kg de indices de acidez e peroxidos, respectivamente. Ja a
gordura de palma ndo deve ultrapassar 10,0 mg KOH/g para acidez, porém nao possui requisitos
minimos para indice de perdoxidos.

A utilizagdo de gordura vegetal hidrogenada em frituras ¢ uma forma de retardar a
deterioragdo do alimento por rancidez, pois apresenta maior estabilidade devido ao seu grau de
insaturacdo. Damy e Jorge (2003) estudaram o comportamento da gordura vegetal em frituras e
observaram que, em relagdo ao dleo de soja, ela apresenta menor tendéncia a polimerizacao,
independentemente do tempo de fritura e temperatura. Apesar de ser estavel, a gordura vegetal
apresenta problemas na sua utilizagdo, pois possui estrutura trans e, por isso, pode ser prejudicial a
saude (ASCHERIO et al., 2011).

A gordura de palma ¢ bastante utilizada a fim de melhorar o processo de fritura, pois possui
ponto de fumaga de 210 °C. Além disso, € a unica gordura que possui basicamente 50-50% de acidos
graxos saturados e insaturados. A gordura de palma ¢ uma alternativa saudavel as gorduras
hidrogenadas, pois ndo possui gorduras trans em sua estrutura (MBA; DUMONT; NGADI, 2015).

Aumentar a vida de prateleira de produtos fritos, preservando as caracteristicas originais do
alimento, ¢ um dos maiores desafios para a industria de alimentos. O processo oxidativo, portanto,
pode ser controlado para que o processo de rancidez seja minimizado (SOARES et al., 2012).

A composi¢ao da gordura ¢, desta maneira, importante, a fim de se estabelecer uma relacdo
tempo/temperatura que aumente a estabilidade lipidica. O perfil de &dcidos graxos presentes no lipidio
afeta diretamente este equilibrio (TOLENTINO et al., 2014).

As condi¢des de armazenamento, bem como o controle da temperatura de armazenagem e a
exposicao a luz do alimento, interferem na velocidade da oxidacao lipidica. Alimentos conservados
em ambientes com niveis minimos de temperatura e luz inibem a reagdo oxidativa, uma vez que os
mesmos sdo os responsaveis pelo desencadeamento de formagdo de radicais livres (RAMALHO;
JORGE, 2011).

A industria de alimentos, nos ultimos anos, mostrou-se interessada na adocao de medidas que
limitem o processo de oxidagao nas fases de processamento e armazenamento. O objetivo do presente

estudo foi avaliar a rancidez lipidica de canudinhos para rechear, fritos em gordura hidrogenada e
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gordura de palma, e armazenados sob diferentes condi¢des de tempo e temperatura, visando aumentar

o prazo de prateleira do produto.
Material e métodos

As amostras de canudinhos fritos foram coletadas na Industria e Comércio de Produtos
Alimenticos Canuttos Ltda®, logo apds o processo de producao. A formulagdo dos produtos teve
como ingredientes a farinha de trigo enriquecida com ferro e 4cido félico, agua potavel, 6leo de soja
refinado, sal refinado e aguardente de cana. As gorduras utilizadas na fritura foram: palma e gordura
vegetal hidrogenada. As gorduras foram adquiridas na FRS Indistria e Comércio de Oleos e Gorduras
Eireli® (Gordura de Palma) e COAMO® Agroindustrial Cooperativa (Gordura hidrogenada vegetal).

O processo de fritura foi conduzido em fritadeira industrial continua, marca Multifritas®,
modelo MGI 2, com érea de fritura de 150x50 cm e volume controlado de 240 litros. A poténcia
calorifica efetiva ¢ de 57.000 kcal/h.

A temperatura empregada foi de aproximadamente 180 °C, controlada pelo termostato da
fritadeira, juntamente com auxilio de termometro. Antes de dar inicio aos ensaios de fritura, as
gorduras foram submetidas ao aquecimento por um periodo aproximado de 30 minutos para o
estabelecimento do controle de temperatura na fritadeira. Trinta lotes, com aproximadamente 200
gramas de canudinhos foram fritos por um periodo médio de 5 minutos. As gorduras foram utilizadas
por um periodo aproximado de 8 horas diarias, por um periodo médio de 30 dias, com reposi¢do de
gordura a fim de manter a relacdo superficie/volume constante. As amostras foram coletadas no
primeiro e ultimo dia de fritura. O encerramento do uso do lipidio para fritura foi determinado através
da fita de teste répido de qualidade de gordura, da marca 3M®, e quando atingiu 3,5% de 4cidos
graxos livres no 6leo de fritura, foi totalmente descartado. Quarenta e oito amostras foram coletadas
ao primeiro e ultimo dia de fritura de cada tipo de gordura. As amostras foram armazenadas em
tempos de estocagem de 0, 90 e 105 dias, sendo metade das amostras estocadas com exposicao a luz
e a outra metade em ambiente com privacdo de luminosidade.

Para as analises de rancidez foi, primeiramente, extraido o 6leo das amostras através do
método de BLIGH e DYER (1959) que utiliza mistura bindria de solventes

(cloroférmio/metanol/agua), com posterior quantificacdo gravimétrica.
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Indice de dacidez

O procedimento para analise do indice de acidez estd baseado na dissolugdo da gordura em
um solvente misto e neutralizado, seguida da titulagdo com uma solu¢do padrao de KOH, na presenca
de fenolftaleina como indicador (INSTITUTO ADOLFO LUTZ, 2008). Os resultados de indice de

acidez foram expressos em miligramas de hidroxido de potassio por grama de amostra.
Indice de peroxidos

O Indice de Peroxido (IP) foi utilizado para medir a fase inicial da oxidagdo, na qual ha
liberacdo de perdxidos e as alteragdes nao sdao percebidas sensorialmente. Devido a sua agdo
fortemente oxidante, os peroxidos organicos formados no inicio do processo de rancificagdo atuam
sobre o iodeto de potassio, liberando iodo, que sera titulado com o tiossulfato de s6dio, em presenca
de amido como indicador. Para determinagdo do indice de peroxidos, utilizou-se metodologia
analitica do Instituto Adolfo Lutz — Métodos Fisicos e Quimicos para Analise de Alimentos (2008).

Resultado expresso em miliequivalentes de peroxido em 1000 g de amostra.
Substancias reativas ao dacido 2-tiobarbiturico (TBArs)

O indice de TBArs (substancias reativas ao acido 2-tiobarbiturico) envolve o acido 2-
tiobarbitirico com o malonaldeido, produzindo um composto de cor vermelha, medido
espectrofotometricamente a 532 nm de comprimento de onda. A quantificagdo de malonaldeido ¢é
feita a partir de curvas de calibragdo construidas com concentracdes conhecidas do reagente
(PAPASTERGIADIS et al., 2012). As medidas de TBArs foram realizadas no espectrofotometro,
marca Thermo Genesys, modelo 10 UV. O resultado € expresso em nanomolar de MDA por grama
de amostra.

As analises das amostras foram realizadas em duplicata e apresentadas como média + desvio
padrdo. As comparagdes estatisticas foram realizadas por ANOVA seguido de teste de Tukey na
significancia de 5%. Foi utilizado o pacote estatistico Statistical Package for Social Sciences (SPSS),

versdo 20.0 (IBM Corp, 2011).
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Resultados e discussao

A Figura 1 apresenta o indice de acidez referente aos dias de utilizacdo dos lipidios e tempo
de armazenamento em canudinhos fritos com gordura de palma (GP) e gordura hidrogenada vegetal
(GHV), sob as condi¢des de armazenamento ideais para esse alimento, ou seja, em ambiente seco,

fresco e sem exposicao a luminosidade.

Figura 1 - Indice de acidez em canudinhos fritos em GP ¢ GHV sob armazenamento de 0, 90 e 105
dias e sem luminosidade
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Fonte: Dos autores, 2019.
Legenda: GP: Gordura de palma. GHV: Gordura vegetal hidrogenda.

Observou-se, no primeiro dia de fritura, que os canudinhos fritos em GP apresentam indice de
acidez mais elevado do que os fritos em GHV. E, ao longo do periodo de utilizagdo houve uma
inversao, ou seja, no ultimo dia de utilizagao dos lipidios para fritar, o valor maior estd nos canudinhos
fritos com a GHV, diferindo estatisticamente. Em valores absolutos, a GHV mostrou valores maiores
durante o armazenamento, porém no teste de Tukey (p>0,05) apresentou diferenca significativa
apenas no tempo de armazenamento de 105 dias e quando coletada a amostra no primeiro dia de
utilizagdo do 6leo para fritura. O mesmo acontece para armazenamento de 105 dias da GP, em valores
absolutos, o canudinho frito apresentou oxidacao hidrolitica maior em comparacdo com seu tempo

em 90 dias. Concomitantemente, houve diferenca significativa quando comparados os tipos de
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lipidios, na qual a GHV apresenta uma tendéncia de crescimento quanto a rancidez hidrolitica maior
do que a GP.

Oleos de palma tendem a apresentar indices de acidez mais elevados. Em analises feitas com
6leo de palma bruto, o indice de acidez pode apresentar valores entre 5,19 e 24,66% de niveis de
acidez em acido palmitico (CURVELO et al, 2011).

Os estudos que relacionam a GP com o tempo de fritura para analise de acidez nao se
utilizaram de tempo de fritura semelhante ao deste experimento, porém Park e Kim (2016)
experimentaram andlise de acidez em nuggets de frango com 101 ciclos de fritura e determinaram,
em comparagdo com outros 6leos, um valor de indice de acidez mais alto nos primeiros ciclos de
fritura. Durante o processo de fritura em ciclos, todos os outros 6leos alcangaram valores mais altos
do que a GP, determinando uma maior estabilidade em frituras quando utilizada GP. Este estudo
obteve 0 mesmo comportamento em suas analises. Sanibal e Mancini Filho (2004) encontraram
resultados semelhantes para a GHV em frituras aos encontrados neste estudo, onde ocorreu um
aumento na concentragdo dos acidos graxos livres, visualizados através do indice de acidez.

A avaliacdo da degradacdo de lipidios em produtos fritos ¢ feita também através da deteccao
de rancidez oxidativa, cujas reagdes sdo 0 maior mecanismo de deterioracdo em um lipideo. Para
tanto, a perecibilidade do produto ¢ proporcional a quantidade de lipidios na sua composi¢do, devido
a exposicao aos processos oxidativos.

Existem trés fases de oxidacdo lipidica, com diferentes reagdes ocorrentes. Na fase de
iniciagdo, nao ha compostos perceptiveis no alimento. Per6xidos sdo os primeiros produtos a serem
formados durante a segunda fase, conhecida como propagacdo, e sdao os responsdveis pela
deterioracdo da qualidade do produto frito, pois apresentam radicais livres, cujo efeito ¢ prejudicial a
saude humana (AHMED et al., 2016). A Tabela 2 indica crescimento de indices de peroxidos nas
analises de canudinhos quando fritos em GHV. Esses valores sdo ainda mais acentuados quando as
amostras foram armazenadas em condigdes excessivas de luminosidade. Nesse caso, os valores
iniciam em torno de 5 mEq/g, alcangcando valores de 20,2 mEq/g e 15,5 mEq/g em 90 dias de
armazenamento e diminuindo para 12,3 mEq/g e 15,3 mEq/g, respectivamente, para GP e GHV.

Os valores de rancidez menores para GP podem ser atribuidos ao antioxidante sintético
butilhidroxiquinona terciaria (TBHQ) presente na sua composic¢ao, cuja agdo reduz a energia do
radical livre que, por sua vez, ndo reage facilmente a oxidacdo (FENNEMA; DAMODARAN;

PARKIN, 2010). Estudos da estabilidade oxidativa em almondegas de carne fritas, para determinacao
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de shelf-life, verificaram que a GP com antioxidante TBHQ pode ser comercializado com 2,6 meses

a mais do que a amostra controle, sem antioxidante (AMMAR, 2016).

Tabela 2 - Resultados de determinacdo de perdxidos em amostras de canudinhos fritos no ultimo dia
de fritura

Amostras Peroxidos (meq/kg)
Sem luz Com luz
GPO 5,387 + 0,045%A 5,387 £ 0,045%A
GP90 11,551 + 0,255%BC 20,244 + 1,635°
GP105 5,504 +0,677°*A 12,360 + 2,956<BC
GHV0 5,879 + 0,089%A 5,879 £ 0,089%°4
GHV90 10,005 = 0,180°BC¢ 15,525 + 1,498°4CP
GHV105 11,535 + 1,486°EC 16,355 + 3,182°4CP

Fonte: Dos autores, 2019.

Legenda: GPO — Gordura de palma com tempo de armazenamento de 0 dias, GP90 - Gordura de palma com tempo de
armazenamento de 90 dias, GP105 - Gordura de palma com tempo de armazenamento de 105 dias, GHVO - Gordura
hidrogenada vegetal com tempo de armazenamento de 0 dias, GHV90 - Gordura hidrogenada vegetal com tempo de
armazenamento de 90 dias, GHV105 - Gordura hidrogenada vegetal com tempo de armazenamento de 0 dias.

Nota: a,b...(coluna) — médias seguidas da mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey (p>0,05). A,B...(linha e
coluna) — médias seguidas da mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey (p>0,05).

Um estudo semelhante a este, porém com menor tempo de fritura, obteve resultados proximos
ao utilizar GHV em fritura de batata chips (DAMY; JORGE, 2003). Os autores analisaram GHV em
15 horas de fritura, e verificaram que valores de perdxidos aumentaram em 5 vezes o seu valor inicial
em relagdo ao final. A andlise de perdxidos, no entanto, foi feita diretamente em amostras de gordura,
diferente do método utilizado nesse estudo, onde a analise foi feita em produtos fritos.

Poucos estudos avaliaram a medida dos peroxidos nos alimentos fritos. Robertson et al. (1978)
analisaram o indice de peroxidos em batatas chips durante um tempo de 12 horas de fritura. Os autores
mostraram que a GP age de maneira diferente dos outros 6leos de fritura, reduzindo seu valor de
peroxidos ap6s 10 horas de fritura continua, e durante o processo de armazenamento. Apds 8 semanas
de estocagem, o valor de mEq/kg diminuiu em cerca de 18% considerando o seu valor na semana 0
de estocagem.

Quando utilizada GP, os canudinhos fritos apresentaram, considerando o tempo inicial, um
aumento de 2,14 vezes em relagdo aos 90 dias de armazenamento, porém a partir desse tempo, em
relagdo ao ultimo tempo de estocagem, houve uma diminuicao de 2,1 vezes. Ao analisar o primeiro

e ultimo dia de armazenamento sem exposicao a luz, os valores ndo apresentaram divergéncias
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significativas. Marinova et al. (2012), mensuraram, através do indice de perdxidos, o comportamento
de oleos de fritura durante 54 horas, corroborando com os resultados desse estudo. O valor de
peroxidos cresceu nas primeiras 15 horas de fritura e, apos esse tempo, baixou nos 6leos de soja e
milho e no azeite de oliva.

O valor de perdxidos tende a diminuir em condig¢des severas de fritura, como tempo
prolongado e exposicdo a oxidagdo, pois eles sdao compostos quimicos transitorios e, portanto,
instaveis em frituras. Isso acontece, pois a taxa de decomposi¢ao dos peroxidos em outros compostos
acontece mais rapidamente do que a taxa de formagao de novos perdxidos. Em um estudo em azeite
de oliva, foi verificado que a taxa de degradacao dos peréxidos foi maior do que a taxa de formagao
(CASAL et al., 2010).

Chen et al. (2014) compararam valores de peroxidos com temperatura de fritura em 6leo de
palma, e verificaram que a 150°C os indices de peroxidos sao mais elevados do que quando fritos a
250 °C. A explicacao para o comportamento se da a taxa rapida de decomposicdo termal de
hidroperdxidos em carbonila e aldeidos, durante o processo de fritura em temperatura mais elevada
(NAYAK et al., 2016).

A velocidade de oxidagdo de alimentos fritos armazenados com exposi¢do as luzes UV e
visivel, tende a aumentar. Isso ocorre, pois a iluminagdo pode promover a decomposi¢ao de
hidroperoxidos para produzir radicais livies (FENNEMA; DAMODARAN; PARKIN, 2010). A
embalagem dos canudinhos fritos ndo apresenta barreiras para diminuir a incidéncia de luz, e
consequentemente diminuir a velocidade da oxidagdo lipidica, sendo importante a manutengdo das
amostras em ambientes protegidos da luz e calor. Ayu et al. (2017) armazenou 6leo de palma em
diferentes condicdes de luminosidade, e constatou que quanto maior a quantidade de iluminacdo e de
estocagem, maiores foram os valores de indice de perdxidos.

Os indices de perdxidos sdao ainda mais elevados quando analisadas as amostras que
permaneceram guardadas em um ambiente com alta exposi¢ao de luz. Os valores em GP sdo maiores
em 57,06% e 55,47% nos tempos 90 e 105 dias de armazenamento, respectivamente, quando expostos
a iluminagdo. Na GHV os valores também sdo maiores para a exposi¢ao a luz, porém seu crescimento
se d4 de maneira menos acentuada, com 35,55% e 29,48% de aumento nos tempos 90 e 105 dias,
respectivamente.

De maneira geral, a GP € mais estavel quanto aos indices de peroxidos, pois apresentam menor
valor no momento final do armazenamento. Em ambas as situagdes de armazenamento: sem nenhuma

incidéncia de luz e com incidéncia de luz.
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Na ultima etapa da oxidagdo lipidica, a terminagdo, ¢ formado o MDA. Usou-se o indice de
TBArs para medir a oxidagdo nesta fase mais avangada, na qual ocorre a producao dos compostos
intermediarios, reativos ao TBArs e que sdo percebidos sensorialmente. Por este motivo, o teste do
MDA foi realizado somente nessas etapas de armazenamento. O indice de TBArs quantifica o MDA,
um dos principais produtos de decomposi¢ao dos hidroperdxidos de acidos graxos poli-insaturados,
formado durante o processo oxidativo (PAPASTERGIADIS et al., 2012).

Os valores de TBArs estdo apresentados na Tabela 3. Dentro deste parametro, ndo houve
diferenga pelo teste de Tukey (p>0,05) entre os dois tipos de gordura e tampouco nas condigdes de
armazenamento de tempo e luminosidade. Observou-se ainda uma diminui¢do da presenca dessas
substancias com o decorrer do armazenamento, provavelmente, como consequéncia da diminuigao
dos peroxidos, precursores do malonaldeido.

Durante o processo de fritura, pode ocorrer a polimerizagdo dos acidos graxos, o que pode
justificar a oscilagdo de alguns parametros analisados neste estudo. A polimerizacdo consiste em
decompor hidroperoxidos em polimeros diversos durante o processamento térmico. Essa
decomposicao pode ser a causa para que indices de TBArs tenham se mantidos estaveis durante os
tempos 90 e 105 dias. Arslan ef al. (2017) e Machado, Garcia e Abrantes (2008) correlacionaram
valores de polimeros com o tempo de fritura dos 6leos e verificaram que, conforme ¢ aumentado o
tempo de fritura, observa-se uma maior polimerizagio em todos os oOleos estudados, e

consequentemente diminui os valores de 4cidos graxos insaturados.

Tabela 3 - Resultados de TBArs em amostras de canudinhos fritos no ultimo dia de fritura

Amostras Tba
Sem luz Com luz
GP90 6,440 = 1,143 6,253 £2,3732
GP105 3,501 £0,268* 4,303 £ 0,035%
GHV90 3,094 £ 1,070% 4,399 + 3,068°
GHV105 3,609 = 0,005* 4,859 +0,836°

Fonte: Dos autores, 2019.

Legenda: GPO — Gordura de palma com tempo de armazenamento de 0 dias, GP90 - Gordura de palma com tempo de
armazenamento de 90 dias, GP105 - Gordura de palma com tempo de armazenamento de 105 dias, GHVO0 - Gordura
hidrogenada vegetal com tempo de armazenamento de 0 dias, GHV90 - Gordura hidrogenada vegetal com tempo de
armazenamento de 90 dias, GHV 105 - Gordura hidrogenada vegetal com tempo de armazenamento de 0 dias.

Nota: a,b...(coluna) — médias seguidas da mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey (p>0,05).
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Além disso, existem diversos fatores que podem influenciar os resultados do indice de TBArs.
A reacdo do acido tiobarbitarico pode ser afetada pela composi¢ao do alimento, bem como pelo tipo
de lipidio utilizado na fritura, mas também por razdes da propria analise, como a técnica aplicada ¢ a
presenca de substancias reativas, que podem diminuir a oxidagdo (JORGE; JANIERI, 2005).

Concomitantemente as reagdes quimicas, os 6leos vegetais possuem uma grande quantidade
de compostos naturais, capazes de beneficiar a estabilidade do 6leo durante o aquecimento e fritura,
tais como, tocoferdis, compostos fenolicos, esterdis e etc. Esses compostos podem alterar o
comportamento da GP durante processos de fritura longos, o que pode ser comparado ao caso desse
estudo. Ao correlacionar as andlises de indice de acidez, indice de perdxidos e TBArs, percebeu-se
que apresentam o mesmo comportamento. Canudinhos fritos em gordura de palma, tém valores
maiores no inicio em comparagdo com o tempo final de armazenamento, e em GHV os valores sao
crescentes, o que pode ser associado a presenca de antioxidantes na GP adicionados e naturalmente
presentes. Du Plessis e Meredith (1999), analisaram o comportamento do antioxidante tocoferol,
presente de maneira natural na estrutura da gordura de palma, e verificaram que o valor total de
tocoferol decresce até o tempo de fritura 13,5 horas e apds esse periodo aumenta nos tempos 26,5 ¢
30,5 horas de fritura. Pode-se, entdo, perceber uma relagdo entre o comportamento da rancidez ¢ a

presenga dos compostos antioxidantes naturais.

Conclusao

Os dados obtidos através dos experimentos de fritura em canudinhos fritos utilizando as
gorduras de palma e hidrogenada vegetal demostram que a gordura de palma é mais estavel nas
condigdes aplicadas a este estudo. Maiores graus de alteragdo ocorreram em canudinhos fritos e
armazenados em condi¢des de iluminacdo alta, justificando-se assim a recomendacdo de manter o
produto sob condig¢des restritas de luz e calor durante o armazenamento. A determinagdo de aumento
de shelf-life empregando apenas as analises consideradas, pode ser alterada para além de 90 dias,
porém sugere-se que seja feita uma andlise sensorial a fim de monitorar e acompanhar a alteracdo,
considerando-se que pela analise quimica observa-se uma diminuicdo dos parametros de controle da

rancidez.
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Capitulo 21

Validaciao de metodologia para determinacio de benzo(a)pireno em amostras de salame
usando SPE e UHPLC

Gustavo Zanetti de Rossi'; Marina Missae Ossugui'; Simone Alves da Silva?; Adriana Palma de
Almeida?; Elizabeth Aparecida Ferraz da Silva Torres; Geni Rodrigues Sampaio**

Resumo

Os hidrocarbonetos policiclicos aromaticos (HPAs) representam um grupo de contaminantes com
mais de 200 compostos que apresentam na estrutura dois ou mais anéis aromaticos condensados.
Dentre eles, o benzo(a)pireno (BaP) ¢ o mais estudado, considerando sua carcinogenicidade, sendo
classificado no grupo 1 da Agéncia Internacional de Pesquisas em Cancer (IARC). Os HPAs sao
formados na combustao incompleta da matéria organica, e podem contaminar os alimentos através
de fontes ambientais, no processo de secagem, defumacao ou durante o preparo dos mesmos. Estudos
internacionais constataram que produtos carneos apresentaram os maiores niveis de HPAs em
alimentos, em especial os defumados. Desta forma, ter uma metodologia validada ¢ essencial para
obtencdo de dados de ocorréncia com confiabilidade. O objetivo deste trabalho foi validar
metodologia para analise de BaP em salame. Os testes incluiram avaliagdo da linearidade,
seletividade, exatiddo, precisdo, limites de detec¢do e quantificagdo. A metodologia incluiu etapas de
saponificag¢do, extra¢do liquido-liquido, purificagdo em cartuchos de silica e quantificagdo por
cromatografia liquida de ultra eficiéncia (UHPLC) com detecgao por fluorescéncia. Os resultados de
validagdo indicaram que o método desenvolvido foi satisfatorio, com resultados dentro dos limites
aceitaveis. A metodologia foi aplicada em amostras comerciais, € os resultados indicaram que 28 das
30 amostras (93%) apresentaram concentragdes de BaP abaixo do limite de quantificacdo do método
(0,50 pg/kg), sendo que apenas uma amostra continha 2,34 pg/kg, valor acima do limite maximo

tolerado pela Comunidade Europeia (2,0 pug/kg).

Palavras-chave: Contaminante. Cromatografia liquida. Embutido. Hidrocarbonetos policiclicos
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Introducao

Os hidrocarbonetos policiclicos aromaticos (HPAs) constituem um grupo de mais de 200
compostos quimicos com dois ou mais anéis condensados, somente com carbono e hidrogénio. Os
HPAs contendo até quatro anéis aromaticos em sua composi¢ao sdo classificados como HPAs leves
€ 0s que contém mais que quatro anéis aromaticos sao considerados HPAs pesados. Devido ao maior
peso molecular, os HPAs pesados sdo considerados mais estaveis e mais toxicos do que os HPAs
leves (GARCIA et al., 2014).

Sao produzidos por combustio incompleta da matéria organica, por uma série de complexas
reagdes quimicas (RENGARAJAN et al., 2015). No ambiente, sdo provenientes de fontes naturais ou
fontes antopogénicas. Os humanos estdo expostos aos HPAs tanto por fontes dietéticas como nao
dietéticas, mas a primeira forma ¢ considerada a de maior relevancia (BANSAL; KIM, 2015).

Estudos epidemioldgicos com humanos e com animais de laboratorio indicam que a exposicao
aos HPAs ¢ um dos fatores responsaveis pelo aumento de cancer ao qual a populacio estd exposta. A
natureza lipofilica dos HPAs permite ligagdes com a membrana celular, interferindo no seu
funcionamento devido a4 mudanga estrutural. Os HPAs podem, via metabolismo, ligar-se a proteinas
e DNA, causando danos carcinogénicos, mutagénicos, teratogénicos. Os efeitos toxicos dependem do
tempo ¢ do modo de exposi¢do, apresentando em curto prazo irritacdo dérmica e ocular, nausea,
vomito e inflamagdes, e em longo prazo canceres de pele, pulmao, bexiga, e gastrointestinal, dentre
outros (KIM et al., 2013).

A Agéncia Internacional de Pesquisas em Cancer (IARC), que avalia os riscos de
carcinogenicidade associada a exposicao de substincias e misturas complexas, classifica apenas o
benzo(a)pireno (BaP) como carcinogénico (Grupo 1). Outros HPAs como benzo(b)fluoranteno
(BbF), benzo(a)antraceno (BaA) e criseno (Cri) s@o classificados como possivelmente carcinogénicos
(Grupo 2B), indicando que ha evidéncia limitada de carcinogenicidade em humanos (IARC, 2010,
2012).

Os HPAs tém sido encontrados nas mais diferentes categorias de alimentos e bebidas. A
contaminagdo pode estar relacionada a contaminacdo ambiental, devido a presenca destes
contaminantes no solo, ar e 4gua, como também podem ser depositados nestes produtos durante o
processo de defumacdo ou de secagem. Além disso, podem ser formados durante certos tipos de
processamento aos quais os alimentos podem ser submetidos, como secagem, grelha, tostagem,

torrefacdo e fritura, devido a pir6lise direta dos nutrientes (BANSAL; KIM, 2015).
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Devido a toxicidade dos HPAs, algumas legislagdes sugerem o monitoramento dos

contaminantes mais relevantes em alimentos, estabelecendo limites seguros de ingestdo. A legislacao

brasileira ¢ restrita e somente abrange limites para o BaP em 6leo de bagaco de oliva, em aroma de

fumacga e em 4gua de consumo (BRASIL, 2003, 2007, 2017b). A Comissao Europeia abrange diversas

legislacdes incluindo varios tipos de alimentos, e estabelece o rastreamento da soma dos 4 HPAs

prioritarios (BaA, Cri, BbF e BaP), apontado um nivel méximo separado para o BaP, com o intuito

de levantar dados para comparacao futura (Quadro 1). Assim, o Regulamento EC n° 835/2011 ¢ a

legislagdao europeia mais ampla que define os valores maximos permitidos em alimentos, sobretudo

para carnes e produtos a base de carne defumada, com limites de 2 pg/kg para BaP, e de 12 pg/kg

para a somatdria dos 4 HPAs (CEC, 2011a).

Quadro 1 - Quatro hidrocarbonetos policiclicos aromaticos prioritarios segundo Comunidade
Europeia na andlise de alimentos

§ 4
{4
W

Nome do composto | Abreviagao Formula quimica Estrutura
Benzo(a)antraceno BaA CisHiz ‘ ‘ “
Criseno Cri CigHi2
Benzo(b)fluoranteno BbF CaoHi12 “‘.
W)
Benzo(a)pireno BaP CaooH12 “

Fonte: Adaptado de Sampaio et al., 2021.
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Os produtos curados podem ser defumados, com o objetivo de dar sabor e odor caracteristicos,
além de aumentar o tempo de prateleira (BRASIL, 2017a). Mas durante o processo de defumacao, os
HPAs sao transportados da camara de defumacdo para os alimentos por aerossoéis, tornando-os
contaminados (LEDESMA; RENDUELES; DIAZ, 2015).

A quantidade de HPAs presente em alimentos defumados pode ser proveniente de varios
fatores tecnoldgicos, mas principalmente devido ao tipo de defumacao utilizado. Os métodos de
defumacao sao classificados em dois grupos principais: defumacao direta ou indireta. Durante a
defumacao direta, a fumaga ¢ gerada na mesma camara que a carne ¢ defumada e pode ser classificada
como defumacgdo tradicional a frio ou a quente, de acordo com a temperatura da fumaca. Na
defumacdo indireta, a fumaca utilizada para defumar ndo ¢ gerada na mesma camara em que a carne
¢ defumada, ou mesmo pode ser utilizado o aroma de fumaca com a intencdo de fornecer as
caracteristicas especificas ao produto. Métodos indiretos compreendem uma série de novos processos
que colaboram na redu¢do da contaminagdo. Mas varios fatores podem influenciar a contaminagao
durante a defumagdo, incluindo o tipo de madeira usado, a umidade da camara de defumacao,
temperatura da combustao, a maneira como a fumaga flui na cadmara, o tempo do processo, a extensao
da superficie de contato da carne e a quantidade de 4gua e lipideos no produto (LEDESMA;
RENDUELES; DIAZ, 2015).

Paises tém investigado os teores de HPAs em produtos carneos defumados e, sobretudo, paises
europeus tém encontrado, com frequéncia, amostras contaminadas, com concentracdes acima do
permitido pela legislagdo. Um exemplo € o estudo realizado por Zachara, Gatkowska e Juszczak
(2017), o qual analisaram peixes enlatados e defumados, linguigas, presunto de porco e filé de frango,
todos defumados nos modos tradicional e industrial. As linguicas que foram submetidas a defumagao
tradicional apresentaram a maior concentragdo média de HPAs. Wretling ef al. (2010) analisaram
amostras de carne e peixe defumados suecos, encontrando valores acima do permitido para o BaP em
presunto (13,3 ng/kg) e em bacon (9,4 pg/kg). No Brasil, Camargo (2000) analisou amostras de
bacon, linguiga, frango e salsicha defumados, encontrando valores menores que 0,44 pg/kg de BaP.

A metodologia para analise de HPAs em produtos carneos, incluindo BaP, geralmente ocorre
em quatro etapas: saponificagdo, extragdo liquido-liquido (ELL), purificagdo e quantificacdo. A
saponifica¢do ¢ uma etapa importante, considerando a quantidade de lipidios e proteinas presente na
matriz carne, facilitando a liberagao dos analitos de interesse. Em seguida, faz-se a ELL com solvente
organico (em geral, n-hexano) para a limpeza da fase ndo saponificada e para o isolamento dos HPAs.
A etapa de purificag@o pode ser realizada com cartucho de extracdo de fase solida (SPE) associada a

um solvente organico, usando sorbentes como silica, C18, florisil ou outros. Mais recentemente, a
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extragdo por QUEChERS (Quick, Easy, Cheap, Effective, Rugged, and Safe) t€m-se mostrado
promissora para a analise de HPAs devido as vantagens como rapidez e baixo consumo de solventes
(KIM et al., 2019; PURCARO; MORET; CONTE, 2013; SAMPAIO et al., 2021).

A quantificagdo pode utilizar a cromatografia gasosa, com detector de ionizagdao de chama ou
acoplados a espectrometria de massas, ou a cromatografia liquida de alta ou ultra eficiéncia (HPLC e
UHPLC), acoplada a espectrometria de massas com ioniza¢do quimica ou fotoionizagdo a pressao
atmosférica, ou uso de detectores de ultravioleta ou de fluorescéncia, sendo o ultimo mais utilizado
em analises de bebidas e alimentos devido a elevada seletividade e sensibilidade, devido a
propriedade restrita de fluorescéncia de alguns compostos (PURCARO; MORET; CONTE, 2013;
SAMPAIO et al., 2021).

O objetivo deste trabalho foi validar metodologia para anélise de BaP em salame, incluindo a
avaliacdo da linearidade, seletividade, exatidao, precisao, limites de detec¢dao e quantificacao, bem

como a aplica¢do do método para verificar a ocorréncia do contaminante em amostras comerciais.
Material e Métodos

Trinta amostras de salame, de 20 diferentes marcas, foram adquiridas no comércio da cidade
de Sao Paulo/SP. Uma delas, com teores abaixo do limite de deteccao, foi usada para os ensaios de
validagdo. A metodologia para extra¢do do BaP fundamentou-se no trabalho de BOGDANOVIC et
al. (2019), com modifica¢des. Cerca de dois gramas de amostra foram saponificadas com 5 mL de
hidroxido de potassio (KOH) 2M em etanol, usando banho-maria a 40 °C por 3 horas. Apoés resfriar,
foram adicionados 5 mL de dgua deionizada e 10 mL de n-hexano e misturados em vortex. A fase
organica foi retirada e a extracdo com n-hexano repetida por mais duas vezes. Os extratos combinados
foram lavados com metanol (MeOH):agua (H20) (4:1, v/v), MeOH:H20O (1:1, v/v) e 4gua deionizada,
filtrados em sulfato de sddio anidro para retirada de agua residual, e levados a evaporacdo até
secagem. O extrato foi ressuspendido em 3 mL de acetonitrila para a etapa de purificacao.

Na etapa de purificacdo, cartuchos de extragdo em fase solida de silica (500 mg, 6 mL,
Discovery DSC-Si, Supelco) foram pré-condicionandos com 3 mL de acetonitrila, passando-se 3 mL
do extrato da amostra, e lavagem com 3 mL de acetonitrila, com controle de fluxo em 2 mL/min
usando o sistema automatizado de extragdao em fase solida (Gilson Inc., GX-274 ASPEC). Todo o
extrato de acetonitrila foi recolhido e seco a 30 °C em concentrador a vacuo. Entdo, o residuo
dissolvido em um mililitro de acetonitrila e acondicionado em vials para posterior andlise

cromatografica.
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O método cromatografico usado para quantificacdo foi fundamentado no estudo de Silva,
Sampaio e Torres (2017), usando a técnica de UHPLC com detecgao por fluorescéncia. Utilizou-se o
cromatografo a liquido de ultra eficiéncia, marca Shimadzu, nas seguintes condigdes cromatograficas:
temperatura do forno a 30°C, inje¢ao automatica de 2 pL, comprimento de onda de excitagcao de 290
nm e excitagcdo 430 nm, fase movel com fluxo de 0,4 mL/min, composta por acetonitrila e agua, com
gradiente: 0-0,9 min, 65% ACN; 0,9-7 min, gradiente linear 65-75% ACN; 7-17 min, 75% ACN; 17-
20 min, gradiente linear 75-10 0% ACN; 20-24 min, 100% ACN; retornando as condig¢des iniciais. A
separagao dos compostos ocorreu na coluna Zorbax Eclipse PAH (100 mm x 2,1 mm, 1,8 um,
Agilent), protegida por coluna de guarda (5 mm x 2,1 mm, 1,8 um, Eclipse Plus, Agilent). O software
empregado para a aquisi¢ao dos dados foi o LabSolutions (Shimadzu) e a quantificacao foi feita por
padronizagdo externa.

Para verificar as caracteristicas de desempenho do método, foi realizada a validagao de acordo
com o Guia do Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade ¢ Tecnologia (INMETRO, 2018),
incluindo os seguintes parametros: linearidade, seletividade, exatiddo (recuperagdo), precisdo
(repetitividade e precisao intermediaria), limites de detec¢do (LD) e quantificagdao (LQ).

A linearidade do método foi determinada por preparagdes, em triplicatas verdadeiras, de cinco
niveis de concentragdes de padrdoes dos HPAs preparados em acetonitrila, totalizando quinze ensaios,
e foram verificadas as variacdes de area versus as concentragoes dos HPAs. A seletividade foi
avaliada pela adicdo, em concentracdes idénticas, de padrdes em cinco diferentes niveis em dois
grupos, solvente e amostra de salame; os ensaios foram realizados em triplicata e as inclinagdes das
curvas de calibra¢do dos dois grupos comparadas.

A exatiddo foi verificada por meio da avaliagdo da recuperagdo na matriz salame em cinco
niveis de concentragdo, em triplicata. Para avaliar a precisao do método, foi avaliado o coeficiente de
variagdo (CV) da amostra fortificada em diferentes niveis de concentragdo, no mesmo dia
(repetibilidade) e dias diferentes (precis@o intermedidria), sendo este ultimo avaliado também por
diferentes analistas em um mesmo equipamento. Para célculo do LD e LQ, foram utilizados valores
de desvio-padrao obtidos das concentragdes de seis replicatas, nos menores niveis de concentracao

do ensaio de seletividade, e calculados multiplicando o desvio padrao (DP) pelos fatores 3 (LD) e 10

LQ).

() SIMEALI 301



Resultados e Discussao

O método desenvolvido provou ser adequado para analise de HPAs em amostras de salame,
apresentando alta seletividade e boa precisdo. Foram realizados testes de avaliagdo da performance
incluindo linearidade, seletividade, exatiddo, repetitividade, limites de deteccdo e quantificagdo.

Na avalia¢do da linearidade, as curvas foram analisadas pela regressao linear, pelo método
dos minimos quadrados, e o coeficiente de correlacio quadrado (r?) foi de 0,9981. Foi verificada a
auséncia de valores discrepantes pelo teste de Grubbs, com 99% de confianga. Para avaliar as
variancias dos residuos ao longo das curvas de calibragdo, foi aplicado o teste de Cochran. As curvas
de calibragdo apresentaram comportamento homocedastico, ou seja, ao longo da faixa de trabalho
apresentaram variancias semelhantes (Tabela 1).

Os limites de deteccao e quantificacdo foram estimados utilizando os desvios-padrdao das

replicatas na menor concentragao (0,50 ng/g), e foram respectivamente 0,15 ¢ 0,50 ng/g, indicando

que o método foi sensivel para avaliacdo deste contaminante (Tabela 1).

Tabela 1 - Resultados do estudo de validagdo do método analitico para a determinagdo do
benzo(a)pireno em salame, quanto aos pardmetros de linearidade, limites de detec¢do e quantificacdo

Faixa de Concentracao

(ng/kg)
16591,25 2664,46 0,9981 0,15 0,50 0,50-10,0

Fonte: Dos autores, 2021.

Inclinacdo (a) Intercepcao (b) r? LD (ng/kg) LQ (ng/kg)

Legenda: r%: Coeficiente de correlagio quadrado; LD: Limite de detec¢io; LQ: Limite de quantificago.

O ensaio de seletividade foi realizado com a intengdo de verificar se existia interferéncia da
matriz (carneos) na analise, comparando estatisticamente as curvas da matriz fortificada e de padrdes
em solventes, nos mesmos niveis. A amostra foi fortificada em cinco diferentes niveis, em triplicata,
na faixa entre 0,50 e 10,0 ng/g. Os resultados das areas das amostras fortificadas foram comparados
com solugdes de padroes (preparadas em acetonitrila), em concentracdes idénticas as amostras. Nao
foram verificados valores discrepantes pelo teste de Grubbs, com 99% de confianga. Foi realizado
teste t pareado, com 95% de confianga, e as inclinagdes foram homogéneas entre o solvente e a
amostra, ndo sendo detectada interferéncia de matriz para o benzo(a)pireno.

A exatidao foi avaliada pelas recuperagdes em cinco niveis, variando entre 83,15 ¢ 99,74%,

dentro dos critérios de performance aceitaveis segundo Commission of the European Communities
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(CEC, 2011b). A precisdo foi avaliada pelos coeficientes de variagdo, e estavam abaixo de 10%,
adequados segundo INMETRO (2018) (Tabela 2).
O cromatograma obtido pela andlise em UHPLC de amostra de salame fortificado pode ser

visualizado na Figura 1.

Tabela 2 - Resultados do estudo de validagdo do método analitico para a determinagdo do
benzo(a)pireno em salame, quanto aos parametros de exatidao e precisio

Nivel de ‘ ' Precisdo
fortificagao Pial Dia 2 intermediaria
(ng/g) Recuperacao (%) CV (%) Recuperacao (%) CV (%) CV (%)

0,50 99,74 2,11 - - -
1,00 97,32 1,89 82,27 1,87 9,33
2,00 83,15 4,65 82,65 8,57 6,16
5,00 90,30 0,23 85,14 3,06 3,73
7,50 83,68 3,28 - - -

Fonte: Dos autores, 2021.
Legenda: CV: Coeficiente de variacao.

Figura 1 - Cromatograma obtido pela andlise em cromatografia liquida de ultra eficiéncia com
deteccao por fluorescéncia para amostra de salame fortificada com concentragdo de 5,0 ng/g de
benzo(a)pireno
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Para aplicagdo da metodologia, foram avaliadas trinta amostras de salame. Apenas duas
amostras apresentaram teores de BaP acima do limite de quantificagdo, com concentragdes de 0,78 e
2,34 ng/kg, sendo esta ultima acima do permitido pela legislagao e considerada insatisfatoria (CEC,
2011a). Esta amostra era apenas a tripa de um dos salames analisados, indicando que a contaminagao
foi maior na parte externa do produto. Em sua rotulagem havia a indicagdo de amostra defumada, e
desta maneira a alta contaminagdo pode estar relacionada ao tipo de defumacdo utilizado, nao

indicado no rétulo.

Tabela 3 - Teores de BaP (ug/kg) para as diferentes amostras de salame analisadas
ND LD<x<LQ x>LQ Teor méximo (pg/kg)
Salame (n=30) 12 (40%) 16 (53%) 2 (7%) 2,34

Fonte: Dos autores, 2021.
Legenda: LD: Limite de deteccdo (0,15 pg/kg); LQ: Limite de quantificagdo (0,50 pg/kg); ND: ndo detectado (abaixo do

LD).

A principal causa relacionada a presenca de HPAs nos embutidos ¢ a defumacao. Produtos
carneos industrializados podem ser elaborados com carnes suinas ou bovinas, embutidos em
envoltorios naturais ou artificiais, curados e defumados (LEDESMA; RENDUELES; DIAZ, 2016;
ZELINKOVA; WENZL, 2015). Dependendo do tipo de defumacao ao qual o alimento foi submetido,
como o método direto, a contaminacao pode ser maior na parte externa do produto, que pode ter sido
o caso de uma das amostras analisadas. Outro fator pode ser relacionado ao uso de ingredientes que
tenham passado pelo processo de defumacado, como especiarias (BANSAL; KIM, 2015).

Resultados internacionais foram muito proximos aos encontrados neste estudo. Pesquisa
realizada na Letonia com produtos carneos embutidos defumados de porco encontraram resultados
na faixa do LQ (0,05 pg/kg) a 6,03 pg/kg para o BaP (ROZENTALE et al., 2015), enquanto Ledesma,
Rendueles e Diaz (2015) obtiveram concentragdes entre 0,90 a 3,21 pg/kg em chouricos defumados

espanhdis.
Conclusao

O método foi validado para analise de benzo(a)pireno em salames, e os resultados para
seletividade, linearidade, exatiddo, precisdo, limites de detec¢do e de quantificacdo foram

considerados adequados, indicando que a metodologia apresenta confiabilidade dos resultados

analiticos e sensibilidade. Na avaliagdo de amostras comerciais, o benzo(a)pireno foi detectado em
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60% dos salames, mas quantificado em apenas duas amostras. Somente uma amostra excedeu o limite
maximo tolerado pela Comunidade Europeia, que se tratava da tripa que envolvia um dos salames

analisados. Embora os resultados estejam baixos, a avaliagao de ocorréncia deve ser realizada de

maneira continua, considerando a carcinogenicidade do composto.
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Capitulo 22

Otimizacao de método de extracio, identificaciao e quantificacado de aminoacidos
por HPLC-FL

Anelise Christ-Ribeiro*!; Marcy Heli Paiva Rodrigues'; Janaina Barreto Alves'; Eliana Badiale-
Furlong'

Resumo

A determinacdo do perfil aminoacidico de proteinas requer a hidrolise da estrutura polimérica,
separagdo e determinag¢do de cada aminoacido. Dentre os pontos criticos durante a determinagao
destaca-se a hidrolise incompleta, degradacdao de cadeias laterais de aminoacidos (AAs), tempo de
analise e a geracdo de sinal analitico detectavel. Este estudo foi realizado para validar um método
para determinar aminoacidos por técnica cromatografica acoplada a fluorescéncia em materiais
complexos, com diferentes niveis proteicos, visando estabelecer condi¢des de hidrolise adcida com
tempo reduzido, sem prejuizo da confiabilidade da determinagdo. A albumina de soro bovino (BSA)
foi utilizada como padrao para estabelecimento das condi¢des de hidrolise, determinagdo e validagao
do método. O procedimento de hidrdlise acida sob calor seco consistiu em manter o padrao de BSA
a 110 °C por 24 h em estufa com circulagdo de ar e a hidrolise em autoclave foi realizada até
temperatura de 100 °C e a pressao foi entdo aumentada para 1,1 atm por 8 min. Os aminoacidos, acido
aspartico, treonina, serina, acido glutamico, prolina, glicina, alanina, cisteina, valina, metionina,
isoleucina, leucina, tirosina, fenilalanina, histidina, lisina e arginina mostraram limites de detecc¢ao
que variaram entre 0,07 a 16,6 ng/mL e linearidade entre 0,25-250 ng/mL. O procedimento de
hidrdlise em autoclave mostrou-se mais eficiente reduzindo o tempo em 79% e proporcionou maior
eficiéncia na quantificacdo dos AAs de 88,3%, além disso, exibiu um cromatograma com melhor

performance apresentando um diferencial no perfil da proteina padrao.

Palavras-chave: Autoclave. Estufa. Hidrolise acida. Validacao.

"Laboratério de Micotoxinas e Ciéncia de Alimentos, Escola de Quimica e Alimentos, Universidade Federal do Rio
Grande — FURG.
* E-mail para correspondéncia: anelise.christ@hotmail.com
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Introducao

Conhecer o perfil de aminoacidos em matrizes alimentares permite inferir o aporte nutricional
que representam, identificar caracteristicas metabolicas das espécies (KELLY; PEARCE, 2020) e
ainda subsidiar a geracdo de modelos em estudos de proteomica (CARBONARO, 2004). O avango
das estratégias analiticas de alto desempenho, empregando novas tecnologias para medir sinas
analiticos tem contribuido para a detecgdo confidvel de aminoacidos (FERRE et al., 2019). As
técnicas espectroscopicas, eletroforese capilar e métodos eletroquimicos hifenados com
cromatdgrafos com diferentes fundamentos de separagdo e limites de detecgdo tem sido utilizada e
seus informes gerado modelos para identificagdo e certificagdo de materiais (MOUSAVI;
PAWLISSZYN, 2013; KAZAN et al., 2016; SONG et al., 2018; TSUNODA; SUMIDA, 2018).

No entanto, um desafio que permanece ¢ na etapa de preparo de amostra, especificamente nas
condi¢des de hidrolise da cadeia peptidica. O preparo da amostra empregando hidrélise acida da
cadeia peptidica requer temperaturas elevadas por longos periodos e solugdes de acidos concentrados,
cujas consequéncias sdo a perda de alguns aminoacidos arométicos, como o triptofano, ou a hidrolise
incompleta de matrizes ricas em material lignoceluldsico, lipidios e outros. As temperaturas elevadas
para a hidrélise sdo mantidas com o uso de estufas, banhos térmicos ou autoclave podendo ocasionar
a carbonizacao da matriz, além da dificuldade de manejo seguro do hidrolisado (RUTHERFURD;
GILANI, 2009, RUTHERFURD; DUNN, 2011, MARCET et al., 2016). A hidrolise alcalina preserva
os aminodcidos aromaticos, mas por outro lado propicia a formagdo de pigmentos escuros, nem
sempre hidrolisa toda a cadeia peptidica e dificulta a deteccdo dos aminoécidos. Hidrdlise enzimatica
da proteina € o processo que permite melhor inferir sobre a biodisponibilidade de aminoacidos, mas
sd0 necessarias varias familias de enzimas, que atuam sob condig¢des distintas o que torna o processo
moroso que pelas muitas etapas ndo garante a hidrolise completa da cadeia polimérica. Além disso,
as diferentes etapas propiciam perdas estequiométricas e elevam o custo da determinacdo
(RUTHERFURD; GILANI, 2009, HODGKINSON; MOUGHAN, 2003, AMAGLIANI et al.,2017).

A hidrolise acida € mais promissora porque a diversidade das matrizes alimentares, em que as
proteinas podem se associar de formas distintas com carboidratos, lipidios e outros compostos que
sdo capazes de atuar como inibidores enzimaticos ou promotores de reacdes de escurecimento
oxidativo, ndo afetam grandemente a completude da hidrolise ou causam a perda de aminoacidos. O
ponto critico neste método ¢ a combinacao de concentragdo de acido tempo e temperatura reacional
que promova a hidrélise completa da cadeia aminoacidica das proteinas em diferentes matrizes

(RUTHERFURD; DUNN, 2011, SONG et al., 2018).
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Para avaliar a eficiéncia da etapa de preparo de amostra usando hidrdlise acida algumas
estratégias operacionais sdo importantes. A separagdo dos aminoacidos sob condigdes
cromatograficas com fundamento que propicie uma boa interagao dos analitos com a fase estacionaria
e fase movel, sem requerer diferentes colunas e fases para o mesmo hidrolisado, acompanhada por
um detector sensivel e que confira maior especificidade na determinagao do sinal do analito (KAZAN
et al., 2016). Uma técnica cromatografica com estas caracteristicas pode ser a cromatografia liquida
de alta eficiéncia acoplada a detector de fluorescéncia usando derivatizacdo pds coluna dos
aminoacidos eluidos com a fase movel mista solvente-agua (DENARDI-SOUZA et al., 2017).

Outro ponto importante para avaliar a performance da etapa hidrolitica é o uso de uma proteina
padrdo, como a albumina de soro bovino, para comparar com as matrizes de interesse (MOREIRA et
al., 2015). A complexidade, um fator importante para a eficiéncia da hidrolise, pode variar desde
matrizes lignocelulosicas de farelos cereais, cujos teores proteicos e lipidicos sdo acima de 12% ou
outros tecidos vegetais como os frutos, que também sdo ricos em carboidratos gelificados, porém com
teores proteicos abaixo de 5% (CHRIST-RIBEIRO et al., 2017, CHRIST-RIBEIRO et al., 2020,
ZAKY etal.,2020). Usar amostras com estas caracteristicas para adequar a hidrolise ¢ uma estratégia
que permite inferir com seguranca sobre a eficiéncia da etapa de preparo hidrolitico da amostra para
estudo do perfil aminoacidico das proteinas.

Neste contexto este estudo foi realizado para validar um método para determinar aminoacidos
por técnica cromatografica acoplada a fluorescéncia em materiais altamente complexos, com
diferentes teores protéicos, visando estabelecer condigdes de hidrolise 4cida com tempo reduzido,

sem prejuizo da confiabilidade da determinacao.
Material e Métodos
Padroes de aminodacidos

Os padrdes de aminoacidos (Sigma Aldrich) usados foram albumina de soro bovino (BSA)
(99% de pureza), acido aspartico, treonina, serina, acido glutdmico, prolina, glicina, alanina, cisteina,
valina, metionina, isoleucina, leucina, tirosina, fenilalanina, histidina, lisina e arginina. Os padrdes
de aminoacidos foram solubilizados com citrato de sodio dihidratado, acido perclorico 60% e agua
ultrapura (pH 2,2) na propor¢ao (1:1:60) (p/v/v) e utilizados na seguinte faixa de concentracao: 2,5 x

10 pmol/mL a 0,5 umol/mL (DENARDI-SOUZA et al., 2017).
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Condigoes cromatogrdficas

Os aminoacidos foram identificados e quantificados em cromatégrafo liquido de alta
eficiéncia acoplado a sistema de derivatizacao pos coluna, detector de fluorescéncia (Shimadzu, LC-
20AD, Toéquio, Japao). A coluna cromatografica foi a Shim-pack Amino-Na (100 mm x 6 mm) aonde
foi realizada a elui¢do dos aminodcidos em 45 minutos no modo gradiente com duas solugdes
preparadas em agua ultrapura. Uma das solugdes foram compostas por um tampao de acido citrico
0,2 M pH 3,2 (solugdo A), enquanto o outro consistia em um tampao de acido citrico, acido borico e
hidroxido de so6dio 0,2 M pH 10 (solugdo B) e uma solugdo de limpeza de hidroxido de s6dio 0,2 M
(solugdo C). O Gradiente de elui¢do utilizado: 0-9 min 100% de A; 9-13 min 93% de A e 7% de B;
13-17,2 min 92% A e 8%B; 17,21-20,80 min 89% A ¢ 11% B; 20,8-20,81 min 50% A e 50% B;
20,81-22 min 42% A e 58% B; 22-22,01 min 85% B; 22,01-29,3 85% B; 29,31-33 min 100% C; 33-
35 min 0% C; 35-36,5 min 0,6 mL/min; 36,5-43,30 min 0,7 mL/min; 43,30-44 min 0,6 mL/min.

A derivatizacdo poés-coluna foi realizada a partir de uma solucao tampao contendo carbonato
de sodio (0,384 M), acido borico (0,216 M) e sulfato de potassio (0,108 M). Essa solugao foi dividida
em duas partes, em uma foi adicionada 1% hipoclorito de sddio e na outra N-acetil-L-cisteina e
ortoftalaldeido. Os comprimentos das ondas para detec¢ao foram de 350 nm para excitacdo e 450 nm
para emissdo. A identificagdo de aminoacidos foi realizada comparando os tempos de retencao de

padrdes e quantificagdo em curva analitica para cada aminodacido.
Validagdo do método cromatogrdfico

A performance da separacdo cromatografica foi avaliada de acordo com recomendagdes do
ICH (2005) e EURACHEM (2014) com os parametros de limite de deteccdo (LOD), limite de

quantificagdo (LOQ), faixa de trabalho e curva analitica.
Estabelecimento das condi¢oes de hidrolise proteica

Partindo da rotina estabelecida por Denardi-Souza ef al. (2017) o fornecimento de temperatura
para a hidrélise acida foi comparado usando 2 estratégias: estufa a 110 °C e autoclave a 100 °C. O
procedimento de hidrolise por estufa padronizado consistiu em pesar 0,1 g de BSA e adicionar 6 mL
de HC1 6 M. A solucdo foi mantida a 110 °C por 24 h em estufa. O residuo foi ressuspenso em 5 mL

de 4gua ultrapura, sonicado, filtrado (celulose 0,45 um) e seco em banho de areia (110 °C). Por fim,
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apos limpeza do extrato com lavagens utilizando agua ultrapura seguidos de evaporacdo em banho
de areia, o extrato foi ressuspenso em 25 mL com agua ultrapura, filtrado e injetado em HPLC-FL.
O procedimento em hidrolise acida submetida a autoclave consistiu em pesar 0,1 g de BSA e
adicionar 6 mL de HCl 6 M. A solucao foi submetida a autoclave que foi aquecida até temperatura
de reagdo desejada (100 °C). A pressao foi entdo aumentada para 1,1 atm, e ambas as condi¢des foram
mantidas constantes por 8§ min durante o experimento. Em seguida, a autoclave foi imediatamente
resfriada e despressurizada, e as amostras foram filtradas (celulose 0,45 um) e submetidas em um
banho de areia a 110 °C até completa evaporacao do acido. O extrato final, apos as lavagens com
agua ultrapura e evaporagcdo em banho de areia, foi ressuspenso em 25 mL com agua ultrapura,

filtrado e injetado em HPLC-FL.

Andadlise estatistica

O teste “t” de Student foi aplicado para indicar diferengas entre os dois métodos de hidrolise

utilizados para determinacdo dos aminoacidos. A andlise foi realizada pelo programa Statistica 7.
Resultados e Discussio
Validacdo do método

A instabilidade dos aminoacidos sob condigdes extremas de pH e temperatura e a longa
duracdo da hidrolise sdo as principais limitacdes na andlise da composicdo de aminoacidos de
proteinas e peptideos (BADADANI et al., 2007). Varios investigadores empregaram diferentes
estratégias para superar essas limitagdes da hidrolise quimica (WEST, 1992; UEOKA et al., 1990;
BADADANI et al., 2007). Na auséncia de um método ideal para hidrolise de proteinas para garantir
a estabilidade de todos os aminoécidos, esta em aberto para os investigadores estabelecerem
condig¢des hidroliticas adequadas para a estabilidade de um determinado aminoacido em estudo.

A primeira etapa deste trabalho consistiu em estabelecer as condi¢des cromatograficas para a
separacdo dos aminodcidos. As condigdes de temperatura e vazdo descritas anteriormente
proporcionaram a separagao dos analitos. Apos a separacdo dos aminoacidos, foram determinados o
tempo de retencao, LOD e LOQ do instrumento, faixa de trabalho e as curvas analiticas dos padrdes

(Tabela 1).
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Os resultados mostraram que o procedimento cromatografico foi adequado para quantificacao
dos 17 aminoacidos, os valores de tempo de retencdo estdo listados na Tabela 1. A curva de cada
aminoacido foi construida utilizando diferentes concentragdes das solugdes padrdo correspondentes.
Os resultados estao de acordo com as recomendagdes do ICH (2005) e EURACHEM (2014) com
relacdes lineares para todas as curvas de calibragdo superiores a 0,97. Parametros como LOQ e LOD

do instrumento foram observados pela relagao sinal/ ruido.

Tabela 1 - Parametros analiticos dos aminoacidos em HPLC-FL

Aminodacidos Tr LOD; LOQ:; Faixa linear Curva analitica Coeficiente de

(min) (ng/mL) (ng/mL) (ng/mL) determinagdo
Acido aspartico 6,6 0,08 0,25 0,25-250  y=1E+07x-151818 0,9922
Treonina 7,6 0,08 0,25 0,25-250 y=7TE+06x-78088 0,9944
Serina 8,4 0,08 0,25 0,25-250 y=6E+06x-80500 0,9911
Acido glutamico 9,8 0,08 0,25 0,25-250  y=6E+06x-119365 0,9751
Prolina 10,3 0,08 0,25 0,25-250  y=1E+06X+36574 0,9751
Cisteina 10,9 0,08 0,25 0,25-250  y=648607x-9608,1 0,9951
Glicina 13,6 0,08 0,25 0,25-250  y=1E+07x-138995 0,9976
Alanina 14,3 0,08 0,25 0,25-250  y=9E+06x-137907 0,9911
Valina 18,5 0,8 2,5 2,5-250 y=1E+07x-193413 0,9928
Metionina 19,5 16,6 50 50-250 y=6E+06x-145255 0,9861
Isoleucina 22,0 16,6 50 50-250 y=1E+07x-171784 0,9904
Leucina 22,2 16,6 50 50-250 y=4E+06x-93889 0,9829
Tirosina 23,6 16,6 50 50-250 y=3E+06x-55972 0,9900
Fenilalanina 253 16,6 50 50-250 y=6E+06x-200711 0,9714
Histidina 27,0 0,07 0,25 0,25-250  y=1E+07x+9061,1 0,9964
Lisina 30,0 0,07 0,25 0,25-250 y=2E+06x+49965 0,9700
Arginina 34,1 16,6 50 50-250 y=5E+06x-4322,7 0,9908

Fonte: Dos autores, 2021.
Legenda: Tr — tempo de retengdo, LODi- instrument limit of detection, LOQi-instrument limit of quantification.

As hidrolises de aminoacidos avaliadas foram a convencional (estufa) que possui o tempo de
duracao total de 24 h e o rapido (autoclave) cujo tempo de hidrélise dura 8 min, somados as lavagens,
a analise requer um total de Sh. Ambos os métodos foram comparados. Nas Figuras 1 e 2 estdo

apresentados os cromatogramas de BSA gerados pelos métodos estudados.
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Figura 1 - Cromatograma dos aminoacidos de BSA obtidos por hidrolise em estufa
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Fonte: Dos autores, 2021.
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Figura 2 - Cromatograma dos aminoacidos de BSA obtidos por hidrdlise em autoclave
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Fonte: Dos autores, 2021.

Os diferentes métodos de hidrolises realizados em estufa e em autoclave proporcionaram
perfis de aminodcidos diferentes. Comparando ambos os métodos, os AAs, acido aspartico e a prolina,
foram quantificadas somente no método de hidrolise por autoclave e pela hidrélise por estufa,

somente a serina foi quantificada. A cisteina e a alanina ndo foram identificadas em nenhum dos dois

métodos. O somatorio

BSA e 273,98 g aminoacido/g BSA para os métodos de hidrdlises em estufa e em autoclave,

@ SIMEALI
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respectivamente. Esses valores indicam que houve maior eficiéncia na quantificacdo dos AAs de

88,3% na hidrolise realizada em autoclave. Os resultados estdo demonstrados na Tabela 2.

Tabela 2 - Comparagdo dos perfis aminoacidicos de BSA sob diferentes condi¢des de hidrolise

Aminodacidos Hidrolise em estufa Hidrolise em autoclave
(g aminoacido/g BSA) (g aminoacido/g BSA)

Acido aspartico <LOQ 1,01+0,012
Treonina 7,45+0,04° 31,99+3,58¢%
Serina 0,94+0,87° 37,56+2,01°
Acido glutamico 1,49+0,21° 9,63+0,98°
Prolina <LOQ 64,11+£7,57*

Cisteina <LOQ <LOQ
Glicina 4,41+0,83% 4,41+1,152

Alanina <LOQ <LOQ
Valina 1,19+0,07° 19,64+3,85%
Metionina 5,30+0,39° 10,91+3,542
Isoleucina 1,32+0,53% 1,59+0,01°
Leucina 1,54+1,49? 2,21+0,042
Tirosina 2,85+0,44° 57,12+4,28*
Fenilalanina 3,11+0,51° 13,44+1,59*
Histidina 2,62+1,04° 23,82+1,55%
Lisina 0,55+0,49° 22,78+1,52°
Arginina 5,32+2,04° 11,29+0,30%

Y AAs 32,14° 273,98?

Fonte: Dos autores, 2021.

Legenda: £ AAs: somatorio dos aminoacidos para cada tratamento.

Nota: Médias + desvio padrao seguidas da mesma letra mintscula na coluna (comparagéo entre tratamentos) nao diferem
significativamente a 5% de probabilidade, pelo teste “t” de Student.

De acordo com Prata e Sgarbieri (2005), BSA se caracteriza por possuir baixo contetido de
triptofano e de metionina e altos teores de aminoacidos com cargas nas cadeias laterais como acido
aspartico, glutdmico, lisina e arginina. Além disso, apresentou alto teor de lisina, histidina e

aminoacidos sulfurados. Os resultados encontrados pelos autores corroboram com esse estudo.
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A hidrélise realizada em autoclave se destaca, gerando valores superiores para acido aspartico
(100%), treonina (97,5%), acido glutamico (84,5%), prolina (100%), valina (94%), metionina
(51,5%), isoleucina (17%), leucina (30,3%), tirosina (95%), fenilalanina (76,8%), histidina (89%),
lisina (97,6%) e arginina (52,9%) quando comparado com a hidro6lise em estufa. Os cromatogramas
mostram que ocorreu uma melhor separa¢do dos aminoacidos que foram identificados pelo método
em autoclave. A glicina foi um aminoacido que ndo foi afetada pelo tipo de hidrélise enquanto a
cisteina s6 foi detectada por pela hidrolise em autoclave.

Os AAs quantificados neste estudo estdo conforme Shi et al. (2006), que desenvolvendo um
método de derivatizagdo de pré-coluna para a determinagdo de 20 aminoacidos de BSA, encontrou
valores semelhantes ao deste estudo. De modo geral, a hidrdlise dos AAs por autoclave, além de
menor duracdo, aumentou a quantificacdo dos teores destes compostos e exibiu um cromatograma
com melhor defini¢@o e separagdo apresentando um diferencial no perfil de aminoacidos para a BSA.
Assim, esta extracdo se mostra promissora para os estudos de determinacdo de AAs de diversas

fontes. A hidrolise por autoclave foi testada em diferentes amostras e estd apresentada na Tabela 3.

Tabela 3 - Determinagao de AAs de tomate e farelo de arroz obtidos por hidrolise em autoclave

Amino Acids Tomate Farelo de arroz
(ng aminoacido/g amostra) (g aminoacido/g amostra)
Acido aspartico 0,7+0,05 1,03+0,02
Treonina 13,7+£3,4 0,81+0,03
Serina <LOQ 1,33+0,01
Acido glutamico 0,7+0,02 1,49+0,03
Prolina 8,0+1,4 <LOQ
Cisteina 23,6123 2,74+0,05
Glicina <LOQ 4,41£1,15
Alanina 0,8+0,04 0,68+0,01
Valina 4,1+0,09 <LOQ
Metionina 1,9+0,2 2,37+0,20
Isoleucina 0,6+0,01 1,16+0,01
Leucina <LOQ <LOQ
Tirosina 2,8+0,2 1,99+0,18
Fenilalanina 1,8+0,08 2,32+0,19
Histidina 20,0+3,3 1,424+0,05
Lisina 3,0£0,5 1,57+0,21
Arginina 2,4+1,0 3,17+0,10
> AAs 84,1 26,49

Fonte: Dos autores, 2021.
Legenda: X AAs: somatorio dos aminoécidos para cada tratamento.
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Na determinagdo de aminoacidos em tomate cereja, Choi et al. (2014) identificaram que os

AAs prolina, fenilalanina e serina variaram entre 1 e 4% dos aminodacidos totais, cisteina ndo foi
detectada. Nos tomates deste estudo cisteina foi o aminoacido mais abundante (23,6 ug/g) seguido de
histidina (20 pg/g) e treonina (13,7 pg/g), tirosina e glicina estavam abaixo do limite de quantificagao.
Estes resultados sugerem que o método de hidrolise em estufa ¢ aplicavel para determinacao de
aminoacidos em tomate e as variagdes encontradas em comparacdo com a literatura podem ser
explicadas por fatores relacionados ao fruto, como o tipo de variedade e o estagio de maturagdo. Um
outro fato a se considerar ¢ que no estudo realizado por Choi et al. (2014), os tomates foram cultivados
em estufa sob condigdes controladas e os tomates deste estudo sdo cultivados em campo aberto
passivel de interferéncias climaticas e ataque de patdgenos de pragas podendo alterar o perfil de AAs.
Os resultados da determinacdo dos AAs para o farelo de arroz disponiveis na literatura sao
variaveis, além dos métodos de extracao e tipo de amostra. De acordo com Zhang et al., (2021) 0 AA
majoritario presente no farelo de arroz foi a Arginina (10.6 g Kgamosta') que corrobora com o
resultado deste estudo. Além desse, fenilalanina (6.3 g Kgamostra™ ') € tirosina (5 g Kgamostra ') foram os
AAs mais abundantes. Esses AAs também foram encontrados no estudo de Fabian e Ju (2011), sendo
que em algumas amostras ndo foram detectados a fenilalanina, cistina, metionina e prolina. Este
ultimo, ndo sendo detectado também neste estudo. De acordo com esses autores o farelo de arroz
possui AAs como a lisina, histidina, arginina, treonina, glicina, cistina, valina, metionina, isoleucina,
leucina, tirosina e fenilalanina necessarios para a nutricdo e a grande maioria quantificada neste

estudo.
Conclusao

A extracdo de AAs aplicando a hidrdlise em autoclave por 8 min mostrou ser promissora na
quantificagdo dos teores destes compostos, apresentando resultados superiores a 50% e originando
cromatogramas bem definidos. Além disso, minimizou o tempo quando comparado ao método
convencional em 19h, sendo otimizado o tempo total de analise em 79%.

Agradecimentos

Os autores agradecem a CAPES e CNPq [380841/2020-7].

() SIMEALI 318



Referéncias

AMAGLIANI, L. et al. The composition, extraction, functionality and applications of rice proteins:
A review. Trends in Food Science & Technology, v. 64, p. 1-12, 2017.

BADADANI, M.; SURESH BABU, S. V.; TARANATH SHETTY, K. Dinitrophenyl derivatization
of amino acids, spectral characteristics and HPLC analysis: application in urinary peptide-derived

hydroxyproline and proline assay. Annals of Clinical Biochemistry, v.44, n. 2, p. 164-172, 2007.

CARBONARO, M. Proteomics: present and future in food quality evaluation. Trends in Food
Science & Technology, v. 15, n. 3-4, p. 209-216, 2004.

CHRIST-RIBEIRO, A. et al. Fermentation Process in the Availability of Nutrients in Rice Bran.
Research & Reviews: Journal of Microbiology and Biotechnology, v. 6, p. 45-52, 2017.

CHRIST-RIBEIRO, A. et al. Fermented rice bran: an alternative ingredient in baking. Research,
Society and Development, v. 9, p. €45491110225-10, 2020.

CHOI, S. H. et al. Protein, free amino acid, phenolic, B-carotene, and lycopene content, and
antioxidative and cancer cell inhibitory effects of 12 greenhouse-grown commercial cherry tomato

varieties. Journal of Food Composition and Analysis, v. 34, n. 2, p. 115-127, 2014.

DENARDI-SOUZA, T. et al. Monitoring of fungal biomass changed by Rhizopus oryzae in relation
to amino acid and essential fatty acids profile in soybean meal, wheat and rice. CyTA - Journal of

Food, v. 16, n.1, p. 156-164, 2017.
EURACHEM. The Fitness for Purpose of Analytical Methods. A Laboratory Guide to Method
Validation and Related Topics. 2014. Disponivel em: https://eurachem.org/images/stories/

Guides/pdf/MV_guide 2nd ed EN.pdf. Acesso em: 23 jun. 2021

FABIAN, C.; JU, Y.-H. A Review on Rice Bran Protein: Its Properties and Extraction Methods.
Critical Reviews in Food Science and Nutrition, v. 51, n.1, p. 816827, 2011.

() SIMEALI 319



FERRE, S. et al. Analytical strategies for the determination of amino acids: past, present and future

trends. Journal of Chromatography B, v. 121819, 2019.

HODGKINSON, S. M.; MOUGHAN, P. J. The enzyme hydrolysed protein method for the
determination of endogenous ileal nitrogen and amino acid flows—a modification. Animal Feed

Science and Technology, v. 108, n. (1-4), p. 207-214, 2003.

INTERNATIONAL CONFERENCE ON HARMONIZATION (ICH). Validation of analytical
procedures: text and methodology Q2 (R1), Int. Conf. Harmon, 2005 Geneva, Switz. Disponivel em:
https://www.gmp-compliance.org/files/guidemgr/Q2(R1).pdf. Acesso em: 23 jun. 2021.

KAZAN, R. M. et al. Determination of amino acids content in tea species using liquid
chromatography via pre-column fluorescence derivatization. Microchemical Journal, v. 150, p. 104-

113, 2016.

KELLY, B.; PEARCE, E. L. Amino Assets: How Amino Acids Support Immunity. Cell Metabolism,
v.32,n.2, p. 154-175, 2020.

MARCET, 1. ef al. The use of sub-critical water hydrolysis for the recovery of peptides and free
amino acids from food processing wastes. Review of sources and main parameters. Waste

Management, v. 49, p. 364-371, 2016.

MOREIRA, M. B. et al. Investigation of the fluorescence quenching of bovine and human serum

albumin by ruthenium complex. Quimica Nova, v. 38, n.2, p. 227-232, 2015.

MOUSAVL, F.; PAWLISZYN, J. Silica-based ionic liquid coating for 96-blade system for extraction

of aminoacids from complex matrixes. Analytica Chimica Acta, v. 803, p. 6674, 2013.
PRATA, A. S.; SGARBIER, V. C. Obtenc¢do e caracterizagdo quimica e nutricional in vitro das

proteinas do soro de sangue bovino. Ciéncia e Tecnologia de Alimentos, v. 25, n.2, p. 327-332,

2005.

() SIMEALI 320



RUTHERFURD, S. M.; GILANI, G. S. Amino Acid Analysis. Current Protocols in Protein
Science, p. 11.9.1-11.9.37, 2009.

RUTHERFURD, S. M.; DUNN, B. M. Quantitative Amino Acid Analysis. Current Protocols in
Protein Science, p. 3.2.1-3.2.6, 2011.

SHI, Y. et al. Determination of Amino Acids from Hydrolyzed Bovine Serum Albumin by High
Performance Liquid Chromatography and Identification with Electrospray Ionization Mass

Spectrometry. Chinese Journal of Analytical Chemistry, v. 34, n. 4, p. 503-508, 2006.

SONG, Y. et al. Recent trends in analytical methods for the determination of amino acids in biological

samples. Journal of Pharmaceutical and Biomedical Analysis, v. 147, p. 35-49, 2018.

TSUNODA, M.; SUMIDA, Y. Liquid Chromatography | Amino Acids. Reference Module in

Chemistry, Molecular Sciences and Chemical Engineering, 2018.

UEOKA, R. et al. Remarkable substituent effects on the micellar enantioselective hydrolysis of amino

acid esters. Tetrahedron Letters, v. 31, n. 37, p. 5311-5314, 1990.

WEST, J. W. et al. A cluster of hydrophobic amino acid residues required for fast Na(+)-channel
inactivation. Proceedings of the National Academy of Sciences, v. 89, n. 22, p. 10910-10914, 1992.

ZAKY, A. A. et al. An overview on antioxidant peptides from rice bran proteins: extraction,

identification, and applications. Critical Reviews in Food Science and Nutrition, p. 1-13, 2020.

ZHANG, Y. N. et al. The application of reduced dietary crude protein levels supplemented with
additional amino acids in laying ducks. Poultry Science, v. 100, n. 4, 100983, 2021.

() SIMEALI e



23 Capitulo

Avaliacao e comparacao
do teor alcoolico real
com informacoes dos
rotulos e acidez volatil de
cachacas e aguardentes
comercializadas na
cidade de Campinas/SP



Capitulo 23

Avaliacio e comparacao do teor alcoolico real com informacdes dos rétulos e acidez volatil de
cachacas e aguardentes comercializadas na cidade de Campinas/SP

Nadson Libio Bezerra Ferreira*!; Renato Anulino da Silva?

Resumo

O presente estudo objetivou-se avaliar a graduacdo alcoolica real e quantificar a acidez volatil de 5
marcas de aguardente e 6 marcas de cachaca, comercializadas na cidade de Campinas/SP e comparar
com as informagdes contidas nos rotulos dessas bebidas levando em consideragdo os limites exigidos
pela legislacdo vigente Instrucdo Normativa n° 13, de 29 de junho de 2005. As bebidas foram
adquiridas diretamente nos supermercados de Campinas, e conduzidas at¢ LFHPA-FEA-UNICAMP,
onde foram divididas seguindo numeracdo crescente de 1 a 5 (Al, A2, A3, A4 e AS) para as
aguardentes, e de 6 a 11 (C6, C7, C8, C9, C10, C11) para as cachacas. Posteriormente as bebidas
foram avaliadas utilizando os M¢étodos de Analises Fisico-quimicas em Alimentos, do Instituto
Adolfo Lutz. Os resultados apresentaram que todas as bebidas estdo dentro dos limites maximos para
graduacdo alcoolica, porém apenas duas amostras A2 e C10 demonstraram paridade entre sua
graduacao real e as informagdes, tendo 82% das amostras ndo indicaram a mesma graduag¢ao alcodlica
contida nas informagdes dos rotulos. Apenas uma das amostras de cachaca a C7 (9%), indicaram
niveis de acidez volatil maiores do que os permitidos pela legislagdo, indicando que a marca pode
apresentar alguma deficiéncia na etapa de fermentagdo e/ou no processo de fabricagdo. Conclui-se
que, mesmo todas as bebidas analisadas apresentando conformidade com a legisla¢do para os limites
dos parametros avaliados, as informacdes apresentadas nos rétulos apresentam divergéncia com os

valores reais apresentadas nas bebidas.

Palavras-chave: Conformidade. Legislacdo. Qualidade. Seguranga.
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Introducao

A cachaca e a aguardente de cana-de-aglcar, estdo diretamente ligadas a historia e
desenvolvimento sociocultural, gastrondmico, turismo e econdmico do Brasil, tidas como as
queridinhas nacionais sdo utilizadas desde comemoragdes festivas até eventos religiosos centenarios,
sendo as bebidas alcodlicas mais consumidas até hoje no nosso pais, e se expandindo mundo a fora
(ANDRADE et al., 2018; CONCEICAO et al., 2020).

Segundo Associacao Brasileira de Bebidas (Abrabe), mesmo diante da crise, o crescimento
no setor de bebidas foi possivel diante dos acordos bilaterais entre o Brasil e grandes mercados
consumidores, apresentando um consumo de cachaga e aguardente de 520,3 milhdes de litros em
2018 (ABRABE, 2019; EUROMONITOR, 2019)

No Brasil os padroes de identidade e qualidade para produgao de aguardente e cachaca estdo
amparados pela Instru¢do Normativa n° 13, de 29 de junho de 2005, que define como “Aguardente
de cana ¢ a bebida com graduacao alcodlica de 38 a 54% (v/v), obtida do destilado alcodlico simples
de cana-de-agtcar ou pela destilacdo do mosto fermentado do caldo de cana-de-agucar®, ja a cachaga
¢ definida como “tipica e exclusiva denomina¢do da Aguardente de Cana produzida no Brasil, com
graduagdo alcodlica de 38 % a 48% (v/v) a 20 °C, obtida pela destilagdo do mosto fermentado do
caldo de cana-de-acticar com caracteristicas sensoriais peculiares” (BRASIL, 2005), as quais se
diferenciam basicamente pela graduacao alcodlica. Essa normativa também apresenta os niveis legais
e seguros de compostos aceitdveis e ndo aceitaveis (contaminantes), de modo a assegurar a venda e o
consumo (SILVA et al., 2020).

Um desses niveis apresentados na sua composi¢do se apresenta como teor indispensavel na
qualidade sensorial do produto, além de ser determinante de identidade e segurabilidade de consumo
como no caso do teor alcodlico (RIBEIRO et al., 2017). A identidade da aguardente ¢ especificada
pela sua graduacao alcoolica que vai de 38 a 54% (v/v) (BRASIL, 2005), essa padronizagdo e correta
exposicao nos rotulos oferecem ao consumidor uma seguranga no consumo € proporcionam aos
produtores uma maior competitividade no mercado de bebidas pela garantia de melhor qualidade
(MENEGHIM et al., 2017).

Ja a acidez presente tanto na cachaga quanto na aguardente ¢ considerado um dos mais
importante indicadores quando relacionado a sua qualidade sensorial (SANTIAGO et al., 2020).
Outros fatores na producao também estao ligados diretamente a acidez do produto, como a qualidade
em que se encontra o fermento, uma vez que durante a fermentagdo as leveduras se alimentam dos

acUcares presente no mosto formando em primeiro lugar, CO e alcool, mas também liberando
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compostos secundarios como acidos volateis, importante componente responsaveis pelo sabor e
aroma da bebida (SILVA, 2017).

Segundo Vilela (2019), 57% das caracteristicas de aroma apresentadas em cachagas
produzidas na Paraiba, estd ligada a quantidade da acidez volatil, onde pode ser explicado pela
interagdo intramolecular que ocorre com a presenga dos acidos volateis, principalmente durante a
evaporacao do alcool presente na cachaga, consequentemente aumentando a percepcao do seu aroma.
A acidez volatil se encontra dentro dos componentes quimicos que estabelecem os requisitos de
qualidade, onde deve ser expressando em acido acético em mg/100 mL de dlcool anidro com méaximo
de 150 mg (BRASIL, 2005).

A quantidade encontrada de acidos volateis na cachaga e na aguardente de cana-de-agucar
pode ser controlada diretamente na produgdo, uma das etapas se realizada de maneira inadequada que
pode levar ao excesso desses compostos nas bebidas ¢ o fracionamento incorreto do corpo do
destilado, uma vez que a maior quantidade desse componente se apresenta na fragao calda, ou seja,
ao final da destilagdo (MOURA et al., 2020). Outro fator de controle na quantidade da acidez volatil,
¢ a contaminacdo bacteriana ocorrida principalmente durante o processo de fermentacao
(BORTOLETTO; ALCARDE, 2015).

Tendo em vista a necessidade da regularizacdo dos niveis alcodlicos, assim como, as
quantidades de acidos volateis, visando além da seguranga na saude do consumidor, também a
qualidade e padronizagao dos produtos. O presente estudo objetivou-se avaliar o teor alcodlico real e
os teores de 4cidos volateis de aguardentes e cachagas comercializados nos supermercados de
Campinas/SP, através de analises fisico-quimicas, comparando com as informagdes contidas nos seus

respectivos rétulos.
Material e Métodos

As analises foram conduzidas no Laboratorio de Frutas, Hortalicas ¢ Produtos Agucarados
(LFHPA), do Departamento de Tecnologia de Alimentos (DTA), Faculdade Engenharia de Alimentos
(FEA) — UNICAMP, em Campinas/SP.

Bebidas

Foram utilizadas 5 marcas de aguardentes e 6 marcas de cachaga, todas do tipo cristal ndo

envelhecidas, comercializadas nos supermercados da cidade de Campinas/SP. Para a escolha das
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marcas € os tipos de bebidas a serem utilizadas, foram levadas em consideracdo os precos mais
acessiveis e a maior frequéncia de oferta no comércio, onde foram visitados 8 grandes supermercados
de Campinas.

As amostras foram divididas utilizando as iniciais A para aguardente, seguida de numeragao
crescente de 1 a 5 (Al, A2, A3, A4 e AS) para as aguardentes, e C para cachaga ficando de 6 a 11
(Ce6, C7, C8, C9, C10, C11). Todas as bebidas apds aquisi¢ao foram transportadas para o laboratorio

e so0 foram abertas na hora das analises evitando a perda de compostos volateis.

Andlises fisico-quimicas

O teor alcoodlico ou grau alcodlico real foi determinado medindo o 4lcool em volume a 20 °C,
onde a graduacdo alcodlica (% em volume) € obtida pela tabela de conversao da densidade relativa a
20 °C/20 °C determinada no destilado alcoolico da amostra (IAL, 2008).

A acidez volatil foi determinada por diferenca entre a acidez total e a acidez fixa. O resultado
¢ expresso em g de acido acético por 100 mL de amostra, em g ou mg de 4cido acético por 100 mL

de alcool anidro (IAL, 2008). Equagdes 1 ¢ 2:

At — Af = Aacidos volateis,em g de acido acético por 100 mL de amostra (Eq. 1)

Onde At ¢ igual a acidos totais e Af é igual a dcidos fixos

Av X100

= acidos volateis,em mg de acido cético por 100 mL de alcool anidro  (Eq. 2)

Onde Av equivale a acidos volateis e G a graduagdo alcodlica

Todas as analises foram realizadas em triplicata. Para andlises estaticas foi utilizado o
programa SAS University Edition, desenvolvido SAS Institute Inc., SAS Campus Drive, Cary,
Carolina do Norte, EUA. Foram realizadas as analises de média geral e o desvio padrdo da média,
todos os valores obtidos foram comparados com os exigidos pela legislagao vigente.

Resultados e Discussao

A Tabela 1 mostra os resultados referente as analises da graduagdo alcoodlica e acidez volatil

medida em acido acético em mg/100 mL de alcool anidro nas aguardentes e cachagas analisadas. Os
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resultados para graduagdo alcodlica estdo expressos em °GL Gay Lussac (°GL = % (v/v)), que
representa a quantidade em mililitros de élcool absoluto contida em 100 mililitros de mistura

hidroalcoolica (CRAVO et al., 2019).

Tabela 1 - Resultados da determinacao real do °GL e acidez volatil, das aguardentes e cachacas
analisadas.

Acidez volatil (4cido
acético em mg/100

Teor alcoolico (°GL =

Amostras % (v/v)) apresentado Teor alcodlico (*GL =

nos rotulos %o (v/v)) Real mL de alcool anidro)

Al 38,0% 39,1% 56,31

A2 38,0% 38,7% 88,24

A3 39,0% 40,5% 45,58

A4 49,0% 46,5% 121,31
AS 50,0% 50,3% 31,00
C6 38,0% 38,5% 112,38
C7 38,0% 37,6% 161,47
C8 38,0% 37,4% 108,89
C9 38,0% 39,1% 97,44
C10 38,0% 38,5% 99,14
Cl1 38,0% 42,5% 148,13

Fonte: Dos autores, 2021.

Legenda: Al: Amostra aguardente 1; A2: Amostra aguardente 2; A3: Amostra aguardente 3; A4: Amostra aguardente 4;
AS5: Amostra aguardente 5; C6: Amostra cachaga 1; C7: Amostra cachaga 2; C8: Amostra cachaca 3; C9: Amostra cachaga
4; C10: Amostra cachaga 5 ¢ C11: Amostra Cachaga 6.

Segundo IN n° 13, de 29 de junho de 2005, a graduacao alcoolica para cachaga e aguardentes
se apresenta como uma das caracteristicas que definem e diferenciam uma bebida da outra, tendo
como padronizagdo para a aguardente graduacdo entre 38 e 54% e para cachaga 38 a 48% (v/v) a 20
°C, juntamente com sua determinag¢do no rétulo. Ja para acidez volatil que se enquadra como um dos
compostos congéneres de controle sobre essas bebidas (Tabela 2), a legislagdo exige uma quantidade
maxima de 150 expressa em acido acético em mg/100 mL de alcool anidro (BRASIL, 2005).

A Figura 1, mostra os resultados apresentados nas andlises realizadas nas 5 amostras de
aguardentes e 6 amostras de cachacas, e a concordancia com os padroes de identidade para °GL
contidas na IN n° 13, de 29 de junho de 2005, assim como as diferengas entre as informacdes da

graduagao alcodlica contidas nos rotulos.
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Tabela 2 - Limite dos componentes classificados como congéneres em aguardentes e cachagas

Congéneres Maximo Minimo

Acidez volatil, expressa em acido acético em mg/100 mL de élcool

anidro150 150 i
Esteres totais, expressos em acetato de etila, em mg/100 mL de alcool anidro 200 -
Aldeidos totais, em acetaldeido, em mg/100 mL de alcool anidro 30 -
Soma de Furfural e Hidroximetilfurfural, em mg/100 mL de &lcool anidro 5 -

Soma dos alcoois isobutilico (2-metil-propanol), isoamilicos (2-metil -1-
360-butanol +3 metil-1-butanol) e n-propilico (1- propanol), em mg /100 360 -
mL de alcoolanidro

Fonte: Brasil, 2005.

Figura 1. Grafico da graduagado alcoolica expressa nos rotulos e o resultado da analise real expressas
em °GL (%v/v), e comparagdo com os limites minimos e maximos para aguardente e cachaga

54,00% 54,00% 54,00% 54,00% 54,00%

AN 48 00%  48,00%  48,00%  48,00%  48,00%  48,00%

39,10% 38,00% 40,50% 46,50% 50,30% 38,50% 37,60% 35,12% 39,10% 38,00% 42,50%

Al A2 A3 A4 A5 Co Cc7 C8 c9 C10 Cl11
s °GL Real === Maximo e e ¢ ¢°GL Rotulo Minimo

Fonte: Dos autores, 2021.
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Observando a Figura 1, podemos notar que todas as 11 bebidas analisadas (100%), estdo
dentro das exigéncias quanto o valor maximo da graduagao alcodlica tanto para as aguardentes quanto
para as cachacas, ndo ultrapassando os seus valores de 54 e 48% para essas bebidas, respectivamente.
Esses resultados sao semelhantes aos encontrados por Corréa (2020) que avalia a composi¢ao quimica
de cachagas monodestiladas, e aponta que essa graduacdo alcoolica dentro dos limites maximos
corresponde a uma retirada eficiente da fracdo “cabec¢a” durante a destilagao.

Essa fracdao cabega ¢ a primeira parte retirada no processo de destilagdo composta por cerca
de 5% a 10% do destilado total, e que contém a maior parte do metanol e parte dos aldeidos, muitas
vezes o corte no tempo indevido proporciona a transferéncia de grande parte desse metanol para a
bebida (coragdo), fazendo com que ultrapasse os limites estipulados pela legislagdo
(CASAGRANDA; SANTOS, 2019).

Ja quando observamos os resultados apresentados em nosso estudo, € compramos com a
graduagdo alcoodlica contida nos rotulos das bebidas analisadas, apenas a amostra A2 ¢ C10 estdo
condizentes com as informagdes, apresentando um percentual de 81,8% fora das exigéncias. Esse
aspecto registra um forte descumprimento as normas que qualificam e caracterizam essas bebidas
(DUARTE; VIANA; MACHADO, 2020), isso principalmente se d4, porque as informacgdes contidas
nos rotulos apresentam um importante papel informativo do produto e promove a imagem da
industria transmitindo confianga aos clientes, com isso a falta de veracidade das informacgdes nesses
produtos influencia diretamente na escolha do consumidor no momento da compra (VALENTE
et al.,2020).

Para o valor minimo da graduacdo alcodlica estabelecido pela IN n° 13, de 29 de junho de
2005, nossas analises apresentaram que apenas duas amostras (18,18%), se mostraram fora dos
padrdes, ambas referentes a duas amostras de cachaca, tendo a C7, apresentado 37,60% e a C8
35,12%, onde a legislagdo quantifica um percentual minimo de 38% (v/v) tanto para aguardente
quanto para cachaca (BRASIL, 2005). Nossa legislacdo também permite a dilui¢do com agua potavel
para a padroniza¢do da graduacdo alcodlica do produto final (MARINHO; RODRIGUES;
SIQUEIRA, 2009).

Esse resultado apresenta paridade com estudos realizados por Fernandes et al. (2007) que
avaliou cachagas produzidas no estado de Minas Gerais, onde 3 das 16 (19%) das cachacas avaliadas
apresentaram media abaixo dos valores exigidos, € em estudo apresentado por Boguz Junior et al.
(2006) que avaliou as cachagas produzidas no Noroeste do Rio Grande do Sul e apontou graduagdes

com minima de até 31,10% (v/v).
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Este comportamento aponta provaveis problemas no processo de destilacdo das bebidas ou
dificuldade na padronizacao da graduacao alcoolica do produto final, o que proporciona além da falsa
identificacao dessas bebidas, o padrao fora dos exigidos pode acarretar em problemas de saude
publica e ainda constitui também uma barreira para exportagdes para a Europa e América do Norte
(ANDRADE-SOBRINHO et al., 2002).

Os valores referentes as analises de acidez volatil estdo expressas na Figura 2, juntamente com
a comparacao com o valor maximo exigido pela IN n°® 13, de 29 de junho de 2005 (BRASIL, 2005).

Além da produgdo de alcool etilico e gas carbonico formados pela degradagdo dos agucares
presente no mosto, a fermentacdo alcoolica ¢ responsavel pela producdo de inimeros compostos
secundarios, muitas vezes responsaveis pelo aroma e sabor da bebida (FERREIRA et al., 2021;
VYVIURSKA et al., 2017). No entanto, o controle inadequado desse processo de fermentacao, estd
ligado diretamente a formacdo de uma acidez mais atenuado as cachagas o que leva a producdo de
uma bebida menos suave. Praticas como higiene adequada das dornas de fermentacgdo, controle da
producdo de leveduras e predominancia do pé de cuba, além de um adequado manejo do mosto ¢
controle do tempo e temperatura durante a fermentacdo podem e devem ser rigorosamente

fiscalizadas para um bom controle na producao desses acidos (DAMASCENO et al., 2013).

Figura 2 - Resultados das analises de acidez volatil expressa em acido acético em mg/100 mL de
alcool anidro, e valor maximo permitido pela legislagao vigente
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Fonte: Dos autores, 2021.
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Observando a Figura 2, podemos notar que todas as 5 amostras de aguardentes analisadas se
apresentaram dentro dos padrdes de limites estabelecidos pela legislagdo, ndo ultrapassando o
maximo de 150 mg acido acético em mg/100 mL de alcool anidro, o que expressa a acidez volatil. Ja
quando apresentados os dados para as cachagas analisadas, podemos observar que a amostra C7
ultrapassou o limite de 150 chegando a 161,47 mg acido acético em mg/100 mL de élcool anidro
totalizando um valor de 16,6% fora dos padrdes, mesmo se tratando de apenas uma amostra, o
percentual equivalente se mostra alto quando comparado a outros estudos. Também podemos
observar que a amostra C11 apresenta valores limitantes para essa quantificacao de acidez volatil com
148,13 mg 4cido acético em mg/100 mL de 4lcool anidro.

Ao analisar a acidez volatil de cachagas artesanais Marinho et al. (2009), apresenta todos
valores dentro dos limites estabelecidos estando abaixo de 150 mg 4cido acético em mg/100 mL de
alcool anidro, esses valores sdo resultados que expressao uma boa qualidade no controle da
fermentagao alcodlica.

Tendo em vista que o controle do processo de fermentacdo estd associado principalmente a
pequenos produtores, mais estudos podem ser relatados na analise de acidos volateis em cachagas
artesanais, como ¢ o caso de Cavalcante (2017) que avaliou as cachagas produzidas em alambiques
da Paraiba e constatou 100% de regularidade quanto as quantidades de acidez volatil.

Rezende ef al. (2019) avaliaram as caracteristicas fisico-quimicas e sensoriais de cachagas
produzidas em Sao Roque do Canaa, Espirito Santo e constataram que ao serem expostas a analise
sensorial houve a diferenciacdo entre as cachacas artesanais e industriais. Essa diferenca pode ser
explicada justamente pela forma de producdo onde normalmente as cachacas artesanais apresentam
falhas e dificuldades no controle e padronizagdo afetando diretamente a acidez volatil das bebidas e
consequentemente o aroma e saber (CATAO, 2009).

Outro fator que deve ser levado em consideragdo, bem estudado e fiscalizado, € o processo de
envelhecimento que muitas cachagas e aguardentes passam para adquirirem propriedades sensoriais
proprias e muito apreciadas. Esse processo de envelhecimento pode acarretar na oxidagao do etanol,
0 que por sua vez gera acetaldeido, conduzindo a formagao de 4cido acético ao longo do processo de
envelhecimento, caso esse nio seja realizado de maneira adequada (CORREA er al., 2020;

MIRANDA et al., 2008).
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Conclusao

De acordo com os resultados obtidos nesse estudo, podemos concluir que, com relagao a
graduacdo alcoodlica observada todas as bebidas tanto as aguardentes quanto as cachagas se
enquadram dentro da legislagdo nos quesitos de valor maximo exigidos, ndo ultrapassando 54 °GL
para aguardente e 48 °GL para cachaga. Ja com relag¢@o ao limite minimo exigido 38 °GL para as duas
bebidas, 2 amostras (18%) se mostraram fora dos padrdes, também quanto a graduagdo alcodlica real
e as informagdes contidas nos réotulos apenas as amostras A2 e C10 estdo condizentes com as
informagdes, tendo 82% das bebidas valores divergentes, o que pode ser classificado como
propaganda enganosa frente aos consumidores.

Com relagdo quantificagdo da acidez volatil apenas uma das amostras de cachaca (9%), se
mostrou fora dos limites exigidos pela legislacdo chegando a 161,47 mg acido acético/100 mL de
alcool anidro, esse alto valor pode ser atribuido a mé gestdo no controle da fermenta¢do durante o

processo de fabricagdo da cachaca assim como irregularidades de higiene e manipulagdo.
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Avaliacio do processo de extracdo da propolis de abelha sem ferrao oriunda de
Salvador/Bahia a partir da avaliacdo do seu potencial bioativo
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Resumo

Produtos da abelha sem ferrdo chamam muita atengdo de muitos agricultores e da comunidade
cientifica e, dentre esses produtos, a propolis se destaca por ser uma substancia resinosa e balsamica
muito complexa. A investigacao da atividade biologica da propolis de abelha sem ferrdo revelou
propriedades anti-inflamatorias, antioxidante, anticancer e antimicrobianas muito promissoras.
Existem diversas maneiras de preparo dos extratos de propolis e, devido a isso, objetivou-se aprimorar
e padronizar o processo de extracao de propolis de abelha sem ferrdo baseado em seus constituintes
bioativos e atividade antioxidante. As amostras oriundas de Salvador - Bahia foram limpas,
congeladas a -4 °C, trituradas e, posteriormente, produziu-se extratos de 15 e 20 g/50 mL com quatro
ciclos de extracdes que foram submetidas as analises de so6lidos totais, constituintes fenolicos e
flavonoides, capacidade antioxidante pelo método de DPPH e pelo método da co-oxidagao do sistema
B-caroteno: acido linoleico. Os resultados obtidos foram submetidos a analise de variancia e teste de
Tukey. Constatou-se uma concentragdo significativa de compostos bioativos durante todos os ciclos
de extracdo, porém o extrato de 15 gramas com dois ciclos de extracdo apresentou-se como uma
melhor alternativa, pois obtém uma alta concentracao dos compostos bioativos estudados a partir de
uma menor quantidade de amostra, além de requerer um menor tempo de extragcdo, gasto energético

e reducao de custos industriais.
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Introducao

Hé pelo menos um século, as abelhas sem ferrdo chamam atengao de muitos agricultores e de
uma grande comunidade cientifica, porque apresentam produtos e subprodutos muito valorizados
economicamente, tais como o mel, polen, propolis e geopropolis, sendo esses os principais atrativos
para a sua criagdo racional e manejo (AIDAR, 2010; LOPES et al., 2005).

Propolis ¢ uma substancia resinosa e balsaimica muito complexa, coletada pelas abelhas dos
ramos, flores, brotos e exsudados de arvores. As abelhas produzem a propolis com o intuito de impedir
a entrada indesejada de insetos, restaurar alguma ruptura na colmeia e protegé-la de chuvas e ventos
durante o inverno (ZUNINI et al., 2010).

Atividades biologicas da propolis de abelha sem ferrdo tém sido investigadas em todo o
mundo, incluindo fun¢des anti-inflamatoria, antioxidante, anticancer, antimicrobiana, dentre outras
(LAVINAS, et al., 2019), e essas propriedades medicinais da propolis estdo diretamente associadas a
sua composi¢ao quimica, como a presen¢a de uma variedade de compostos biologicamente ativos.
Estudos realizados descrevem a presenca de acidos fenolicos, acidos aromaticos, terpenos e
carboidratos (VELIKOVA et al., 2000; MIORIN et al., 2003). As caracteristicas fisicas e quimicas da
propolis variam de acordo sua origem, tipo de abelha, vegetagcdo e clima de onde ¢é produzida e,
consequentemente, esses fatores influenciam na composicao da propolis (ESCRICHE et al., 2018).

A propolis bruta contém substincias soluveis em 6leo ou em agua. Entretanto, a maioria dos
componentes da propolis sdo soluveis em 06leo, por isso o método de extragdo da propolis mais
utilizado ¢ em alcool etilico como solvente, devido a baixa solubilidade em dgua e moléculas apolares
em grande quantidade que a compdem (KONISHI et al., 2004).

Devido a diversidade de formas utilizadas para se preparar os extratos de propolis, o
procedimento de extracdo requer uma padronizagdo. Para isso ¢ importante analisar todos os ciclos
de extragdo da propolis, a fim de verificar a ocorréncia de perda significativa de seus constituintes,
levando em consideracao a utilizacdo desses compostos pela indistria, bem como a prevencgdo de
desperdicio e, consequentemente, economia de custos. Diante do exposto, objetivou-se com esse
trabalho analisar e padronizar o processo de extracdo da propolis de abelha sem ferrdo baseado em

seus constituintes bioativos e atividade antioxidante.
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Material e Métodos
Aquisi¢do das amostras e preparo do extrato etanolico

As amostras de propolis foram obtidas em uma associacdo de produtores localizada em
Salvador - BA. Primeiramente essas amostras foram limpas retirando-se pedagos de madeira, abelhas
mortas e posteriormente foram congeladas a -4 °C, trituradas e peneiradas até obtencao de um po.
ApOs isso, 15 e 20 gramas de amostra foram pesadas em balanga analitica e completadas com etanol:
agua 70:30 (v/v) até obter o volume de 50 mL. A mistura foi agitada em mesa agitadora Quimis® a
200 rpm, em temperatura ambiente, durante 15 horas, obtendo-se o extrato etandlico de propolis.
Passado o periodo, a mistura foi filtrada em papel filtro qualitativo e, a partir do residuo obtido,
realizou-se 0 mesmo processo por mais trés vezes. Cada tratamento foi realizado em duplicata com

quatro ciclos de extragdo, perfazendo o total de 16 unidades experimentais.
Solidos Totais

Uma aliquota de 10 mL do extrato etanodlico de propolis foi transferida para capsula de
porcelana seca (aquecida em estufa a 105 °C, por 2 horas, resfriada em dessecador e pesada) e o
conjunto foi levado a estufa pré-aquecida a 105 °C, onde permaneceu por 12 horas. Apos resfriamento
em dessecador, o conjunto foi pesado. O processo de aquecimento, resfriamento e pesagem do
conjunto foi repetido com intervalos de 1 hora, até se atingir massa constante (quando a diferenca
entre duas pesagens consecutivas nao excedeu 5 mg). Essa analise foi realizada em triplicata e o teor
de residuo seco (solidos soluveis totais em etanol) foi calculado pela razdo entre a massa de residuo
depositada no cadinho e a massa inicial de propolis bruta extraida, correspondente a aliquota de 10
mL, em porcentagem, de acordo proposto pelo Instituto Adolfo Lutz (2005).

Para fins de célculo utilizou-se a Equacao 1:

massa de residuo depositada no cadinho £ 100 (Eq. 1)

massa inicial de extrato
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Constituintes Fendlicos Totais — CFT

O conteudo fenolico total foi determinado pelo método colorimétrico de Folin Ciocalteau,
com algumas adaptagdes (SINGLETON; ORTHOFER; LAMUELA-RAVENTOS, 1998). Para isso,
a reagdo foi preparada com uma aliquota de 0,5 mL de extrato de propolis (0,4 mg/mL), 2,5 mL de
solugdo aquosa de Folin-Ciocalteau a 10% e 2,0 mL de carbonato de sodio a 7,5%. Essa mistura foi
introduzida em banho maria a 45 °C, durante 15 minutos. Em seguida, foi retirada e mantida ao abrigo
de luz e temperatura ambiente por 30 minutos. A absorbancia foi mensurada em um
espectrofotometro (Marca Schimadzu Modelo UV-1800) a 750 nm. Usando uma curva de calibragao
preparada com uma concentragdo conhecida de solugdo padrao de acido galico (0,01 a 0,1 mg acido
galico/mL de solu¢do), o teor de constituintes fenolicos totais foi expresso como equivalente de acido

galico (EAG) (mg EAG / g amostra ou extrato).
Constituintes Flavonoides Totais — FT

Os constituintes flavonoides totais foram quantificados por espectrofotometria UV/VIS
utilizando cloreto de aluminio, de acordo o método proposto por Sakanaka, Tachibana e Okada (2005)
com algumas modificagdes. Para isso, 0,5 mL do extrato de propolis (1 mg/mL), 2,5 mL de dgua
destilada e 0,15 mL de nitrito de sodio 5% foram adicionados em tubos de ensaio. Essa mistura foi
homogeneizada por agitagdo em vortex e mantida em repouso por 6 minutos ao abrigo de luz.
Posteriormente, adicionou-se 0,3 mL de uma solucdo metandlica de cloreto de aluminio 10%, agitada
novamente no vortex € mantida em repouso por 5 minutos ao abrigo de luz.

Em seguida, 1 mL de hidroxido de sédio 1M e 0,55 mL de 4gua destilada foram adicionados,
obtendo um volume final de 5 mL. A leitura da absorbancia foi mensurada em um espectrofotometro
(Marca Schimadzu Modelo UV-1800) a 510 nm e, para o branco, utilizou-se etanol bruto substituindo
a amostra. A quantidade de constituintes flavonoides totais foi expressa como equivalente de
catequina (mg de eq. Catequina/g de amostra) usando uma curva de calibragdo preparada com
solugdes de concentragdes conhecidas do padrao de catequina (0,02 a 0,51 mg catequina/mL de

solu¢do) nas mesmas condigoes.
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Determinagdo da atividade antioxidante in vitro pelo método DPPH (2,2-Difenil-1 picrilhidrazil)

A atividade antioxidante in vitro da prépolis foi determinada pelo método 2,2-Difenil-1-
picrilhidrazil-DPPH que consiste na captura do radical DPPH por antioxidantes levando a reducao do
composto e, consequentemente, diminuicao da absorbancia da solu¢do (BRAND-WILLIAMS et al.,
1995).

Uma aliquota de 0,1 mL referente a cada dilui¢ao do extrato foi transferida para tubos de
ensaio contendo 3,9 mL da solucdo etandlica (Etanol - 4lcool absoluto 99,8%) do radical DPPH que
teve a absorbancia inicial ajustada para a faixa de 0,6 a 0,7 em um espectrofotometro (Marca
Schimadzu Modelo UV-1800) a 515 nm. Os tubos foram incubados por 30 minutos no escuro em
temperatura ambiente e, posteriormente, a redugao do radical livre DPPH foi medida através da leitura
da absorbancia a 515 nm. Em paralelo, o mesmo procedimento foi realizado substituindo a amostra
de propolis por etanol, sendo considerado o branco.

A capacidade de eliminar o radical DPPH (% de atividade antioxidante) foi calculada

utilizando-se a Equacao 2:

Atividade antioxidante (%) = Abs controle—Abs amostra , 1 (Eq. 2)

Abs controle

Sendo: Abs controle = Absorbancia da solucdo de DPPH sem a amostra e Abs amostra =

Absorbancia da solu¢ao de DPPH com a amostra.

Determinag¢do da capacidade antioxidante in vitro pelo método da co-oxidagdo do sistema p-

caroteno. acido linoleico - BCAL

O método de analise antioxidante pelo sistema [B-caroteno: acido linoleico utilizado foi
descrito por Miller (1971). Para o preparo da mistura reativa, adicionou-se 50 ug de 4cido linoleico,
200 mg de Tween 40, 1 mL de solucao de B-caroteno a 1 mg/mL em cloroférmio. Posteriormente, a
mistura foi submetida ao evaporador rotativo a 40 °C por 10 minutos para a completa evaporacao do
cloroformio. A essa mistura isenta de cloroférmio, adicionou-se aos poucos 500 mL de 4gua
previamente saturada com oxigénio durante 30 minutos, agitando-se vigorosamente. A mistura

reativa, assim preparada, apresentou absorbancia entre 0,6 ¢ 0,7 em 470 nm, medida em um
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espectrofotometro (Marca Schimadzu Modelo UV-1800). Outra mistura reativa foi preparada de
forma semelhante, com excecdo da adi¢ao da solucao de B-caroteno para o branco.

Aliquotas de 5 mL da emulsdao foram transferidos para tubos contendo 0,5 mL dos extratos
diluidos a 1 mg/ mL em etanol 70%, realizados em triplicata. Feita a mistura, os tubos foram agitados
e imediatamente lidas as absorbancias a 470 nm. Apos a primeira leitura, os tubos foram incubados
em banho maria a 50 °C para favorecer a reagdo de oxidacdo, e em intervalos de quinze minutos até
completar 120 minutos, a leitura a 470 nm, foi repetida.

Os resultados foram expressos como porcentagem de inibi¢ao da oxidacdo. A reducgdo da

absorbancia do sistema sem amostra (Equacao 3) é considerada como 100% da oxidagao.
Redugao da absorbancia = Abspiciar — AbSfinai (Eq. 3)
O decréscimo da leitura da absorbancia das amostras é correlacionado com o sistema ¢

estabelece a percentagem de oxidacao (Equagdo 4), subtraindo-se a percentagem de oxida¢do de cada

amostra de 100 (Equacao 5).

%Oxidacio = [(Redugdo AbS) gmostra X 100] (Eq. 4)
(Redugéo Abs)sistema
%Protecdo = 100 — (%O0xidagio) (Eq. 5)

Andlise estatistica

Os resultados das concentracdes e dos ciclos de extragdo foram verificados por analise de
variancia (ANOVA) e submetidos ao teste de comparagdo de médias pelo teste Tukey, em nivel de

significancia de 5%, utilizando o Software SAS versao University Edition.
Resultados e Discussio

Os teores de solidos soluveis totais nos extratos de propolis de abelha sem ferrdo em quatro
niveis de extragdo estdo apresentados na Tabela 1.

Verificou-se que o teor de solidos soluveis totais do processo de extragdo diminui
consideravelmente com o decorrer dos ciclos de extracdo, apresentando esse mesmo comportamento

independentemente da quantidade de massa de amostra utilizada para produzir o extrato. Porém,

() SIMEALI 341



assim como esperado, o extrato que contém maior massa em sua produ¢do (20 gramas), apresentou

maior quantidade de s6lidos em todas as extracdes.

Tabela 1 - S6lidos Totais obtidos com 15 e 20 gramas de amostra em quatro ciclos de extragdo
Solidos Totais (mg/mL)

Tratamentos 1* extracao 2% extragao 3% extracao 4? extragao
Extrato com 15 g 39,776 A 15,140 B 10,426 ¢ 4,263 P
Extrato com 20 g 50,940 34 20,693 B 10,793 ¢ 6,979 P

Fonte: Dos autores, 2021.
Nota: Médias seguidas da mesma letra mintiscula na coluna (comparag@o entre tratamentos) ¢ da mesma letra maiuscula
na linha (comparagdo entre as extragdes) ndo diferem significativamente a 5% de probabilidade, pelo teste de Tukey.

O parametro solidos soliveis totais estd relacionado, principalmente, a solubilidade da
amostra em um determinado solvente. Dessa forma, quanto maior o teor de solidos obtido a partir de
um extrato de propolis, calculado sobre a matéria-prima que originou aquele extrato, mais soluvel é
a amostra bruta no solvente utilizado.

A determinacao de rendimento em solidos totais de acordo cada ciclo de extragdo também
pode ser comprovado através da analise visual dos extratos obtidos (Figuras 1 e 2), constatando que
as amostras de propolis de abelha sem ferrdo apresentam maior coloragdo na primeira extracao,

decrescendo de acordo cada ciclo.

Figura 1 - Extratos de propolis obtidas com 15 gramas de amostra em quatro ciclos de extragao

e e =
il

Fonte: Dos autores, 2021.
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Figura 2 - Extratos de propolis obtidas com 20 gramas de amostra em quatro ciclos de extrag@o

Fonte: Dos autores, 2021.

Os teores de constituintes fenolicos totais dos extratos estdo apresentados na Tabela 2.

Tabela 2 - Constituintes Fenolicos Totais dos extratos de propolis obtidos com 15 e 20 gramas de
amostra ¢ submetidos a quatro ciclos de extracio
Constituintes Fendlicos Totais (ng de ac. Galico/mL do extrato)

Tratamentos 1* extracao 2% extracao 3% extracao 4?* extracao
Extrato com 15 g 543,04 34 156,47 B 76,33 48€ 33,03 %
Extrato com 20 g 590,12 34 224,44 A 80,88 2 56,17 #

Fonte: Dos autores, 2021.
Nota: Médias seguidas da mesma letra mintiscula na coluna (comparagéo entre tratamentos) e da mesma letra maitscula
na linha (comparagdo entre as extragdes) ndo diferem significativamente a 5% de probabilidade, pelo teste de Tukey.

Constata-se que independentemente da quantidade de amostra utilizada para a produgdo do
extrato (15 ou 20 gramas), ocorre uma grande reducdo de constituintes fenolicos totais ja a partir da
segunda extracdo. Porém, ainda ha uma quantidade consideravel destes compostos nos demais ciclos,
o que evidencia a necessidade de mais ciclos de extragdes para reduzir ou esgotar esses compostos
da matriz sé6lida. Observando o extrato com 15 gramas, a necessidade dos ciclos de extragdo fica
ainda mais evidente, pois ndo ha diferenca estatistica significativa (p>0,05) entre a segunda, terceira
e quarta extracdo, indicando que ainda existe uma quantidade consideravel de compostos fendlicos
nesse extrato, mesmo apoés as quatro extragoes.

E notavel que a primeira extragdo dos dois tratamentos apresenta maior concentragio de
fenolicos quando comparado ao que foi observado por Cabral ef al. (2009) que exprime 515,96

pg/mL, demonstrando que a prépolis de Salvador- Bahia apresenta teores satisfatorios de compostos
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fenolicos em sua composicdo. Desse modo, o extrato obtido com apenas um ciclo de extragdo se
destaca como um produto com alto teor de constituintes fenolicos e que pode ser obtido com reduzido
gastos energéticos, tempo e custo. O método com concentragdes de propolis maiores € com um Unico
ciclo extrativo ¢ o mais adotado por pesquisadores (Cabral et al., 2009), porém como demonstrado
nesse estudo, a utilizagdo de apenas um ciclo extrativo gera um descarte significativo desses
constituintes bioativos, evidenciando a necessidade de mais ciclos extrativos.

A Tabela 3 apresenta os valores referentes a quantificacao de constituintes flavonoides totais

da propolis de abelha sem ferrao de Salvador - Bahia em quatro ciclos de extragao.

Tabela 3 - Constituintes Flavonodides Totais dos extratos de propolis obtidos com 15 e 20 gramas de
amostra e submetidos a quatro ciclos de extracao
Constituintes Flavonoides Totais (pug de eq. Catequina/mL do extrato)

Tratamentos 1* extracao 2% extracao 3% extracao 4? extragao
Extrato com 15 g 312,85 3 102,89 2AB 54,30 @B 52,29 B
Extrato com 20 g 289,18 34 165,33 %8 77,03 @B 70,73 @B

Fonte: Dos autores, 2021.
Nota: Médias seguidas da mesma letra mintiscula na coluna (comparagdo entre tratamentos) e da mesma letra maitscula
na linha (comparagéo entre as extracdes) nao diferem significativamente a 5% de probabilidade, pelo teste de Tukey.

Os resultados obtidos demonstram que no decorrer das extragdes ainda existem teores
significativos de flavonoides totais, constatando a extragdo de uma alta concentracdo de constituintes
fenolicos totais ja a partir da primeira extra¢do. A necessidade de no minimo duas extragdes sdo
evidentes, pois ndo ha diferenga estatistica significativa (p>0,05) entre o primeiro e segundo ciclo de
extra¢do do extrato com 15 gramas, indicando que ainda ha quantidade consideravel de flavonoides.
A importancia desses compostos bioativos foi estudada por Abdullah et al., (2020), que avaliaram a
atividade antioxidante da propolis de abelhas sem ferrdo e observaram que a capacidade antioxidante
da propolis € muito atribuida aos compostos flavonoides.

Levando em consideragdo que no ambiente industrial os extratos decorrentes de cada ciclo de
extra¢do seriam misturados e, logo apds comercializados, a necessidade do extrato ser submetido a
varios ciclos de extragdo € essencial para obtencdo de um extrato com maior teor desses constituintes
bioativos. Portanto, visando economia financeira, reducao de tempo e de gastos energéticos, a mistura
dos extratos decorrentes dos dois primeiros ciclos extrativos resultaria num produto com alto teor de
constituintes flavonoides.

A analise de DPPH indica a a¢do antioxidante primdria, por medir quanto de um radical livre

pode ser inibido por um determinado composto, podendo ser inibidos por mecanismos TAH e TES
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(AMAROWICZ; PEGG, 2019; SHAHIDI; ZHONG, 2015). Os resultados da capacidade antioxidante

in vitro pelo método de DPPH de propolis de abelha sem ferrdo estdo apresentados na Tabela 4.

Tabela 4 - Capacidade antioxidante in vitro pelo método DPPH (2,2-Difenil-1-picrilhidrazil) obtida
com 15 e 20 gramas de amostra e submetidos a quatro ciclos de extra¢do

% Inibicao do DPPH
Tratamentos 1* extracao 27 extracao 3% extracdo 4* extragao
Extrato com 15 g 79,079 2B 88,8606 A 88,128 A 91,591 A
Extrato com 20 g 72,054 °P 87,613 % 90,672 *B 93,988 a4

Fonte: Dos autores, 2021.
Nota: Médias seguidas da mesma letra mintiscula na coluna (comparagio entre tratamentos) e da mesma letra maitiscula
na linha (comparagéo entre as extracdes) nao diferem significativamente a 5% de probabilidade, pelo teste de Tukey.

Os resultados obtidos mostram que a propolis utilizada possui uma boa atividade antioxidante,
sendo superiores aos encontrados por Freitas ef al. (2021) que obtiveram atividade antioxidante
primaria variando de 19,57% a 30,44% para amostras de propolis de abelha sem ferro.

Analisando a primeira extragao dos dois extratos, constata-se que o extrato produzido com 15
gramas de amostra apresentou maior potencial antioxidante pelo método DPPH, havendo diferenga
significativa (p<0,05) entre os tratamentos. A partir da segunda extragdo constata-se que ndo ha
diferenca estatistica significativa (p>0,05) entre as demais extracdes e também entre os tratamentos.
Na quarta extragcdo ocorreu um aumento significativo no percentual de capacidade antioxidante de
inibicao do radical DPPH para todos os tratamentos.

Existem alguns fatores que podem influenciar na obtengao dos resultados em relacdo a analise
feita com 2,2-Difenil-1-picrilhidrazil, dentre elas os pigmentos presentes no extrato. A propolis de
abelha sem ferrdo apresenta uma cor marrom muito intensa, sendo possivel observar que mesmo
promovendo mais de uma extracdo, a coloragcdo nao se perde facilmente (Figuras 1 e 2), indicando,
portanto, que a absorbancia desses pigmentos podem ser no mesmo comprimento de onda da leitura
do radical DPPH e, consequentemente, influenciando nesses resultados e demonstrando que quanto
mais concentrado o extrato da propolis marrom, menor a capacidade antioxidante, de acordo esse
método. Na quarta extracdo, por se tratar de uma concentracao e cor mais diluidas, detecta-se uma
maior capacidade antioxidante. Isso indica que o método de sequestro de radicais livres DPPH nao ¢
adequado para avaliar a capacidade antioxidante do extrato de propolis marrom, pois serd interferido
pela cor da amostra.

A analise de percentual de prote¢ao do sistema B-caroteno: acido linoleico indica a acao

antioxidante secundaria, avaliando a atividade de inibi¢do de radicais livres gerados durante a
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peroxidagcdo do acido linoleico (DUARTE-ALMEIDA et al., 2006). A Tabela 5 apresenta os
resultados da capacidade antioxidante in vitro pelo método da co-oxidacao do sistema [-caroteno:

acido linoleico de propolis de abelha sem ferrao de Salvador - Bahia em quatro ciclos de extragao.

Tabela 5 - Capacidade antioxidante in vitro pelo método da co-oxidacgao do sistema B-caroteno: acido
linoleico obtida com 15 e 20 gramas de amostra e submetidos a quatro ciclos de extracio
% Protegao do extrato

Tratamentos 1* extracao 2% extragao 3% extracao 4? extragao
Extrato com 15 g 47,874 A 40,977 A 61,704 34 79,771 4
Extrato com 20 g 77,076 4 51,954 34 67,656 4 78,564 4

Fonte: Dos autores, 2021.
Nota: Médias seguidas da mesma letra mintiscula na coluna (comparagio entre tratamentos) e da mesma letra maitiscula
na linha (comparacéo entre as extracdes) ndo diferem significativamente a 5% de probabilidade, pelo teste de Tukey.

As amostras analisadas apresentaram, em média, 66,41% de protecdo do sistema B-caroteno:
acido linoleico, ou seja, a prote¢do da oxida¢do das moléculas do sistema presente inibiu
satisfatoriamente o efeito das condigdes favoraveis a oxidacdo que foram inseridas durante essa
analise. Esses dados foram superiores aos encontrados por Cabral et al. (2009), Oldoni ef al. (2011)
e Righi et al. (2011), que obtiveram os percentuais de prote¢do do sistema de amostras de propolis
variando entre 26% a 61,3%.

Quando comparados, constata-se que nem os tratamentos com 15 e 20 gramas, nem as
extragdes apresentaram diferencga estatistica significativa (p>0,05), indicando que o método de
inibicdo de radicais livres pela proteg¢do do sistema B-caroteno/acido linoleico ndo ¢ adequado para
avaliar e diferenciar a capacidade antioxidante entre os tratamentos e as extragdes estudadas. Isso
pode ser explicado devido o método do B-caroteno utilizar um emulsificante lipidico que introduz um
grande nimero de variaveis que influenciam a oxidagdo em comparagao aos lipideos puros, afetando

assim o comportamento dos outros antioxidantes (Cabral et al., 2009).
Conclusiao

Pode-se concluir que ¢ muito importante avaliar e otimizar o processo de extracdo para se
evitar perdas de bioativos na amostra de propolis. De acordo com os resultados, o extrato etandlico
com 15 g/50 mL de propolis de abelha sem ferrdo se destacou por proporcionar em dois ciclos de
extragao resultados favoraveis de constituintes fenolicos e flavonoides, de forma a evitar desperdicios

e reduzir custos para as industrias de interesse.
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Os mecanismos utilizados para avaliar a atividade antioxidante ndo sdo indicados como
analise de controle de qualidade para a propolis de abelha sem ferrdo e, partindo do pressuposto de
que os pigmentos interferem nos resultados devido absorverem no mesmo comprimento de onda
desses métodos, recomenda-se para essa avaliagdo outros métodos que realizam leitura das
absorbancias em maior comprimento de onda, como por exemplo o ABTS (734 nm) e o Poder

Redutor (700 nm).
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