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RESUMO

A manga de variedade Tommy Atkins, atualmente, é a mais produzida e a que possui maior
participacdo na comercializagdo mundial de mangas. A utilizacdo dela nas industrias evita 0s
desperdicios em épocas de safra. Entretanto, os residuos desses processos sdo descartados,
muitas vezes de forma inadequada, sem qualquer tratamento prévio. Faz-se necessario
agregar valor comercial aos subprodutos da agroindustrializagdo da manga a fim de obter se
melhorias econdémicas (valores ao agronegocio) e ambientais (reduzir lixo orgénico). Os
amidos vém sendo utilizados ha muito tempo na preparacdo de alimentos. Hoje, conhecem-
se muitas outras funcionalidades para eles. O presente trabalho teve por objetivo realizar
melhorias nos processos de extracdo de amido da améndoa do carogo de manga. Foram
obtidas dez amostras de amidos de manga através da utilizacdo de seis metodologias de
extracdo tais como: a concentracdo do antioxidante, o tempo de contato do oxidante com a
améndoa, os aditivos que retardam ou que inibem as reacdes de escurecimento, 0 uso de
aparelho ultrassonico, os reagentes que solubilizam proteinas e o uso de liofilizador. Os
rendimentos de extracdo para os procedimentos analisados resultaram entre 12,15 a 43,60%
(em matéria seca). O teor de umidade para as amostras de amido variaram entre 7,22 e
11,62%, o que esta de acordo com a Legislacdo Brasileira. A andlise de cinzas dos amidos
resultou em uma faixa entre 0,09 a 0,48%. A atividade de agua teve por resultado entre 0,39
a 0,58. As concentracGes de proteina encontradas nos amidos variaram entre 0,024 a 0,960%
(m/m). A analise de cor foi realizada com o intuito de visualizar qual método de extracéo
proporcionou uma luminosidade (L*) mais préxima do amido comercial. A analise
termogravimétrica (TG) mostrou perdas de massa a temperaturas semelhantes ao do amido
comercial. A difracdo de raios X (DRX) detectou amidos do tipo A, com excecdo do amido
extraido com o uso de liofilizador, o qual ndo apresentou picos bem definidos de amidos. A
microscopia eletronica de varredura (MEV) expds amidos com diametros médios entre 7,9 e
13,2 um. O método que utilizou um tempo maior de contato da améndoa com o antioxidante
proporcionou um amido com baixos teores de umidade, de cinzas, de proteinas; baixa
atividade de agua, alta luminosidade e didmetro médio de granulos grande; o que confere ser

ideal para ser utilizado na manufatura de filmes plasticos biodegradaveis.

Palavras-chave: Améndoa. Manga. Amido.



ABSTRACT

The mango of the variety Tommy Atkins is, currently, the most widely produced and the one
with greater participation in the worldwide marketing of mangoes. The use of it in industries
avoids waste in harvest times. However, residues of these processes are discarded, often
inappropriately without any prior treatment. It is necessary to add commercial value to by-
products of agro-industrialization of the sleeve in order to obtain economic improvements
(values agribusiness) and environmental (reduce organic waste). Starches have been used for
a long time in food preparation. Today, it is known many other features for starch. This
study aimed to make improvements in starch extraction processes almond mango seed. It
was obtained ten samples sleeve starches by using six extraction methods such as the
concentration of the antioxidant, the contact time of the oxidant with almond, the additives
that retard or inhibit browning reactions, the use of ultrasonic device, the reagents that
solubilize protein and the use of lyophilizer. Extraction yields for the procedures analyzed
resulted from 12.15 to 43.60% (dry matter). The moisture content for the starch samples
ranged between 7.22 and 11.62%, which it is in accordance with Brazilian legislation. The
starches of the ashes analysis resulted in a range between 0.09 to 0.48%. The water activity
resulted in between 0.39 to 0.58. Protein concentrations found in the starches ranged from
0.024 to 0.960% (w/w). The color analysis was performed in order to see what extraction
method provided a lightness (L*) nearest the commercial starch. The thermal gravimetric
analysis (TG) showed a mass loss at temperatures similar to the commercial starch. The X-
ray diffraction (XRD) detected starches type A, with the exception of starch extracted using
Iyophilizer which it did not show well-defined peaks starches. The Scanning Electron
Microscopy (SEM) exposed starches with average diameters between 7.9 and 13.2 um. The
method used a long almond contact with the antioxidant provided a starch with low
moisture, ash, protein; low water activity, high lightness and large average diameter of
granules; which it confers to be ideal for use in the manufacture of biodegradable plastics

films.

Keywords: Almond. Manga. Starch.
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1 INTRODUCAO

A manga (Mangifera indica L.) é uma fruta muito apreciada por inimeras pessoas por
apresentar gosto e cheiro agradaveis. Ela tem demonstrado possuir um grande potencial
econdmico podendo ser utilizada na formulacdo de polpas, de néctares, de sucos, de geleias e
de compotas. No entanto, a industrializacdo dela provoca uma grande quantidade de residuos
equivalente a, aproximadamente, 35 a 60% do peso bruto da matéria prima (VIEIRA, 2007).
Segundo o0 mesmo autor, Vieira (2007), a deposicdo de residuos deveria ser realizada em
locais distantes da unidade de processamento (por razdes sanitarias), 0 que provocaria um
custo adicional a industria. Ao ndo destinar, adequadamente, os residuos a locais proprios,
problemas ambientais sdo acarretados. Para evitar tais adversidades, fazem-se necessarias
pesquisas a fim de elaborar subprodutos provenientes de residuos da agroindustrializacao da
manga.

O amido tem sido bastante estudado e discutido na literatura. H& milhares de ano,
4000 a.C., os egipcios e, posteriormente, 0s romanos utilizaram o amido como agente viscoso.
Os gregos o utilizavam em preparos médicos. Outros usos foram descobertos para o amido —
como sendo base da formula de engomagem de tecidos e, também, para fins cosméticos
(KAUR, et al., 2006). Ele fornece de 70 a 80% das calorias de consumo humano no mundo e
é a reserva alimentar predominante das plantas (FENNEMA, O. W.; PARKIN, K. L
DAMODARAN, S., 2010), além de ser uma matéria-prima atéxica e renovavel. O amido
também estd sendo bastante utilizado no campo de embalagens por ser um material
biodegradavel, de baixo custo, renovavel, ndo toxico, disponivel em elevadas quantidades e
que pode ser extraido com elevada pureza (CEREDA et al., 2002).

O fato de o amido se encontrar na natureza em formato de granulos insollveis em
agua fria, faz com que ele possua inimeras possibilidades nas quais possam ser empregados
(FENNEMA, O. W.; PARKIN, K. L.; DAMODARAN, S., 2010).

As améndoas dos caro¢os de manga possuem um percentual consideravel de amido.
No entanto, h& poucas informagdes validas sobre as caracteristicas e as propriedades deste,
principalmente quando se refere a variedade Tommy Atkins. A maioria das pesquisas se refere
aos carogos de manga de variedades indianas e africanas (MENDES, 2011). Como a
predominancia de cultivo de manga, para consumo interno e para exportacdo, no Brasil, € a de

variedade Tommy Atkins, sdo necessarias pesquisas que caracterizem melhor esta variante
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com o intuito de obter o aproveitamento da ampla quantidade de residuos procedentes da
agroindustrializacdo dela.

A obtencdo de amido a partir de residuos da manga é uma alternativa para reduzir 0s
prejuizos causados ao meio ambiente com o descarte inadequado dos caroc¢os da fruta.

O presente estudo teve por objetivo produzir melhorias no procedimento de extracdo
de amido de améndoas de manga da variedade Tommy Atkins tendo por intuito obter um
maior rendimento e melhor purificacdo do material amilaceo extraido. Foram utilizadas seis
metodologias de obtencdo de amido (varidveis), atingindo dez amostras de amidos extraidos.
Foram feitas medidas de umidade, de cinzas e de proteinas para os amidos e para as
améndoas. Os materiais amilaceos obtidos foram caracterizados também por anélises de cor,
de atividade de &gua, de termogravimetria (TG), de difracdo de raios X (DRX) [com excecao
de duas amostras] e de microscopia eletrbnica de varredura (MEV). Algumas amostras

extraidas foram comparadas as caracterizagdes realizadas para 0 amido de milho comercial.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Obter melhorias nas metodologias de extracdo de amido através do uso de residuos da
agroindustrializagdo da manga de variedade Tommy Atkins.

2.1 Objetivos especificos

Obter amido das améndoas dos caro¢os de manga;

Comparar dez amostras de amido extraidas por intermédio de seis

metodologias diferentes de obtencao;

e Verificar a presenca de amido nos materiais amiléceos obtidos através de

adicdo de lugol e microscopia com luz polarizada;

e Caracterizar os amidos obtidos quanto aos teores de umidade, de atividade de

agua, de cinzas e de proteinas;
e Analisar a cor dos materiais amilaceos extraidos;
e Realizar caracterizacBes térmica, cristalografica e morfolégica segundo

técnicas de termogravimetria (TG), de difracdo de raios X (DRX) e de

microscopia eletronica de varredura (MEV), respectivamente.
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3 REVISAO DA LITERATURA

3.1 Manga

A manga (Figura 1), fruto da mangueira, possui 0 nome cientifico de Mangifera indica
L. e pertence a familia Anacardiaceae. Inobstante ser encontrada nos mais distintos recantos
do planeta, a cultura do cultivo da manga é originada da Asia Meridional e do Arquipélago
Indiano (SIMAO, 1998).

Figura 1 — Imagem da manga de variedade Tommy Atkins.

Fonte: http://www.farmersfruit.com.br/site/manga.html. Acesso em 14/06/2015.

Ha suposic¢des de que a manga tenha ingressado no Brasil em dois momentos distintos
da histéria: primeiramente, pelos portugueses no periodo de colonizacdo; posteriormente,
através de procedentes da Florida, Estados Unidos da América (EUA), a qual apresenta
origem indiana (EMBRAPA, 2010).

A manga de variedade Tommy Atkins €, atualmente, a mais cultivada nas propriedades
localizadas no Vale do Sdo Francisco e ocupa, aproximadamente, 95% da area total dos
pomares destinados a cultura. A Tommy Atkins € procedente da Florida, EUA. Ela apresenta
elevada producdo com regularidade e considerdvel resisténcia fisica aos impactos mecanicos
sofridos durante o procedimento de exportacdo, uma caracteristica necessaria para ser aceita
no mercado externo; além disso, possui baixa deterioracdo apds colheita tornando-se menos
perecivel que outras variedades de manga cultivadas para a exportacdo (EMBRAPA, 2010).

A manga Tommy Atkins possui um fruto de, aproximadamente, quinhentos gramas
com coloracdo variando entre alaranjada, amarelada purpura ou avermelhada, possui polpa
consistente, firme e suculenta e médio teor de fibras (valor inferior se comparada com outras
variedades) (COSTA; SANTOS, 2004).
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3.1.1 Produgdes mundial e brasileira

Através da Figura 2, pode ser visualizado o percentual da producdo mundial de manga

de acordo com os principais paises produtores.

Figura 2 — Distribuicdo percentual da producdo mundial de manga por pais.
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Fonte: FAO (2011, apud MENDES, 2011), modificado.

Pode-se considerar o Brasil, atualmente, um dos maiores produtores de manga do
mundo. A produgdo brasileira de manga, em 2004, chegou a 845 mil toneladas (PINTO,
2008). Em 2003, o Brasil ocupou a posicdo de lider (MAPA, 2007). Conforme Figura 3,
podem ser visualizados os seis maiores exportadores mundiais de manga para o ano de 2005.
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Figura 3 — Os seis maiores exportadores mundiais de manga para 0 ano de
2005 (mil US$, FOB).
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Fonte: Radar Comercial — MDIC apud MAPA, 2007; com modificagdes.

Através da Figura 3, observa-se que o México foi o maior exportador mundial de

manga do mundo, seguido pelo Brasil.

A regido do Vale do Rio Séo Francisco foi a maior responsavel pelas exportagdes no

Brasil. A variedade de manga que melhor atende as exigéncias do mercado internacional é a

Tommy Atkins. Esta atrai o consumidor por possuir uma coloracdo avermelhada e uma casca

grossa (0 que a torna mais resistente ao armazenamento e ao transporte). A Tommy Atkins

ocupa, aproximadamente, 80% da plantacdo brasileira de manga; a segunda variedade de

maior ocupacdo é a Haden, com 10%, aproximadamente, das culturas de manga no Pais

(MAPA, 2007).

O Vale do Séo Francisco € a principal regido produtora de manga do pais, com cerca
de 30.000 mil ha plantados. Apesar da importancia econdmica que a manga
representa nos mercados nacional e internacional, essa cultura ainda néo atingiu um
nivel de exportacdo que reflita o seu verdadeiro potencial. E uma cultura que ainda
necessita de ajuste no seu sistema de producdo, com o objetivo de melhorar a
qualidade do produto e a sua competitividade nos mercados internacionais. Tendo
em vista as condicOes climaticas peculiares associadas ao uso de irrigacdo, a regiao
possui possibilidades excepcionais de producdo de manga em todos os meses do
ano, podendo, assim, suprir 0s principais mercados importadores em periodos de
entressafra dos concorrentes. Além disso, com a crescente organizacdo de
produtores, em associagdes e cooperativas, as possibilidades dessa regido em termos
de aumento da participacdo no mercado externo sdo amplas, principalmente, depois
da Pl Manga na regido (INMETRO, 2002; EMBRAPA MEIO AMBIENTE, 1999
apud MAPA, 2009).

O Vale Séo Francisco é, hoje, o maior produtor e exportador de manga do Brasil,

sendo responsavel por 93% das exportacdes brasileiras (Tabela 1). A producdo de manga
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ocorre em todos os meses do ano, mas 0os melhores meses para produgéo e para exportacdo
estdo entre julho e novembro, pois é o periodo em que finaliza a produgdo mexicana, maior
exportador mundial (MAPA, 2009).

Tabela 1 — Volumes exportados de manga no Vale do Sdo Francisco e no
Brasil para o ano de 2007.

Vale do Sdo Francisco Brasil
Em toneladas 107,082 116,047
Em UU$1.000,00 83.281 89.643

Fonte: MAPA, 2009.

O México, até o ano de 2007, continuou sendo 0 maior exportador de mangas para 0s
Estados Unidos da América (EUA). O Brasil atende menos que 10% do mercado norte-
americano. Os principais importadores de mangas do Brasil sdo os Paises Baixos — totais de
compras de US$ 33 milhGes no ano de 2005 (Figura 4) (MAPA, 2007).

Figura 4 — Exportacdes de manga do Brasil a outros paises - principais destinos
para o ano de 2005 (mil US$, FOB).
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Fonte: Radar Comercial — MDIC apud MAPA, 2007; com modificagdes.

3.1.2 Residuos da agroindustrializa¢cdo da manga

A manga tem demonstrado possuir um grande potencial econémico podendo ser
utilizada na formulacdo de polpas, de néctares, de sucos, de geleias e de compotas. No

entanto, a industrializacdo provoca uma grande quantidade de residuos equivalente a,
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aproximadamente, 35 a 60% do peso bruto da matéria prima (VIEIRA, 2007). Segundo o
mesmo autor, Vieira (2007), a deposicao de residuos deveria ser realizada em locais distantes
da unidade de processamento (por razfes sanitarias), 0 que provocaria um custo adicional a
industria. Ao ndo destinar, adequadamente, os residuos a locais préprios, problemas
ambientais sdo acarretados. Para evitar tais adversidades, fazem-se necessérias pesquisas a
fim de elaborar subprodutos provenientes de residuos da agroindustrializacdo da manga.

A manga (Mangifera indica L.) possui um caro¢o duro que constitui de um endocarpo

pétreo rodeando e a semente. O fruto é composto por pericarpo e por semente (Figura 5).

Figura 5 — Elementos da semente da manga: (a) améndoa e (b) tegumento.

Fonte: acervo proprio.

3.2 Amido

O amido é um carboidrato composto pela mistura de dois polimeros: um
polissacarideo linear, conhecido por amilose, e um polissacarideo ramificado, conhecido por
amilopectina.

Ele possui destaque no ramo dos carboidratos em consequéncia das caracteristicas
fisico-quimicas e dos aspectos nutricionais dele. Ele fornece de 70 a 80% das calorias de
consumo humano no mundo e é a reserva alimentar predominante das plantas. Os amidos
comerciais sdo obtidos a partir de sementes de cereais como o0 milho comum, milho ceroso,
milho de alto teor de amilose, trigo, arroz, tubérculos e raizes — énfase em batata e em
mandioca (FENNEMA, O. W.; PARKIN, K. L.; DAMODARAN, S., 2010).

O amido também fica em evidéncia entre os carboidratos por ocorrer na natureza em
formato de grénulos. Os granulos de amido s&o insolGveis em agua, mas podem ser dispersos,
formando uma suspensdo de baixa viscosidade (FENNEMA, O. W.; PARKIN, K. L,;

DAMODARAN, S., 2010). Ele é encontrado como um material semicristalino, isto &,



21

possuem partes amorfas e cristalinas (Borch et al., 1972). A amilose € responsavel pela secéo
amorfa do amido; enquanto a amilopectina, pela se¢éo cristalina (Van Soest e Vliegenthart,
1997). Pode ser visualizada, nas Figuras 6(a) e 6(b), a estrutura da amilopectina e das regides

amorfas e cristalinas dela, respectivamente.

Figura 6 — (a) Estrutura da amilopectina; (b) regides amorfas e cristalinas da

amilopectina no granulo de amido.
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Fonte: Casagrande e Picolle (2009), modificado.

Conforme dito Cordenunsi, Lajolo e Menezes (2006) e lzidoro (2011), as unidades
repetitivas das regibes amorfas e cristalinas formam os blocos (conhecidos no inglés por
blocklets).

Os blocklets (Figura 7) se apresentam em formatos arredondados ou alongados e
possuem tamanhos variados conforme a origem do amido e consoante a localizacdo deste
dentro do granulo (IZIDORO, 2011; GALLANT, 1997).
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Figura 7 — Esquema da estrutura do blocklet no granulo de amido.
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Fonte: TANG; MITSUNAGA, KAWAMURA (2006 apud 1ZIDORO, 2011).

Sabe-se que a forma e o tamanho dos granulos de amido podem variar conforme a
espécie botanica de origem e a maturacdo em que se encontra (CEREDA, 2003). Através da
Tabela 1, podem ser visualizadas as micrografias, os tamanhos de diametro e as formas dos

granulos para amidos de arroz, de milho, de batata e de mandioca.

Tabela 2 — Micrografias, tamanhos de didmetro (um) e forma dos granulos para

amidos de arroz, de milho, de batata e de mandioca.

Fonte Micrografias Diametro (um) Forma do Granulo
Arroz 3-8 Poligonal. angular
Milho 5-26 Circular. poligonal
Batata 15-100 Circular, oval
Mandioca 5-30 Circular, poligonal

Fonte: R6z et al. (2006 apud Ferreira, 2011) com modificacGes.
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Confirma-se, através da Tabela 1, que o tamanho do didmetro e a forma do granulo de
amido se modificam de acordo com a fonte botanica da qual foi originada.

Estruturalmente, o amido contém um tipo de unidade monomeérica, a molécula de
glicose (LEHNINGER; NELSON; COX, 1999). Elas séo ligadas entre si e representadas pela
férmula geral (CgH1005)n.xH,O (BASTOS, 2010). A estrutura pode ser visualizada na Figura
8.

Figura 8 — Estrutura do amido.

°CH, OH

Os amidos diferem as propriedades estruturais e quimicas deles devido a diferentes
proporcOes de amilose e de amilopectina (BOBBIO; BOBBIO, 1995).

Segundo lzidoro (2011), a composi¢do do amido ira variar, conforme fonte botanica,
os teores de amilose, de amilopectina, de umidade, de proteinas, de lipidios e de cinzas.
Amidos purificados possuem quantidade de proteinas inferior a 0,6%. As proteinas sdo
enzimas de sintese ou degradacdo do amido (tornando-se ativas ao serem expostas a
determinadas condicGes) na qual ird influenciar na funcionalidade do amido. Segundo
Eliasson (2004), sabe-se que o amido possui também quantidades muito pequenas (inferior a
0,4%) de minerais como célcio, fosforo, sédio e potassio.

O que mantém a estrutura do granulo é a area cristalina do amido (ZOBEL, 1998).
Eles controlam o comportamento do amido na presenca de agua e a resisténcia que ele tera

aos ataques enzimaticos ou quimicos.
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3.2.1 Amilose e amilopectina

A amilose (Figura 9) é essencialmente linear e composta por unidades de a-1,4-D-
glicopiranose. Ela possui uma massa molar entre 10° e 10° g/mol. A amilopectina possui entre
4 a 5% das unidades de glicopiranose diferenciadas em relacdo a amilose, pois elas possuem
ligagdes a-1-6 entre outras unidades de gicopiranose — isso confere a amilopectina uma
estrutura ramificada. A massa molar dela é de, aproximadamente, 10% g/mol (Gallant et al.,
1997). Os amidos, normalmente, sdo compostos de 70% a 80% por amilopectina e de 20 a
30% por amilose (LIMA; ANDRADE, 2010).

Figura 9 — (a) Estrutura quimica da amilose, (b) conformacéo helicoidal da amilose.
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Fonte: Corradini et al., 2005 e (http://goo.gl/nkA7Q8), acesso em 13/06/2015, com modificagdes.

A amilose, em forma cristalina, possui uma conformacédo helicoidal [Figura 9(b)].
Devido a conformacdo das unidades de glicose, a hélice possui um interior hidrofobico. Ela
propicia a formagdo de um composto complexado com o iodo com coloragdo azulada
(BOBBIO; BOBBIO, 1999). Ao querer identificar a presenca de amido, costuma-se adicionar
a ele uma substéncia conhecida por lugol (composto de iodo).

A amilose é o componente responsavel pela estrutura do granulo de amido e a
quantificacdo dela é de extrema importancia para os fins nos quais forem destinar o amido
como também para compreender o comportamento deste. Entretanto, dentre o universo de
metodologias para quantificacdo da amilose, nenhuma é aceita totalmente. Ha dados sobre as
metodologias com variagcBes consideraveis nos resultados, o que gerou grande falta de

confiabilidade nos procedimentos empregados (PERONI, 2003).
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A amilopectina (Figura 10) é uma macromolécula de alta ramificacdo formada por
unidades de D-glicose, ligadas em a-1,4 com, aproximadamente, 5% de ligagdes a-1,6 nos

pontos de ramificacGes entre as cadeias de glicose (CEREDA, 2001).

Figura 10 — Estrutura quimica da amilopectina.
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Fonte: Corradini et al., 2005, com modificaces.

A amilopectina é constituida por uma cadeia principal, conhecida por cadeia C, na
qual possui um grupamento final ndo redutor e numerosas ramificacfes. Essas ramificacoes
sdo conhecidas por cadeia B e possuem as cadeias A fixadas nelas (Figura 11). A
amilopectina esta presente em, aproximadamente, 75% na constituicdo dos amidos
conhecidos e possui uma massa molar aproximada de 108 g/mol, que ird variar consoante a
origem dela (FRANCO et al., 2001).

A cristalinidade dos granulos do amido é em decorréncia da organizacdo das
macromoléculas de amilopectina, enquanto a amilose é responsavel pela maior parte amorfa
do material (BERTOLINI, 2010).
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Figura 11 — Estrutura molecular da amilopectina em forma de cachos.

=

®
Fonte: Chaplin (2010 apud Figueiredo, 2012).
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Os granulos de amido, sob luz polarizada, apresentam o formato de Cruz de Malta
(Figura 12). Isso revela a estrutura birrefringente (existéncia de dois indices de refragdo
diferentes), o que indica possuir alto grau de ordem dentro do amido (GOMES, 2008).

Figura 12 — Amostragem da Cruz de Malta em granulos de amido

observados atraves de luz polarizada.

Fonte: Gomes, 2008.

3.2.2 Complexos do amido

O iodo é muito utilizado na identificacdo de amido. Isso porque, em forma I3, ele é
capaz de se complexar com as moléculas de amilose e de amilopectina. Como a amilose
possui uma estrutura helicoidal e o interior dela é hidrofébico; ela é capaz de formar
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complexos com porcBes hidrofobicas lineares de moléculas que se ajustam ao tubo da
molécula.

A amilose € a que mais se complexa com o iodo, pois ela apresenta essa estrutura
helicoidal. Desenvolve-se uma ocluséo (aprisionamento) do iodo nas cadeias da amilose. A
complexacéo ocorre, de fato, no interior hidrofébico da amilose formando extensas cadeias de
poli(l3), gerando uma coloragdo azulada.

A amilopectina possui uma estrutura ramificada — os “ramos” dela se apresentam a
cada 24-30 moléculas de glicose. Como ela ndo apresenta uma estrutura em espiral (devido as
ramificacBes presentes nela), a interacdo que ela terd com o iodo sera menor. Ela possui as
cadeias ramificadas muito curtas, o que dificulta a formagéo de uma longa cadeia de poli(ls),
resultando na formacdo uma coloracdo vermelho-purpura com o iodo. Isso resultard em uma
mistura de amido-lugol com uma pigmentacédo azul intenso.

Portanto, ao se misturar lugol a um material, e se ele apresentar-se com cor azul
intenso, indicara a presenca de polissacarideo. Pode-se visualizar a ilustragdo de como ocorre

a interacdo da amilose com o lugol atraves da Figura 13.

Figura 13 — Complexacdo da amilose com lugol.
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Fonte: Acesso <http://goo.gl/wldhCC> em 26/04/2015.

O lugol pode ser preparado atravées da mistura de iodo (l;) e iodeto de potéssio (KI) na
proporgdo de 1:2, respectivamente; diluido em &gua na proporcdo de 1:10 (KI:H,0). Este
nome, lugol, foi dado pelo quimico francés Jean Lugol, o qual explorou esse preparo de iodo

desde o século XIX visando a remediacdo das disfuncOes da tireoide (Fonte: Visualizado em
<http://goo.gl/BjvLxf > Acesso em: 11/05/2015).
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Nos ultimos anos, esta formula conquistou um grande interesse mundial, pois foram

descobertas inimeras outras propriedades para ela.

3.2.3 Propriedades de amido

Pelo fato do amido dispor de inUmeras caracteristicas de grande potencial econémico,
tanto para alimentacdo humana e animal, como também a utilizacdo em inddstrias, necessita-
se compreender as propriedades dele.

As estruturas macromoleculares do amido irdo atribuir propriedades particulares a ele
as quais convém estudar com o intuito de obter eficacia na utilizagdo do amido considerado

em questao.

3.2.3.1 Solubilidade e poder de intumescimento do amido

O grau de hidratacdo do amido esta relacionado ao poder de intumescimento
(inchamento) dos granulos, no qual é influenciado pela associacdo molecular e pela
composicao quimica do amido (FRANCO et al., 2001).

O poder de intrumescimento (poder de inchamento) é uma medida de capacidade de
hidratacdo dos granulos e a determinacdo dele é feita pelo peso do grénulo de amido
intumescido (expandido) e da agua oclusa nele (sedimento) por grama de amido. Os poderes
de intumescimento e de solubilidade sdo fortemente influenciados pela fonte boténica que
originou 0 amido (LEACH; McCOWEN; SCHOCH, 1959).

A qualidade de um alimento estd associada ao poder de retencdo de agua pelos
granulos. O intumescimento provoca o aumento da solubilidade, da claridade e da viscosidade
da pasta de amido (CIACCO; CRUZ, 1982).

Os granulos de amido intactos ndo sdo soliveis em agua fria, no entanto podem reter
quantidades pequenas de agua levando a ocorrer um diminuto intumescimento, em forma
reversivel através de secagem (FENNEMA; PARKIN; DAMODARAN, 2010; CEREDA,
2001). A insolubilidade dos grénulos deve-se as fortes ligacOes de hidrogénio que mantém as
cadeias de amido unidas (HOOVER, 2001).

Todavia, quando o amido é aquecido sobre quantidade de agua, em uma temperatura
superior a do empastamento, a estrutura cristalina do amido é rompido em virtude do

relaxamento das ligagdes de hidrogénio, e as moléculas de agua comegam a interagir com 0s
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grupamentos de hidroxilas da amilose e da amilopectina. 1sso gera um aumento no tamanho

dos gréanulos e na solubilizagéo parcial do amido (HOOVER, 2001).

3.2.3.2 Gelatinizacgao e retrogradacgdo

Quando os granulos de amido sdo aquecidos, eles passam por um processo conhecido
por gelatinizacdo (ruptura da ordem molecular no interior dos granulos). Ha a ocorréncia de
lixiviagdo da amilose durante o processo de gelatinizacdo, mas também pode ocorrer antes
deste processo. A gelatinizagéo total dos granulos ocorre acima de uma faixa de temperatura,
na qual ira variar conforme fonte botanica de origem (FENNEMA; PARKIN;
DAMODARAN, 2010).

O aquecimento continuo dos granulos de amido, em excesso de agua, provoca mais
inchaco aos granulos. Desta forma, ha mais lixiviagdo de compostos soluveis — amilose,
principalmente — e sucede-se a ruptura total dos granulos, precipuamente se houver a
aplicacdo de forcas de cisalhnamento. Esses acontecimentos geram a formacdo de uma pasta do
amido. Essa pasta, também conhecida por goma, é bastante viscosa e ocorre devido ao
inchaco e a ruptura do granulo (FENNEMA; PARKIN; DAMODARAN, 2010).

Quando a hidratacdo ocorre por cozimento, é promovida uma mudanca irreversivel na
estrutura dos granulos do amido, pois as interagdes que ocorriam entre as moléculas de amido,
agora seriam substituidas por interacdes do amido com a agua (FENNEMA; PARKIN;
DAMODARAN, 2010).

Amidos que possuem maior teor de amilose, por possuirem mais regides amorfas e
menos regides cristalinas, apresentam menores valores de temperatura de gelatinizacéo
(DENARDIN; SILVA, 2009).

Ao intercorrer o resfriamento do amido, algumas moléculas se reassociam
parcialmente constituindo, desta forma, um precipitado ou um gel. Esse efeito é conhecido
por retrogradacdo. A amilose passa pelo processo de retrogradagdo com uma velocidade
muito mais rapida que a amilopectina (ARAUJO, 2011).

Conforme Daniel et al. (2006), o grande problema da retrogracdo em produtos
alimenticios que possuem “vida longa” de prateleira ¢ porque podem resultar em mudanca de
consisténcia e suceder o endurecimento do produto final. A liberagdo de agua que ocorre em
decorréncia da retrogradacdo é uma propriedade indesejada, principalmente em produtos

prontos como pudins e flans, que sdo congelados e descongelados para o consumo
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(MATSUGUMA, 2006). Aradjo (2011) também cita casos de defeitos na qualidade de
alimentos que, em parte, devem-se a retrogradacdo do amido, como o envelhecimento do péo,

a perda de viscosidade e formacdo de precipitados em sopas e em molhos.

3.2.4 Utilidades do amido

O mercado de amido vem crescendo e se aperfeicoando nos altimos anos. Com isso,
elevaram-se as buscas por produtos com caracteristicas especificas que atendam as exigéncias
dos consumidores e das inddstrias.

Uma enorme quantidade de amido € utilizada no preparo de produtos alimenticios. Ele
pode ser atil como ligante em embutidos de carne, como espessante em sopas, caldos e
molhos; como estabilizante em molhos para saladas (GUILBOT; MERCIER, 1985;
CEREDA, 2001).

As utilidades do amido (incluindo o modificado) apresentam inimeras aplicacfes
como poder ser reforcador de espuma, gelificante, vitrificante, retencdo de umidade,
estabilizante, texturizante, espessante, elemento de recobrimento (filmes de cobertura), entre
outros.

H& muito tempo, o amido tem sido utilizado na indUstria téxtil no processo conhecido
por banho de engomagem (goma). O amido age como uma substancia aglutinante ou colante
que fica encarregada de colar as fibras, uma nas outras, desenvolvendo, desta forma, uma
pelicula protetora de caracteristicas ideais para o procedimento posterior a ser realizado no
tecido, a tecelagem.

O amido tem ganhado destaque como matéria-prima na elaboracdo de biopolimeros.
Ele ndo é um verdadeiro termoplastico, entretanto, quando submetido a processo termo-
mecanico, na presenca de algum plastificante (que pode ser glicerol, 4gua ou sorbitol), ele
perde a estrutura granular semicristalina dele e adquire um comportamento similar ao de um
termopléstico fundido. Com isso, ele pode ser utilizado em equipamentos de injecdo, de
extrusao e de sopro (LOURDIN et al., 1999). O que causa esse fendmeno € o fato das cadeias
de amilose e de amilopectina estarem intercaladas (no estado fundido) e da estrutura do
granulo ter sido destruida (XIAOFEI; JIUGAO, 2004).
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3.3 Reacéo de Maillard

A reacdo de Maillard é conhecida como escurecimento ndo enzimatico devido ao
produto final formado: melanoidina (coloracdo marrom). Ela é diferenciada do escurecimento
enzimatico — o qual se relaciona a oxidacdo enzimética dos polifendis presentes nos
alimentos.

A reacdo de Maillard é a que ocorre entre as carbonilas e aminas. Ela desempenha
papel importante na estabilidade do alimento e desenvolvimento da cor, do sabor e do aroma.
Maillard formulou a equacdo de uma possivel reacdo. Outros estudiosos foram elucidando
etapas para completar a reagdo. E extremamente complexa, por isso 0 mecanismo ainda no
foi totalmente descoberto (RIBEIRO; SERAVALLI, 2007). Nela ha, primeiramente, a
ocorréncia de uma cor amarelada; posteriormente, marrom (formacédo de melanoidinas).

No alimento, ela utiliza um grupo carbonila (C=0) provindos de um aldeido ou de
uma cetona. Aclcar ou até mesmo a gordura pode fornecer esse grupo. Os aminoacidos
fornecem os grupamentos NH, e também podem oferecer a carbonila do grupamento acido
(COOH).

O amido é fonte de acucares que sdo fornecedores de grupamentos reativos para a
reacdo de Maillard. E de extrema importancia controlar a intensidade dessas reacges; pois,
além de o escurecimento poder ser intenso em demasia, também pode provocar toxidade dos
produtos de degradacdo. Ha indicios de que se possam formar compostos mutagénicos com 0s
produtos pré-melanoidinicos (OETTERER; REGITANO-D’ARCE; SPOTO, 2006).
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Materiais

A matéria-prima utilizada no presente estudo constitui-se de amido extraido de
améndoas erradicadas das sementes de manga (Mangifera indica L.) de variedade Tommy
Atkins. As mangas foram adquiridas no mercado local de Fortaleza, Ceara, Brasil no periodo
de novembro a maio de 2015.

Foram realizadas algumas caracterizacbes do amido comercial de marca Kimino
(Santa Clara Industria e Comércio de Alimentos LTDA) com o intuito de compara-lo com os

amidos extraidos de manga.

4.2 Métodos

4.2.1 Extracdo do amido

Os procedimentos de extracdo de amido a partir dos cotilédones do caroco da manga
foram de acordo com o seguido por Singh et al. (2004), com modificagdes.

No presente estudo, foram avaliadas seis metodologias de extragdo. Tanto o
antioxidante (metabissulfito de sddio) como os complexantes (EDTA e acido citrico) sdo
utilizados, no processo de extracdo, no intuito de retardar e/ou inibir as reacfes de oxidacao
da améndoa.

Entre os métodos utilizados, foram realizados tratamentos do amido extraido com
hidroxido de sodio (NaOH) e alcool etilico (C,HO).

Segundo Schoch e Maywald (1968 apud SANTOS et al., 2013), o NaOH, em
pequenas concentracdes (0,2%), € utilizado com o intuito de solubilizar frac6es de fibras finas
altamente hidratadas com baixa capacidade de sedimentacdo de desnaturagdo de proteinas
insoldveis floculantes. Isso, entretanto, sem provocar a gelatinizagdo do amido.

O uso de alcool etilico para todas as metodologias de extracdo teve o propdsito de
reduzir o restante da gordura e solubilizar os lipidios ainda presentes, visto que lipidios sdo
soltveis em alcool. O etanol, quando adicionado a solucdo de amido, rompe as interacGes

amido-agua fazendo com que o amido se precipite.
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4.2.1.1 Metodologia 1: distingdo de aditivos utilizados

Na metodologia 1, as améndoas foram removidas dos caro¢os da manga, cortadas em
cubos e acondicionadas, por dezesseis horas, em recipiente plastico contendo uma solucéo na
proporcdo de 1:2 (améndoa:solucdo) que visou a inibicdo ou o retardamento das reacdes de
escurecimento nos cotilédones. Em um processo, foi utilizado o metabissulfito de sodio
(Na;S,05) (marca Vetec); em outro, o acido citrico (CgHgO7) (marca Vetec); em outro, o
EDTA (CioH16N20g) (marca Cromato Produtos Quimicos Ltda), todos em concentracdo de
0,2% (m/V).

Em seguida, as améndoas foram drenadas, lavadas em agua destilada e trituradas em
mixer (marca Mondial, modelo M-03) com agua destilada na proporcdo de 1:1
(améndoa:agua) por cinco minutos com a finalidade de desintegrar as células e, desta forma,
liberar os granulos de amido. O material obtido foi passado por peneira de 60 mesh (250 pum)
com o intuito de separar o amido do bagagco da améndoa.

O bagaco foi novamente triturado e peneirado. O material filtrado foi decantado por,
aproximadamente, uma hora; depois foi levado a centrifuga (Hitachi High-Speed Refrigerated
Centrifugue, CR22GlII). O decantado foi posto em tratamento com solucdo de hidroxido de
sodio (NaOH) (marca Dindmica — Quimica Contemporanea Ltda) de concentracdo de 0,2%
(m/V) por duas horas sob agitacdo magnética (agitador de marca IKA C-MAG HS 10) em
uma proporcdo de 1:2 (massa:solucdo). Posteriormente, o pH da mistura foi ajustado com
acido cloridrico (HCI) (marca Synth) a 0,5% (v/v), sob agitacdo, para pH 6,0. A solucéo foi
deixada decantando e, logo ap6s, foi centrifugada por, aproximadamente, vinte minutos a
velocidade de 13.000 rpm. O precipitado foi lavado com &gua destilada com o objetivo de
remover as impurezas e centrifugado até obter pH 7,0. Posteriormente, foi realizado
tratamento desta solu¢do com alcool etilico (marca Santa Cruz; 92,8° INPM) na proporcao de
1:2 (solucdo:alcool), sob agitacdo magnética, por uma hora. A solucéo foi deixada em repouso
com o intuito de o amido decantar. Seguidamente, o precipitado foi lavado com &gua destilada
e filtrado a vacuo (bomba a vacuo de marca Marconi, modelo MA 057/1) utilizando papel de
filtro de tamanho de poros de 28 um (JP41, marca J. Prolab). O amido resultante foi seco em
estufa (marca Marconi, modelo MA 030/12) a 40 °C por 24 horas, moido em moinho de
impacto (marca IKA All, modelo A1l B S32) e armazenado em tubos falcon. A Figura 14

mostra um esquema ilustrativo para a extracao de amido de manga através da metodologia 1.
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Figura 14 — Processo de extracdo dos amidos 0,2%16h (a), acido citrico (b) e
EDTA (c).
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Foram utilizados os codinomes 0,2%/16h, acido citrico e EDTA para 0s processos nos
quais se efetuaram os empregos de metabissulfito de soédio, acido citrico e EDTA,

respectivamente.

4.2.1.2 Metodologia 2: disting@o na concentragédo do antioxidante

A metodologia 2 de extracdo de amido foi semelhante ao processo realizado na
metodologia 1. A diferenca foi que as améndoas foram postas em solucdo de metabissulfito de
sodio, por dezesseis horas, em concentracdes diferentes. Foram utilizados os codinomes
0,2%/16h, 0,4% e 0,5% para 0S processos nos quais se efetuaram o0s empregos de
metabissulfito de sddio a 0,2% (m/V), a 0,4% (m/V) e a 0,5% (m/V), respectivamente. A
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Figura 15 mostra um esquema ilustrativo para a extracdo de amido de manga atraves da

metodologia 2.

Figura 15 — Processo de extracdo dos amidos (a) 0,2%/16h, (b) 0,4% e (c) 0,5%.
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4.2.1.3 Metodologia 3: utilizacdo de liofilizador

A metodologia 3 de extracdo de amido foi analoga ao processo realizado na
metodologia 2. A diferenca foi que, em um processo, a améndoa foi triturada; em outro,
liofilizada. Os codinomes 0,2%/16h e Liofilizada foram empregados para 0os amidos extraidos
com 0 uso de trituracdo (através de mixer) e de liofilizador (marca Liotop, modelo LP510),
respectivamente. A Figura 16 mostra um esquema ilustrativo para a extracdo de amido de

manga através da metodologia 3.
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Figura 16 — Processo de extragdo dos amidos (a) 0,2%/16h e (b) liofilizada.

(Améndoas de carocos de manga |

!

[ Em solucio de Na,S,05a 0.2% (m.-"'v)]

H (a) (b) H

Trituracio Liofilizacio

TN

[ Continuacio dos procedimentos ]

4.2.1.4 Metodologia 4: aplicagdo de processador ultrassonico

A metodologia 4 de extracdo de amido foi semelhante ao processo realizado nas
metodologias anteriormente citadas. A diferenca foi que, em um processo, foi obtido o amido
de codinome 0,2%/16h (0 mesmo das metodologias 1, 2 e 3); em outro, 0 Ultrassom. Neste
processo, foi utilizado aparelho ultrassonico (UP400S ultrasonic processor — Ultrasound
Tecnology), em uma poténcia de 24 kHz, apds o amido ter passado por tratamento com NaOH
0,2% (m/V) e neutralizado com HCI a 0,5% (v/v). O ultrassom provoca efeitos como
homogeneizacao, preservacgao e desintegracdo de estrutura celular (SUSLICK, 1998).

A Figura 17 mostra um esquema ilustrativo para a extracdo de amido de manga através

da metodologia 4.
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Figura 17 — Processo de extracdo dos amidos (a) 0,2%/16h e (b) ultrassom.

[Améndoas de carocos de manga}

'

| Em solugio de Na$,05  0.2% @) |

'

[Tritura(;ﬁo - peneira(;ﬁo]

.

[Decantagﬁo — centrifugacio — tratamento com NaO

'

Neutl allza(;ao

(b)

/ f Uso de aparelho ultr: assomct)]

(,entufugag:ao tratamento coin alcool etlllco

.

[Filtmg:ﬁo a vicuo — Secagem em estufa a 40 ing«ﬂ]

(a)

K—\fm

Amido 0,2%/16h

4.2.1.5 Metodologia 5: emprego de diferentes agentes solubilizadores de proteinas

A metodologia 5 foi analoga ao processo realizado nos procedimentos citados
anteriormente. A diferenca foi que, em um processo, o0 amido foi posto em tratamento com
NaOH; em outro, com bissulfito de sddio (NaHSO3); e no tltimo, NaHSO3; com NaOH, todos
a concentracdo de 0,2% (m/V). Os codinomes dos amidos extraidos atraves destes metodos
foram 0,2%/16h, NaHSO3; e NaHSO3; + NaOH, respectivamente. O principal objetivo do
bissulfito de sédio (NaHSOs3) é a solubilizagdo de algumas proteinas insoliveis em &gua
impedindo a decantacdo delas em conjunto com o amido (SANTOS et al., 2013).

A Figura 18 mostra um esquema ilustrativo para a extracdo de amido de manga através

da metodologia 5.
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Figura 18 — llustracdo do processo de extracdo dos amidos (a) 0,2%/16h, (b) NaHSO3
e (c) NaHSO3; + NaOH.
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4.2.1.6 Metodologia 6: efeito do tempo de contato da améndoa com o antioxidante

A metodologia 6 de extracdo de amido foi andloga ao processo realizado nas
metodologias citadas anteriormente. A diferenca foi que, em um processo, as améndoas de
manga foram postas em solucdo de metabissulfito de sddio a 0,2% (m/V); um, por 16 horas; o
outro, por 48 h. Logo apds, as améndoas foram drenadas e lavadas com &gua destilada. O
restante dos procedimentos foi conforme os outros procedimentos. O tratamento com agente
solubilizante de proteina foi 0 NaOH a 0,2% (m/V).

A permanéncia das améndoas com o antioxidante por um periodo maior de tempo
facilita a recuperacdo do amido por efeito do amolecimento da matriz proteica e das paredes
celulares facilitando, deste modo, a ruptura e a liberacdo do amido durante a trituracao.

Os codinomes dos amidos extraidos foram 0,2%/16h para a améndoa que permaneceu
por 16 horas e 0,2%/48h para a que permaneceu por 48 horas em solucdo de Na,S;0s. A
Figura 19 mostra um esquema ilustrativo para a extracdo de amido de manga atraves da

metodologia 6.

Figura 19 — Processo de extracao dos amidos (a) 0,2%/16h e (b) 0,2%/48h.
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Podem-se visualizar os codinomes utilizados para todas as amostras de amido extraido

de améndoas de manga através da Tabela 3.
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Tabela 3 — codinomes para todos os amidos extraidos a partir de améndoas de manga.

Codinome Metodologia de extracéo
0,4% Amido extraido conforme metodologia que utiliza 0,4% de Na,S,0s
0,5% Amido extraido conforme metodologia que utiliza 0,5% de Na,S,0s
EDTA Amido extraido conforme metodologia que utiliza o EDTA
Acido citrico Amido extraido conforme metodologia que utiliza o acido citrico
Liofilizada Amido extraido conforme metodologia que faz uso de liofilizador
NaHSO; + NaOH Amido extraido conforme metodologia que faz uso de NaHSO3; + NaOH
NaHSO; Amido extraido conforme metodologia que faz uso de NaHSO3
Ultrassom Amido extraido conforme metodologia que utiliza o ultrassom
0,2%16h Amido extraido conforme metodologia que faz uso do Na2S20s por 16h
0,2%48h Amido extraido conforme metodologia que faz uso do Na2S20s por 48h

4.2.2 Técnicas de caracterizacdo do amido

4.2.2.1 Analise qualitativa de amido com lugol

Cada amido extraido foi posto em recipiente plastico e, em seguida, adicionado lugol a
eles. O mesmo procedimento foi realizado com o amido comercial. A cor e a presenca (ou
auséncia) de gloébulos ndo coloridos na mistura foram observadas e comparadas com a mistura

amido comercial (marca Kimino)/lugol.

4.2.2.2 Microscopia com luz polarizada

A morfologia dos granulos foi observada em microscopio de luz polarizada (LEICA
DM4000 B LED) do Laboratério de Morfologia e Anatomia Vegetal do Departamento de
Biologia da Universidade Federal do Ceara (UFC).

O amido foi posto, em pequena quantidade, na lamina e suspenso com uma gota de

lugol. As imagens foram capturadas com camera digital.

4.2.2.3 Teor de umidade e Atividade de Agua (Aa)

O teor de umidade foi obtido através de balanca de infravermelho (marca Marte,
modelo ID50). A atividade de agua foi consultada através de medidor da marca AquaLab,

modelo CX-2 a temperatura aproximada de 25 °C.
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4.2.2.4 Teor de cinzas

O teor de residuo mineral fixo foi avaliado por incineracdo em forno mufla em 600 °C

até peso constante.

4.2.2.5 Teor de proteinas

Para o preparo do reagente de Bradford, foi dissolvido 20 mg de Coomassie Brilliant
Blue G-250 em 10 mL de alcool etilico (C,HsO) PA-ACS. Logo apos, foi inserido 20 mL de
acido fosforico (H3PO4) PA-ACS. A solucdo resultante foi avolumada para 200 mL de agua
deionizada. Em seguida, houve a filtracdo em papel de filtro (28 um de tamanho de poros,
marca J. Prolab).

Foi realizada uma curva padrdo de albumina bovina com concentragfes conhecidas
para permitir a determinacdo da concentracdo da proteina presente nas amostras em estudo —

as concentracdes e quantidades podem ser visualizadas através da Tabela 4.

Tabela 4 — Volumes de agua, de albumina bovina, de reagente de Bradford e de NaOH

adicionados aos tubos enumerados de 1 a 6 para a realizacdo da Curva Padréo.

Agua Albumina Reagente de Bradford NaOH 1N

Tubos Volume Volume Volume (mL) Volume

(uL) (uL) (nL)
1 180 20 5,0 200
2 160 40 5,0 200
3 140 60 5,0 200
4 120 80 5,0 200
5 100 100 5,0 200
6 80 120 5,0 200

Como pode ser observado através da Tabela 4, foram preparados seis tubos de ensaio
nos quais foram adicionados, conforme os volumes apresentados nesta tabela, a&gua, aloumina,
reagente de Bradford e NaOH. Os substratos foram homogeneizados em vortex. Esperou-se,
aproximadamente, cinco minutos antes de fazer a leitura a 595 nm no espectrobmetro com o
objetivo de que o reagente de Bradford interagisse com a albumina. Logo apos, foi realizada a

curva padréo de albumina bovina.
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Posteriormente, analises de absorbancia foram realizadas em quadruplicada para os
amidos extraidos, para 0 amido comercial e para a améndoa in natura liofilizada. Na Figura
20, pode ser visto um esquema ilustrativo demostrando as etapas nos quais foram realizados

0s testes.

Figura 20 — Esquema ilustrativo das etapas do metodo de Bradford para quantificacdo de
proteina.
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Fonte: Visualizado em <http://goo.gl/9du6Wd>, Acesso em: 08/06/2015; com modifica¢es.

Para quantificacdo de proteina, foram postos, aproximadamente, 10 mg de amostra
(amido ou améndoa). Em seguida, foram adicionados 200 pL de NaOH 1N e 5 mL de
reagente de Bradford. Logo ap6s, os tubos de ensaio foram agitados em voértex para
homogeneizar as solugdes e aguardado, aproximadamente, cinco minutos. Seguidamente, as

solucdes foram analisadas em espectrometro (Shimadzu, UV-2450) a 595 nm.

4.2.2.6 Andlise de cor

A cor dos amidos foi determinada de acordo com a metodologia proposta por
Gennadios et al. (1996). Foram realizadas analises de cinco parametros de cor: L*, a*, b*, C*
e h* com aparelho colorimetro Minolta modelo CR-400 (Konica Minolta Sensing) no qual
podem ser visualizados no Apéndice (sem simplificacdo).

As amostras amilaceas foram postas em superficie plana de cor branca (do proprio
aparelho) e foram procedidas as leituras em triplicata.

Foram utilizadas para anélise, no presente estudo, as coordenadas L*. Estas indicam a
luminosidade, nas quais variam em uma escala de zero (preto) a 100 (branco) (GARCIA,
2013).
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4.2.2.7 Difragao de raios X (DRX) e cristalinidade do amido

Os difratogramas de raios X dos materiais amilaceos extraidos foram realizados em
equipamento Rigaku DMAXB, utilizando radiacao de CuKa a 40kV e 40mA, sob velocidade
de 1° (2e)/min com um passo de 0,05. Os testes foram realizados em temperatura ambiente e
no intervalo de angulos 2e de 5 até 40°.

As anélises foram realizadas no Laboratério de Raios X (LRX) da UFC.

4.2.2.8 Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

As amostras de amido foram recobertas com uma fina camada de platina em aparelho
de metalizacdo, da marca Emitech, modelo K 550, de onde foram encaminhadas ao
microscopio eletrénico de varredura Zeiss DSM940A, o qual foi ajustado para uma voltagem
de aceleracdo de 15 KV. Os grdos de amido tiveram seu didmetro medido e as imagens foram
capturadas com representatividade da area total da amostra depositada no suporte (stub). As
observacdes dos granulos foram realizadas a ampliacdes de 1000x e de 2000x. A escala foi

registrada em todas as imagens.
4.2.2.9 Anélise termogravimétrica (TG)
A termogravimetria das amostras de amido foi avaliada em equipamento PerkinElmer,

modelo STA 6000, na razdo de aquecimento de 15 °C.min™ de 25-650 °C sob atmosfera de ar

sintético com vazio de 10 mL.min™.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Extracdo do amido

5.1.1 Metodologia 1: distin¢éo de aditivos utilizados

Os amidos extraidos de codinomes 0,2%/16h, acido citrico e EDTA obtiveram
rendimentos de 12,15; 14,94 e 17,92%, respectivamente, em matéria seca. Observa-se que 0
método que utilizou o EDTA apresentou maior rendimento de extracdo. O EDTA e o0 éacido
citrico ndo sdo considerados antioxidantes, porém eles s&o complexantes que prolongam a
vida util de um alimento, pois apresentam efeitos de sinergistas. Os agentes complexantes
podem aumentar, significativamente, a energia de ativacdo (Ea) das rea¢es iniciais de auto-
oxidagdo [ARAUJO, 2011]. Verificou-se que, neste caso, 0s agentes complexantes

apresentaram maior rendimento de extracdo que o metabissulfito de sodio.

5.1.2 Metodologia 2: distin¢do na concentracdo do antioxidante

Os amidos extraidos de codinomes 0,2%/16h, 0,4% e 0,5% obtiveram rendimentos de
12,15; 43,60 e 36,15%, respectivamente, em matéria seca. Observa-se que 0 método que
utilizou o metabissulfito de sddio (Na;S;0s) a uma concentracdo de 0,4% (m/V) apresentou
um maior rendimento de extracdo. Percebeu-se que o rendimento elevou-se
consideravelmente quando se elevou a concentracdo de 0,2 para 0,4 e 0,5%; entretanto, 0,4%
apresentou rendimento mais elevado que a 0,5% (m/V).

5.1.3 Metodologia 3: utilizacdo de liofilizador

Os amidos extraidos de codinomes 0,2%/16h e liofilizada obtiveram rendimentos de
12,15 e 17,68%, respectivamente, em matéria seca. A extragdo de amido, quando a améndoa
foi liofilizada, obteve um maior rendimento, porém este material amilaceo ndo atingiu os
melhores resultados de pureza (o qual serda visto nas secOes de caracterizagoes).
Possivelmente, este resultado deveu-se ao fato de néo ter ocorrido um processo de trituracéo
da améndoa, o qual facilitaria a ruptura das células e a melhor separagdo dos granulos de

amido. Isso dificultou a separacdo do amido e, consequentemente, diminuiu a pureza dele.
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5.1.4 Metodologia 4: aplicacéo de processador ultrassonico

Os amidos extraidos de codinomes 0,2%/16h e ultrassom obtiveram rendimentos de
12,15 e 33,73%, respectivamente, em matéria seca.

Foi constatado que o uso de aparelho ultrassonico elevou o rendimento de extracéo.
Provavelmente, pelos efeitos que o ultrassom provoca, tais como homogeneizacdo (reducédo
de particulas a fim de se tornarem uniformes e distribuidas), preservacdo (inativacédo
microbiana e enzimatica) e, principalmente, desintegracdo de estrutura celular (utilizado na
extracdo de amido da matriz celular — as forgas de cisalhamento podem desintegrar materiais
fibrosos e celulésicos em particulas finas e quebrar as paredes da estrutura celular. Isso faz
com que seja liberado mais facilmente o material intracelular - como o amido no liquido)
(SUSLICK, 1998).

5.1.5 Metodologia 5: emprego de diferentes agentes solubilizadores de proteinas

Os amidos extraidos de codinomes 0,2%/16h, NaHSO3; e NaHSO3; + NaOH obtiveram
rendimentos de 12,15; 22,43 e 21,00%, respectivamente, em matéria seca.

Foi observado maior rendimento de extragdo para o0 NaHSOj3, todavia 0 amido obtido
ndo obteve alta pureza como podera ser observado na se¢do de caracterizac@es.

5.1.6 Metodologia 6: efeito do tempo de contato da améndoa com o antioxidante

Os amidos extraidos de codinomes 0,2%/16h e 0,2%48h obtiveram rendimentos de
12,15 e 34,02%, respectivamente, em matéria seca.

Foi observado, portanto, que ao ser deixada a améndoa em repouso por mais tempo
com o antioxidante, o rendimento de extracdo € elevado. Isso ocorreu devido a maior
possibilidade de recuperacdo do amido por efeito do amolecimento da matriz proteica e das
paredes celulares facilitando, deste modo, a ruptura e a liberacdo do amido durante a
trituracdo; além de ter tido efeito no controle da atividade enzimatica e no crescimento

microbiano.
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5.1.7 Rendimento das fracGes amilaceas extraidas

A Tabela 5 apresenta o rendimento de extracdo, em porcentagem e em matéria seca,

para todos os amidos extraidos.

Tabela 5 — Rendimento de extracdo, em porcentagem, de todos 0S

amidos extraidos.

Meétodo Rendimento (%)
EDTA 17,92
Acido citrico 14,94
0,2%/16h 12,15
0,4% 43,60
0,5% 36,15
Liofilizada 17,68
Ultrassom 33,73
0,2%/48h 34,02
NaOH + NaHSOs 21,00
NaHSO3 22,43

Constatou-se que a metodologia que forneceu maior rendimento de extracao foi 0,4%;

0,5%; 0,2%/48h e ultrassom, em ordem decrescente.
5.2 Técnicas de caracterizacdo do amido
5.2.1 Analise qualitativa de amido com lugol
Os resultados da adicdo de lugol aos amidos extraidos podem ser percebidos através
das Figuras 21, 22 e 23. Os testes podem ser comparados ao teste com o amido comercial

(marca Kimino). As imagens a esquerda, sdo dos amidos puros; a direita, do amido com o

lugol.
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Figura 21 — Imagens da adi¢do de lugol ao amido para os métodos (a) NaHSO3, (b) NaHSO3
+ NaOH, (c) 0,2%/16h e (d) 0,2%/48h — a esquerda, somente amido; a direita, amido-lugol.
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Figura 22 — Imagens da adi¢do de lugol ao amido para os métodos (a) 0,5%; (b) 0,4% e (c)

ultrassom — & esquerda, somente amido; a direita, amido-lugol.

Figura 23 — Imagens da adicdo de lugol ao amido para os métodos (a) liofilizada, (b) acido
citrico, (c) EDTA e (d) para o amido comercial — a esquerda, somente amido; a direita, amido

lugol.
N
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Atraveés das imagens, pode-se observar que a metodologia que fez uso da liofilizacao
da améndoa néo foi interessante para a extracdo de amido. Com a adicdo de lugol a amostra,
ela ndo obteve a coloracao forte proveniente da complexagdo amido-lugol, o que significa que
ndo foi detectada uma quantidade significativa de amido. Possivelmente, isso ocorreu devido
ao fato de a améndoa ndo ter passado por um processo de peneiragcdo. O fato de levar a
améndoa para o tratamento com NaOH sem ter passado na peneira, dificultou a separacdo do
amido com os outros componentes da améndoa.

O meétodo NaHSO3; mostrou ter deixado muitos residuos na amostra. Isso é percebido
na imagem através dos glébulos formados que ndo se complexaram com o lugol. Este fato
mostrou que o uso Unico de NaHSO3; ndo é eficiente o suficiente para a desagregacdo de
outros substratos.

A metodologia utilizando o ultrassom também mostrou alguns resquicios que nédo se
complexaram com o lugol — portanto, ndo séo polissacarideos — entretanto, a porcentagem foi
bastante inferior comparado ao da liofilizada e ao do NaHSO:s.

Para os amidos extraidos através dos procedimentos NaHSO3; + NaOH; 0,2%/16h;
0,2%/48h; 0,5% e 0,4% mostraram-se ter um quantidade muito pequena de residuos e
quantidade significativa de amido presente.

Os processos que mostraram possuir uma quantidade expressiva de amido foram as de
EDTA e de écido citrico. Pode-se observar que as imagens delas ficaram muito semelhantes

ao do Amido comercial.
5.2.2 Microscopia com luz polarizada
As micrografias dos granulos de amido podem ser visualizadas na Figura 24. E

possivel observar as cruzes de malta nas micrografias das amostras, o que indica a

birrefringéncia dos granulos de amido.
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Figura 24 — Microscopia de luz polarizada dos amidos 0,2%16h (a), 0,2%/48h (b), liofilizada
(c), NaHSO3 (d), NaHSO3 + NaOH (e), ultrassom (f), acido citrico (g), EDTA (h), 0,4% (i) e
0,5% (j) (Barra igual a 50 pm).
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5.2.3 Teor de umidade e Atividade de agua (A,)

A umidade (Umd) de qualquer alimento estd relacionada com a estabilidade,
composicdo e qualidade dele; tornando-se, portanto, uma das medidas mais importantes e
utilizadas na area de alimentos. Quanto maior o teor de umidade, mais propicio o alimento
fica a processos microbiolégicos como a desenvoltura de leveduras, de fungos e de bactérias.
Da mesma forma que um ser humano necessita de agua para sobreviver, 0s microrganismos
também precisam dela para manter-se. E de grande importancia saber a Umd de um alimento
visto que Umd com valores acima das permitidas pela Legislacdo podem resultar em grandes
perdas na estabilidade quimica, na deterioracdo microbioldgica, na cor e na qualidade geral do
alimento. Ele afeta fatores como estocagem, embalagem e processamento.

Através da Tabela 6, podem-se verificar os valores encontrados de umidade para 0s

materiais amilaceos extraidos e para o amido comercial (marca Kimino).

Tabela 6 — Valores de umidade, em porcentagem, dos amidos extraidos e do

amido comercial.

Amido extraido Umidade (%) + desvio padréo
0,2%/48h 9,91 +0,58
Acido citrico 10,59 + 0,38
EDTA 11,80 £ 0,39
NaHSOs 11,22 + 0,11
NaHSOs + NaOH 10,97 £ 0,08
Liofilizada 11,41 + 0,65
0,2%/16h 11,83 + 0,68
0,5% 10,88 + 0,40
Ultrassom 13,55+ 0,18
0,4% 12,85+ 0,36
Amido comercial 12,20 £ 0,20

Pode-se observar que os amidos extraidos estdo com valores de umidade abaixo de
14% (m/m), o que esta permitido pela Legislacdo Brasileira (1978). Todos os amidos
extraidos, com excecdo do 0,4% e do ultrassom, obtiveram valores de Umd inferiores ao do

amido comercial.
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Sabe-se que a umidade ndo € o fator mais importante para preservacdo do produto.
Com atividade de agua adequada, é possivel existir um produto estavel, do ponto de vista de
crescimento microbiano e de altera¢fes bioquimicas, mesmo contendo umidades elevadas.
Umidade (Umd) ndo é a mesma coisa que Atividade de Agua (Aa). Umd é a
quantidade de agua que esta presente em uma determinada amostra sobre base seca ou Umida.
A Atividade de Agua é o volume total de agua livre disponivel que a amostra possui. A agua
pode estar presente em um alimento em sua forma livre ou ligada. A agua ligada ou
combinada € aquela que esta participando de alguma reacdo, fortemente ligada ao substrato e
mais dificil de ser removida — ela ndo est4 associada ao desenvolvimento de microrganismos,
pelo contrario, ela retarda as reacdes quimicas. A agua livre é a responsavel por favorecer o
crescimento microbiologico, esta fracamente ligada ao substrato, é removida mais facilmente,
funciona como solvente e permite reacdes quimicas. O valor da Aa é adimensional e varia de
0 até 1; é determinada através de termos de equilibrio termodinadmico (resultado da relagdo
entre a pressao de vapor da dgua presente na amostra pela pressdo de vapor da agua pura em
uma determinada temperatura. Pode-se perceber que a Aa é qualitativa, enquanto a Umd ¢
quantitativa.
Todo microrganismo possui um nivel de Aa limitante para a proliferacdo dele

nos quais podem ser visualizados através da Tabela 7.

Tabela 7 — Valore limites de Atividade de Agua (Aa) para o inicio da

proliferacdo de determinados tipos de microrganismos.

Aa (limitante) Microrganismo
0,91 Bactéria Gram Negativa
0,86 Bactéria Gram Positiva
0,88 Leveduras
0,80 Producéo de micotoxinas
0,70 Fungos
0,62 Leveduras osmofilicias
0,61 Bolores xerofilicos

0.60 Limite absoluto para
; microrganismos
Fonte: Shibata, T. M. M., Atividade de 4gua no controle microbiolégico, Decagon Devices

LatAm. (modificado).

Se o produto tiver uma atividade de &gua (Aa) inferior a 0,1; ele se torna sensivel a

oxidagéo visto que ocorre a formagéo de radicais livres durante o processo de secagem. Com
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Aa = 0,3; ha uma maior prevengdo. Com Aa intermediaria, entre 0,55 — 0,85, a oxidagéo

ocorre mais rapido, mesmo que o alimento possua um teor natural de umidade. 1sso ocorre

porque a presenca de agua livre neles eleva a mobilidade dos pro-oxidantes e, desta forma,

acelera a velocidade de oxidacdo. O alimento se apresenta mais estavel com Aa entre 0,2 —

0,4. Nessa regido, a qualidade do alimento ndo é afetada pelo escurecimento ndo enzimético e

pela oxidacdo de lipidios; além disso, ndo se faz necessario 0 uso de conservantes para

controlar o crescimento de microrganismos (ARAUJO, 2011).

Por intermédio da Tabela 8, podem ser observados os valores de Aa para 0os amidos

extraidos e para 0 amido comercial.

Tabela 8 — Valores de Atividade de Agua (Aa) dos amidos extraidos e

do amido comercial.

Amido Aa * desvio padréo
Amido comercial 0,51 0,002
EDTA 0,39 £ 0,001
Acido Citrico 0,42 + 0,001
0,5% 0,51 £ 0,001
NaHSOs3 0,58 + 0,001
NaHSOs + NaOH 0,56 + 0,001
0,2%/48h 0,37 £ 0,006
Liofilizada 0,2% 0,43 £ 0,005
Ultrassom 0,51 + 0,003
0,2%/16h 0,42 + 0,004
0,4% 0,39 £ 0,002

Pode-se observar que todos os amidos obtiveram valores de Aa abaixo do limite

absoluto para microrganismos. Os amidos que apresentaram Aa mais estaveis (0,2 — 0,4)
foram 0,2%/48h, EDTA e 0,4%.

5.2.4 Teor de cinzas

Segundo a Legislacdo Brasileira (1978), o teor de cinzas permitido é de, no maximo,

0,5% (m/m). Através da Tabela 9, pode ser observado que os teores de cinzas encontrados

para 0s amidos extraidos estdo de acordo com o permitido por lei.

A amostra liofilizada foi a que obteve maior teor de residuo mineral fixo (cinza).

Possivelmente, pelo fato da liofilizada conter quantidade significativa de impurezas.
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Os amidos EDTA, écido citrico, 0,4% e 0,2%/16h foram os que obtiveram teores de

cinzas inferiores ao adquirido pelo amido comercial (marca Kimino).

Tabela 9 — Teor de cinzas para os amidos extraidos, amido comercial e

améndoa in natura.

Amostra Teor de cinzas (%) * desvio padrao
Amido comercial 0,14 £ 0,002
EDTA 0,12 £ 0,006
Acido Citrico 0,12 +0,011
0,5% 0,16 £ 0,027
NaHSO; 0,19 + 0,002
NaHSO3; + NaOH 0,21 + 0,009
0,4% 0,09 = 0,005
0,2%/16h 0,13 +£0,010
0,2%/48h 0,17 £ 0,010
Ultrassom 0,19 £ 0,017
Liofilizada 0,48 £ 0,003

5.2.5 Teor de proteina

Ha diversos métodos espectrofotométricos que podem ser utilizados para a
guantificacdo de proteina (LOWRY et al. 1951; BRADFORD, 1976; SMITH et al. 1985). O
método de Bradford é considerado, por inUmeros autores, como um parametro altamente
sensivel ao nivel de deteccdo de proteina e com poucos interferentes (ZAIA et al. 1998;
GEORGIOU et al. 2008). Esta é uma técnica simples, pratica e econémica de deteccdo e
guantificacdo de proteinas, ndo possui a necessidade de aquecimento e possui grande
estabilidade colorimétrica (BIOAGENCY BIOTECNOLOGIA E COM. LTDA, 2015).

O corante Coomassie Brilhant Blue G-250, utilizado no método de Bradford,
encontra-se com coloragdo verde e/ou azul. Isso porque ocorre uma ligacdo dele aos
aminoacidos com grupos radicais basicos ou aromaticos de polipeptideos — esta é a forma
neutra ou forma aniénica dele. Em meio &cido, no entanto, predomina a forma protonada do
corante — cor vermelho-castanho. Esta forma absorve luz em comprimento de onda de 470
nm. Quando ocorre a complexacéo (a conformacao das interagdes do corante com a proteina),

ocorre uma interagdo hidrofobica e eletrostatica e, desta forma, ocorre uma alteracdo no
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comprimento de onda em que h& absor¢do de luz: modifica-se para 595 nm (CHIAL e
SPLITTGERBER, 1993; GEORGIOU et al., 2008).

O corante Coomassie Brilhant Blue G-250 se encontra em uma solucdo &cida no
reagente de Bradford. Desta forma, ele se liga as proteinas. Esta interacdo estabiliza a forma
aniodnica do corante, 0 que provoca a mudanga visivel da coloracéo inicial castanho para tons
de azul, as quais irdo variar a tonalidade de acordo com a concentracdo de proteina presente
na amostra. Pelo fato de ter ocorrido o encadeamento do corante com a proteina, a leitura no
espectrometro foi realizada a 595 nm.

A curva padrdo obtida através da analise de espectrometria para a albumina bovina

pode ser constatada através da Figura 25.

Figura 25 — Curva padrdo de albumina bovina elaborada para a quantificacdo

de proteinas das amostras em estudo pelo método de Bradford.

y=0,0137x+ 0,7795
R>=0,9917

3
(%)
=

«®

=
=)
w2

=
<

8 13 18 20 28
Concentracio de albumina bovina (ug/100 pL)

Pode-se observar, através da Figura 25, que a curva padrdo obteve um coeficiente de
correlagdo linear (R igual a 0,9917, portanto, a curva padrdo obteve boa linearidade. A
equacao da reta foi:

Y =0,0137 X + 0,7795 (Equacéo 1)

As analises de absorbancia foram realizadas em quadruplicada, e a média destas com o
respectivo desvio padrdo, para cada tubo contendo uma concentragdo de albumina bovina

determinada, estdo descritas na Tabela 10.
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Tabela 10 — Média da absorbancia com o desvio padrdo para cada analise dos tubos
contendo uma concentracdo de albumina bovina conhecida para a determinagdo da curva

padréo.

Tubos  Concentracgdo (ug/100 uL)  Média da Absorbancia + Desvio Padréo

1 5 0,846 + 0,001
2 10 0,901 + 0,002
3 15 0,999 + 0,001
4 20 1,066 + 0,000
5 25 1,114 + 0,002
6 30 1,183 + 0,000

Através da Figura 26, observa-se que, como esperado, a améndoa in natura obteve a
maior absorbancia, pois ela possui 0 maior nivel de proteinas presente. A amostra NaHSO3

mostrou apresentar a absorbancia mais alta entre as amostras.

A Figura 26 — Absorbéancias das amostras em leitura a 595 nm.
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Os teores de proteinas nas amostras de amido e na améndoa podem ser verificados na
Tabela 11.
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Tabela 11 — Teores de proteinas nas amostras de amido e na améndoa de

manga.
Amostra [proteina] em % (m/m)
Acido Citrico 0,07
EDTA 0,06
NaHSOs 0,96
NaHSOs + NaOH 0,07
0,2%/16h 0,02
0,2%/48h 0,08
Liofilizada 0,46
Ultrassom 0,10
0,4% 0,09
0,5% 0,04
Amido Comercial 0,10
Ameéndoa liofilizada 1,46

Foi observado, através da Tabela 11, que os teores de proteinas, para todos os amidos,
estdo conforme o permitido pela Legislacdo Brasileira (1978) [mé&ximo de 1,5% (m/m)].
Entretanto, 0 amido NaHSO3; mostrou possuir um teor significativo de amido se comparado
ao teor que se encontra na améndoa (Tabela 11 e Figura 27).

Amidos com alto teor de proteina, as vezes, sdo inviaveis como matéria-prima para a
producdo de glucose ou xarope de frutose devido a ocorréncia de reagdes de Maillard
(MENDES, 2011).

Figura 27 — Comparacao da cor do reagente de Bradford com o

amido NaHSO3; e com a améndoa liofilizada.
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Podem ser visualizados os tubos de ensaio com as amostras analisadas no
espectrometro através da Figura 28. As que continham maiores teores de proteinas (améndoa

e NaHSO3), apresentaram-se com coloragdo mais azuladas.

Figura 28 — Tubos de ensaio contendo as amostras analisadas no
espectrémetro.

‘\: ’ ‘ ,‘

5.2.6 Analise de cor

Os resultados completos (L*, a*, b*, C* e h) podem ser visualizados no Apéndice
deste trabalho. Foram utilizadas para analise, no presente estudo, as coordenadas L*. Estas
indicam a luminosidade, nas quais variam em uma escala de zero (preto) a 100 (branco)
(GARCIA, 2013).

Na Figura 29, pode-se visualizar a representacdo das cores solidas nos parametros de

L*, a* e b*.
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Figura 29 — Representacdo da cor solida no espago L*, a* e b*.

*
branco

(100)

Preto

(0)

Fonte: Minolta, (1994 apud Garcia, 2013).

O amido comercial possui uma cor clara, tendendo ao branco. As anélises de cor
foram realizadas nos amidos extraidos e em uma amostra de amido comercial (marca Kimino)
com o0 objetivo de comparar o parametro L* entre as amostras.

O primeiro critério a ser analisado na aceitacdo ou na rejeicdo de um produto
alimenticio pelo consumidor é a cor. Se a cor dele ndo for atraente, dificilmente sera ingerido
ou provado. Com o intuito de comparar a luminosidade dos amidos extraidos, foram
realizadas analises de cor para os materiais obtidos e para 0 amido comercial.

Segundo Garcia (2013), produtos com valores de L* superiores a 76 indicam alto

indice de luminosidade. Os resultados podem ser visualizados na Tabela 12.
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Tabela 12 — Pardmetros de luminosidade (L*) para os amidos.

Amido Parametro L*
0,4% 63,17
EDTA 66,42
Acido Citrico 66,02
0,5% 67,85
NaHSOs3 70,05
NaHSOs + NaOH 78,14
0,2%/16h 67,86
0,2%/48h 80,45
Liofilizada 73,06
Ultrassom 78,73
Amido Comercial 91,67

Percebe-se, portanto, que os amidos NaHSO; + NaOH, 0,2%/48h e ultrassom
apresentaram alto indice de luminosidade (>76). O amido que apresentou o parametro L*
mais préximo do L* do amido comercial foi 0 0,2%/48h; sendo 80,45 para este, e 91,67 para

aquele.

5.2.7 Difragao de raios X (DRX)

Segundo Damager et. al. (2010), o amido possui estruturas polimorficas cristalinas que
sdo estudadas por difracdo de raios X (DRX). A analise de DRX foi realizada com o objetivo
de distinguir o tipo de cristalinidade do amido que, de acordo com a literatura, para os
granulos de amido, denominam-se A, B e C e ird variar conforme a fonte botanica dele
(CEREDA, 2001). Esses padrdes de cristalinidade irdo se diferenciar por varias razées como o
comprimento das cadeias de amilopectina, da densidade de empacotamento dentro dos
granulos e também da presenca de agua (SAKJILATA; SINGHAL. KULKAMI, 2006).

Na estrutura do tipo A, as moléculas de amilopectina se encontram densamente
empacotadas e resultam em alta cristalinidade (CORDENUNSI, LAJOLO; MENEZES,
2006). Segundo Figueiredo (2012), elas apresentam difratogramas com picos de intensidade
de refragdo para os angulos a 2°, 15°, 17°, 18° e 23°. Esse tipo de cristalinidade é encontrado,
principalmente, em amido de cereais.

A estrutura do tipo B apresenta um espagamento entre o arranjo hexagonal da dupla
hélice maior comparado ao do tipo A; no centro dela, ha uma coluna de moléculas de agua.

Elas apresentam difratogramas com picos de intensidade de refracdo para os angulos a 2°, 5°,
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6°, 15°, 17°, 22° e 23°. Esse tipo de cristalinidade é encontrado, principalmente, em amido
extraido de tubérculos.

A estrutura do tipo C se apresenta em uma forma polimdrfica - uma hibrida entre as
dos tipos A e B. Esse tipo de cristalinidade é tipico dos provenientes de raizes e de sementes
(SOEST; VLIEGENTHART, 1997).

Os difratogramas dos amidos extraidos neste trabalho com os codinomes: Liofilizada,
Acido Citrico, EDTA e 0,5%, podem ser observadas na Figura 30.

Figura 30 — Difragéo de raios X para os amidos de codinomes 0,5%, Acido Citrico,
EDTA e Liofilizada.
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Os perfis dos difratogramas para 0 0,5%, o Acido Citrico e o EDTA apresentaram
padrBes de cristalinidade caracteristicos ao tipo A. A Liofilizada adquiriu suave semelhanca
ao tipo A, contudo ndo obteve picos caracteristicos de cristalinidade bem definidos;
possivelmente, por conter grande quantidade de impurezas.

Os difratogramas dos amidos extraidos neste trabalho, com os codinomes: 0,4%;
0,2%/16h; 0,2%/48h e ultrassom podem ser observados na Figura 31. Nao foram realizadas
DRX para os amidos NaHSO3; e NaHSO3; + NaOH.
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Figura 31 — Difracéo de raios X para os amidos de codinomes 0,4%; 0,2%/16h;
0,2%/48h e ultrassom.
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Através da Figura 31, verificam-se picos de difracdo caracteristicos do tipo A. O
padrdo tipo A ocorre, frequentemente, em cereais e é descrito quando a organizacdo das
duplas hélices das macromoléculas de amilopectina estd na forma monoclinica altamente
condensada e cristalina (ELIASSON, 2004). Sandhu e Lim (2008) e Figueiredo (2012)
obtiveram, também, uma cristalinidade do tipo A para o amido obtido de cotilédones de

manga.
5.2.8 Microscopia eletrdnica de varredura (MEV)

Segundo Ellis et al. (1998) e Freitas et al. (2002), a micrografia do amido fornece
informac0des a respeito da origem dele, o que contribui para a caracterizacdo do material. Os
tipos de granulos (tamanhos e formas) diferem a respeito das propriedades quimicas e fisicas
deles nos quais podem apresentar diferentes usos finais.

Pode-se fazer uso de granulos pequenos na substituicdo de gorduras Lim et al. (2003
apud YONEMOTO; CALORI-DOMINGUES; FRANCO, 2007). Os granulos grandes podem
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ser direcionados na manufatura de filmes plasticos biodegradaveis (NACHTERGAELE;
NUFFEL, 2003 apud YONEMOTO; CALORI-DOMINGUES; FRANCO, 2007).

Podem ser visualizadas, através da Tabela 13, as médias dos diametros de granulos, as
variacbes de tamanhos de didmetros nas amostras de amidos extraidos através das

metodologias deste trabalho como também para o amido comercial (marca Kimino).

Tabela 13 — Variacdo e média de didmetro dos granulos dos amidos extraidos e do

amido comercial.

. Variacdo de Diametro Diametro meédio
Amido
(m) (Hm)
NaHSOs 4,5-20,5 10,2
NaHSOs3+ NaOH 95-17,0 12,6
0,2%/16h 2,5-20,0 11,2
0,2%/48h 7,5-20,5 13,2
0,4% 9,0-17,0 12,6
0,5% 7,0-195 12,6
Ultrassom 7,5-18,5 12,6
Liofilizada 75-15 11,4
Acido Citrico 30-155 8,9
EDTA 55-11,5 79
Amido Comercial 6,6 - 15,5 10,4

Observa-se que a média de diametro de granulos para todos os amidos foi acima de 10
um, desta forma, considera-se que todos obtiveram granulos grandes - com excecdo do Acido
Citrico e EDTA (YONEMOTO; CALORI-DOMINGUES; FRANCO, 2007). Os Unicos
amidos que apresentaram tamanho medio de granulos abaixo de 10 um foram o &cido citrico e
o EDTA. O tamanho dos granulos € um fator muito importante a ser considerado em uma
amostra. Granulos grandes possuem a probabilidade menor de absorver dgua comparada a
granulos pequenos (nos quais possuem uma maior area superficial). Isso 0s torna ideais para a
utilizacdo na manufatura de filmes plasticos biodegradaveis (NACHTERGAELE; NUFFEL,
2003 apud YONEMOTO; CALORI-DOMINGUES; FRANCO, 2007). O amido que adquiriu
maior diametro médio de granulos foi 0 0,2%/48h (diametro médio de 13,2 um).

As micrografias dos amidos podem ser visualizadas nas Tabelas 14, 15 e 16. Todos 0s
amidos extraidos apresentaram formato irregular com predominancia de formatos esféricos a

elipsoidais com tamanhos diferenciados. Foram observados por Silva et. al. (2013),
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Figueiredo (2012) e Kaur et al. (2004), tamanhos variados com formatos oval e eliptico para
0s amidos extraidos de améndoas de manga.

Verifica-se que houve alto teor de sujidade na superficie do amido extraido atraves dos
métodos NaHSO3 e liofilizada. 1sso mostra que esses processos de extragdo nao produziram

um amido limpo, puro, diferentemente dos demais.

Tabela 14 — Micrografias observadas em MEV (ampliacdo de 1000x e 2000x) dos
granulos de amido extraidos atraves dos métodos utilizando NaHSO3;, NaHSO; +
NaOH, 0,2%/16h e 0,2%/48h.

Amido Microscopia (1000x) Microscopia (2000x)

NaHSOs

NaHSOs + NaOH

0,2%/16h

0,2%/48h
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Tabela 15 — Micrografias observadas em MEV (ampliacdo de 1000x e 2000x) dos
granulos de amido extraidos de codinomes Acido citrico, EDTA e liofilizada; e do

amido comercial.

Amido Microscopia (1000x) Microscopia (2000x)

Acido Citrico

EDTA

Liofilizada

Amido Comercial

‘e
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Tabela 16 — Micrografias observadas em MEV (ampliagédo de 1000x e 2000x) dos
granulos de amido extraidos através dos métodos utilizando 0,4%; 0,5% e ultrassom.

Amido Microscopia (1000x) Microscopia (2000x)

0,4%

0,5%

Ultrassom

O tamanho e a forma dos granulos de amido podem variar de acordo com espécies de
plantas e maturacdo (LEONEL; CEREDA, 2002). Pode-se verificar, através da Tabela 15, que
os granulos do amido comercial apresentam formas poliédricas, diferentemente do amido de
manga (formas ovais e elipticas).

Através das micrografias observadas em MEV, pode-se verificar que ndo houve
rupturas ou ranhuras nos amidos extraidos. Esta caracteristica é vantajosa para a maioria das
aplicacdes voltadas ao amido, pois granulos com rupturas ou ranhuras possuem uma area
superficial de contato maior, 0 que pode conferir a eles uma absor¢do mais elevada de

umidade.
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5.2.9 Analise termogravimétrica (TG)

A curva termogravimétrica (TG) fornece, graficamente, degraus correspondentes as
variacdes de massa em funcdo do tempo e/ou temperatura. No caso das amostras de amido,
foram realizadas em funcdo da temperatura.

Através da Figura 32, podem ser visualizadas as andlises termogravimétricas para

todas as amostras de amidos extraidos e para 0 amido comercial (marca Kimino).

Figura 32 — Analises termogravimétricas dos amidos extraidos e do amido comercial.
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A termogravimetria permite conhecer, detalhadamente, as alteracbes que o
aquecimento pode causar na massa das substdncias e quando sofrem processos de
decomposicéo; permitindo, desta forma, conhecer a estabilidade térmica da amostra. A
termogravimetria € um metodo quantitativo, dado que a variacdo de massa pode ser calculada.
O intervalo de temperatura onde esta variacdo de massa ocorre, todavia, é qualitativo, haja

vista que este parametro depende de fatores instrumentais e de caracteristicas da amostra.
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O primeiro evento, visualizado no TG de todas as amostras, refere-se a eliminacéo de
agua absorvida pelo material. O segundo evento relaciona-se & decomposi¢édo do amido. Um
pequeno ombro, no entanto, apos o segundo evento, foi observado. Possivelmente, ele indica
uma perda de massa relacionada a alguma impureza que se encontra presente e que néo foi
retirada pela metodologia de extracdo proposta. Percebe-se que o ombro mais largo, apds o
segundo evento de perda de massa, foram para as amostras liofilizada e NaHSO3, o que
expressa que estas, portanto, possuiram o maior teor de impurezas que foram decompostas

neste evento.
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6 CONCLUSAO

Conclui-se que as metodologias de extracdo de amido provindas de residuos da
agroindustrializacdo da manga foram eficientes (com excecdo das de codinomes NaHSO3 e
liofilizada), pois apresentaram caracteristicas conforme o exigido pela Legislacdo Brasileira;
sabendo-se, no entanto, que faz-se importante conhecer os teores de amilose e de amilopectina
nas amostras.

Os amidos que obtiveram rendimentos de extracdo mais altos foram o 0,4%, com
43,60%; o 0,5%, com 36,15%; o 0,2%/48h, com 34,02% e o ultrassom, com 33,73% de
rendimento (em matéria seca).

A amostra que apresentou menor teor de umidade foi a 0,2%/48h, a qual obteve
9,91%. Os amidos que atingiram os valores mais estaveis para Atividade de Agua em
alimentos foram o 0,2%/48h (0,37) e 0 0,4% (0,39). A amostra que apresentou 0 menor teor
de cinzas foi a 0,4%. Os amidos que mostraram alto indice de luminosidade (L*) foram
0,2%/48h, ultrassom e NaHSO3; + NaOH.

Foi possivel observar, através de MEV, que os amidos NaHSOj3 e liofilizada obtiveram
sujidades presentes nas quais, desta forma, reduziram a pureza deles; também foram
evidenciados formatos esféricos a elipsoidais para todos 0s granulos de amido extraidos como
também a auséncia de rupturas ou ranhuras nos granulos. A amostra que obteve maior
didametro médio de granulos foi 0 0,2%/48h (13,2 um).

A DRX realizada apontou para amidos com padrdo do tipo A, 0 mesmo encontrado na
maioria dos cereais. A curva de TG mostrou que os amidos NaHSO3 e liofilizada foram os
que obtiveram as maiores perdas de massa entre 340-575 °C; o que confere possuir um valor
mais elevado de impurezas nelas as quais ndo foram erradicadas no processo de extracao.

Os amidos 0,2%/48h e 0,4%, portanto, alcancaram caracteristicas ideais para uma
possivel aplicacdo em filmes plasticos biodegradaveis. Em relacdo ao 0,4%, o amido
0,2%/48h possui a vantagem de dispor de um processo de extracdo menos dispendioso, visto
que foi necessaria uma quantidade inferior de reagente (metabissulfito de sdédio) para a

extracao deste.
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