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RESUMO

Cochlospermum regium, planta nativa do cerrado brasileiro, conhecida como
algodédozinho-do-campo, é utilizada na medicina popular para o tratamento de infeccdes e
inflamacdes. Jatropha elliptica (Pohl) Muell Arg é uma planta pertencente a familia das
Euphorbiaceae, nativa do cerrado brasileiro, e conhecida popularmente como “batata-de-teit”,
sendo que existe caréncia de conhecimentos cientificos sobre os aspectos fisico-quimicos e
tecnologicos da Jatropha elliptica e suas possiveis aplicacbes, em alimentos e ou
medicamentos. O lirio-do-brejo (Hedychium coronarium Koen), natural do Nepal, é
considerado planta invasora no Brasil, pois apresenta crescimento rapido e negativo para a
biodiversidade vegetal. Os rizomas sdo aproveitados pelo homem, devido suas propriedades
medicinais, como o tratamento da cefaleia, cancer e inflamacdes, mas também pode ser uma
fonte potencial para a extracdo de amido. Algoddozinho-do-campo, batata-de-teil e lirio-do-
brejo sdo plantas rizomatosas com potencial para a obtencéo de amido e farinha. Com isso, este
trabalho tem por objetivo contribuir com dados inéditos sobre a caracterizacdo das farinhas e
féculas, com provavel valor funcional, extraidas do Hedychium coronarium Koen,
Cochlospermum regium e Jatropha elliptica (Pohl) Muell Arg, bem como a aplicacdo destes
produtos como substrato na fermentacdo semissélida, visando a producdo de extratos
enzimaticos, e avaliar o efeito do ultrassom sobre o amido de lirio-do-brejo. Os amidos
extraidos apresentam caracteristicas tecnoldgicas peculiares, sendo que: o amido de
algoddozinho-do-campo sob temperatura de cozimento absorve menos agua e se solubiliza
menos que o0 amido de milho, mantendo mais a estrutura dos ganulos no produto final, podendo
contribuir para a melhoria da textura do produto final; o amido de batata-de-teil apresentou
baixa tendéncia a retrogradacdo; o amido de lirio-do-brejo apresentou alto teor de amilose
(cercade 59.16%), cristalinidade de 19.30%, sendo que quando este foi submetido ao ultrassom,
por 15 min, a 62% de intensidade e 12.5 g 100g™ de concentragéo, observou-se um aumento do
pico de viscosidade (de 1917 para 2257 cP) e a redugdo da tendéncia a retrogradacao (de 2079
para 1295 cP). As farinhas apresentaram caracteristicas nutricionais peculiares, capacidade
antioxidante, presenca de compostos fendlicos, baixa toxicidade em ensaio com Artémia salina,
presenca de fatores antinutricionais, e ndo foram eficientes para a producdo de extratos
enzimaticos por fermentacdo semissolida. Conclui-se que séo plantas com potencial para a

obtenc¢do de amido e farinhas.



ABSTRACT

Cochlospermum regium, a native plant of the Brazilian Cerrado, known as
“Algodaozinho-do-campo”, is used in folk medicine for the treatment of infections and
inflammation. Jatropha elliptica (Pohl) Muell Arg is a plant belonging to the Euphorbiaceae
family, native to the Brazilian Cerrado, and popularly known as "Batata-de-teiu". There is a
lack of scientific knowledge about the physico-chemical and technological aspects of Jatropha
elliptic and its possible applications, in foods and or medicines. Hedychium coronarium Koen,
native to Nepal, is considered an invasive plant in Brazil, as it presents rapid and negative
growth for plant biodiversity. Rhizomes are man-made due to their medicinal properties, such
as the treatment of headache, cancer and inflammation, but it can also be a potential source for
starch extraction. Algodaozinho-do-campo, Batata-de-teit and lirio-do-brejo are rhizomatous
plants with the potential to obtain starch and flour. The objective of this work was to contribute
with unpublished data on the characterization of flour and starch with a probable functional
value, extracted from Hedychium coronarium Koen, Cochlospermum regium and Jatropha
elliptica (Pohl) Muell Arg, as well as the application of these products as substrate in the semi-
solid fermentation, aiming the production of enzymatic extracts, and to evaluate the effect of
the ultrasound on the lirio-do-brejo starch. The extracted starches present peculiar technological
characteristics, being: the algodaozinho-do-campo starch under cooking temperature absorbs
less water and solubilizes less than the corn starch, maintaining more the structure of the
granules in the final product, being able to contribute to the improvement of final product
texture; the batata-de-teitl starch had a low tendency to retrograde; the lirio-do-brejo starch
presented high amylose content (about 59.16%), crystallinity of 19.30%, and when it was
submitted to ultrasound for 15 min at 62% intensity and 12.5 g 100g™* an increase in viscosity
peak (from 1917 to 2257 cP) and reduction in tendency to retrograde (from 2079 to 1295 cP)
was observed. The flours presented peculiar nutritional characteristics, antioxidant capacity,
presence of phenolic compounds, low toxicity in Artémia salina, presence of antinutritional
factors, and were not efficient for the production of enzymatic extracts by semi-solid

fermentation. It is concluded that they are plants with potential to obtain starch and flour.
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CAPITULO 1

1 INTRODUCAO

O avanco das pesquisas tem provado que a ingestdo de algumas substancias presentes
em alimentos especificos, previne o desenvolvimento de varias enfermidades (ANVISA, 2008).
Por isso tem sido grande a procura por alimentos que além de atenderem as exigéncias do
paladar tenham algum principio ativo que proporcione melhorias a satde. Devido a este fato, a
industria alimenticia vem investido no desenvolvimento e producdo de alimentos com
propriedades funcionais.

Lirio-do-brejo (Hedychium coronarium Koen), natural do Nepal, uma planta herbacea
rizomatosa, pertencente a familia Zingiberaceae, utilizada como planta ornamental (LORENZI,
SOUZA, 2015), é amplamente distribuida nas areas de brejo, que tem sido alvo de estudos,
devido as suas propriedades funcionais.

Popularmente conhecido como algodaozinho, Cochlospermum regium, pertencente a
familia Cochlospermaceae, ¢ uma planta nativa do cerrado brasileiro, muito utilizada na
medicina popular (NUNES, 2003). E uma tuberosa, que vem sendo estudada devido suas
propriedades medicinais, sendo estas propriedades atribuidas a presenca de compostos
fendlicos (SOLON et al., 2012).

Outra espécie utlizada na medicina popular, como purgativo e no tratamento de picadas
de cobra, é a Jatropha elliptica (Pohl) Muell Arg, conhecida popularmente como batata-de-tei,
pertencente a familia Euphorbiaceae, nativa do cerrado brasileiro. A literatura relata a presenca
de flavondides, taninos e diterpenos, sendo o Jatropheno o composto bioativo que mais se
destaca (LIMA et al., 2006, BRUN et al., 2006, SABANDAR et al., 2013).

A presenca de compostos bioativos faz com que Hedychium coronarium Koen,
Cochlospermum regium e Jatropha elliptica (Pohl) Muell Arg, sejam plantas de interesse para
0 estudo das caracteristicas das féculas e das farinhas extraidas das raizes ou rizomas dessas
especies. Além disso, as propriedades funcionais e/ou medicinais apresentadas por estas, podem
contribuir para o desenvolvimento de produtos alimenticios que apresentam propriedades
medicinais.

Farinha é um p6 desidratado rico em amido, obtido pela moagem ou raladura dos gréos,
rizomas, frutos ou tubérculos da parte comestivel de vegetais, podendo sofrer previamente

processos tecnologicos adequados, como a secagem ou mesmo a torra. Amido € o produto
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amilaceo extraido das partes aéreas comestiveis dos vegetais, ou fécula, quando extraido das
partes subterrdneas comestiveis dos vegetais (ANVISA, 1978). A farinha e o amido séo
produtos muito utilizado na alimentacdo, sendo amplamente aplicada na inddstria confeitaria e
panificacao.

O amido ou fécula é um polissacarideo, utilizado como reserva de energia por todas as
plantas, sendo abundante em sementes, raizes e tubérculos. O amido se distingue dos demais
carboidratos por ocorrer na natureza, em particulas especificas chamadas de granulos, os quais,
de acordo com a sua origem, podem apresentar diferentes formas e tamanhos (DAMODARAM,
PARKIN & FENNEMA, 2010).

As propriedades fisico-quimicas dos amidos ditam sua funcionalidade em vérias
aplicacdes na inddstria, sendo que os amidos nativos geralmente tém uso limitado devido as
suas propriedades fisico-quimicas, que os tornam instaveis ao processamento e estocagem. A
modificacdo permite ampliar a utilizacdo do amido pela industria, por melhorar a retengéo de
agua, modificando as caracteristicas de cozimento (gelificacdo), além de melhorar as
propriedades funcionais de espessamento, gelificacdo, adesdo e/ou formacdo de filmes e
aumentar a estabilidade, por meio da reducéo da retrogradacdo (ELIASSON, 2004).

O ultrassom é um método que pode ser empregado para modificagdo do amido, que por
meio de efeitos térmicos, mecanicos ou pela cavitacdo promove alteracdes nas propriedades
fisico-quimicas do amido (BERNARDO, ASCHERI & CARVALHO, 2016). A modificagdo
enzimatica € outro método ao qual se pode recorrer para alteracdes nas propriedades
tecnoldgicas do amido e/ou farinha.

Farinhas podem ser utilizadas como substrato para o desenvolvimento de
microrganismos, fungos e bactérias, visando a producéo de extratos enzimaticos celulosidicos.
Além da producdo de extratos enzimaticos, a farinha pode passar por hidrolise enzimatica, o
gue aumenta o conteldo de acUcares fermentesciveis, devido a quebra das moléculas de
celulose em glicose (BRITO-CUNHA et al., 2015).

Este trabalho tem por objetivo a caracterizacdo das farinhas e féculas, com provavel
valor funcional, extraidas do Hedychium coronarium Koen, Cochlospermum regium e Jatropha
elliptica (Pohl) Muell Arg, bem como a aplicacdo destes produtos como substrato na
fermentacdo semissodlida, visando a producdo de extratos enzimaticos, e 0 amido modificado
por ultrassom, buscando novos conhecimentos e utilizacdo destas espécies como fonte de

amido.
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2 REVISAO DA LITERATURA
2.1  Lirio-do-brejo (Hedychium coronarium J. Koen)

Hedychium coronarium J. Koen é uma monocotileddnea macrofita da familia
Zingiberaceae, natural do Nepal (no Himalaia) e da India até a Indonésia, aclimatada nas
Ameéricas, principalmente no Brasil. Popularmente conhecido como lirio-do-brejo, lirio-
borboleta, napoledo, narciso, olimpia ou gengibre-branco, o H. coronarium € uma herbacea
rizomatosa, ereta, florifera, vigorosa, entouceirada, aromatica, de 1 - 2,5 m de altura (Figura 3).

A B
Figura 3. Imagem Hedychium coronarium. A: Flor e rizoma, B: flores e folhas. Fonte: Figura
A: Estad&o (2016); Figura B: Meu Detox (2016).

O lirio-do-brejo é detentora de caule herbaceo cilindrico avermelhado na base, folhas
coriaceas, lanceoladas, com distribuigdo alternada e ligula. A inflorescéncia é em espiga, com
bracteas imbricadas e flores brancas fortemente perfumadas, de corola branca e labelo com base
amarelada que sdo produzidas quase que o ano todo (FACUNDO & MOREIRA, 2005;
SANTOS, PEDRALLI & MEYER, 2005; LORENZI & SOUZA, 2015; INSTITUTO HORUS,
2016).

Habitualmente encontrado em regido de brejo, areas umidas e sub-bosque de florestas
(COUTO & CORDEIRO, 2005; LORENZI & SOUZA, 2015), o lirio-do-brejo é uma planta
exotica invasora, e devido ao rapido crescimento e disseminacdo, é considerada planta daninha,
uma vez que vem substituindo a vegetacao original (SANTOS, PEDRALLI & MEYER, 2005;
INSTITUTO HORUS, 2016).
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A principal forma de aproveitamento, pelo homem, do H. coronarium é o uso de seus
rizomas, devido suas propriedades medicinais. O 6leo essencial, extraido dos rizomas do H.
coronarium frescos e secos, € usado no tratamento de vomitos, tosse, problemas pulmonares
(SINGH & SINGH, 2009), cefaleia, cancer, inflamacdo e apoptose (VERMA & BANSAL,
2010), além de possuir atividade antifingica e antimicrobiana (JOY, RAJAN & ABRAHAM,
2007).

O rizoma possui propriedades anti-cancerigena, antioxidante, anti-hipertensiva,
diuretica, ainda sendo usado no tratamento de menstruacao irregular e pedra no trato urinario
(SHEKHAR & ANJU, 2015). Estudos mostram que o rizoma do H. coronarium contém
diterpenos, que possuem atividade citotoxica moderada, sendo promissores no tratamento de
células cancerigenas (SURESH et al., 2010; ZHAN et al., 2012) e possuem compostos anti-
inflamatdrios e quimo preventivos do cancer (KIEM et al., 2012; ENDRINGER et al., 2014),
além disso os diterpenos presentes no extrato obtido a partir do rizoma de varias espécies de
Hedychium, incluindo o H. coronarium, apresentam atividade antioxidante e antimicrobiana
(JOSHIA et al., 2008).

Os rizomas do H. coronarium, contém cerca de 21,97% de fécula em sua composicao
(base seca), sendo que este apresenta baixa entalpia diferencial, o que o torna um produto com
baixa higroscopicidade. E um produto com estrutura cristalina do tipo A, com teor de amilose
superior aos teores médios dos amidos de mandioca, batata e milho. Os granulos apresentam
tamanhos variados (em torno de 38,2 um), elevada temperatura de empastamento e baixa
tendéncia ao inchamento, além de apresentar elevada estabilidade frente ao calor, sob agitacéo
mecanica, e alta tendéncia a retrogradacdo. (ASCHERI et al., 2009, ASCHERI et al., 2010).

2.2  Algodaozinho-do-campo (Cochlospermum regium)

Cochlospermum regium, pertencente a familia Cochlospermaceae, popularmente
conhecido como algoddozinho-do-campo, € uma planta nativa do cerrado brasileiro, muito
utilizada na medicina popular para o tratamento de infeccOes e inflamagoes (NUNES et al.,
2003). E um arbusto que varia de 0,5-2,0 m de altura; possui inflorescéncia caracteristica
(Figura 4A), florescendo de maio a setembro; apresenta alternancia entre o periodo vegetativo
e reprodutivo, ou seja, no periodo das secas perde as folhas e floresce, e na época das chuvas
cobre-se de folhas (OLIVEIRA, 2012).
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Figura 4. Cochlospermum regium. A, flores; B, folhas e caule; C, sementes; D, raiz. Fonte:
proprio autor.

O Cochlospermum regium possui raiz tuberosa (Figura 4D), que em geral, se parece
com a mandioca, podendo variar de forma conforme condi¢des do terreno onde cresce. A
Farmacdpeia Popular do Cerrado, cita que, o polvilho, extraido a partir das raizes do
algoddozinho-do-campo, é utilizado como anti-inflamatorio, sendo o foco principal, o
tratamento de inflamagdes no Utero e ovarios, mestruagdo desregulada, reumatismo e Ulceras,
ndo sendo recomendado para mulheres gravidas (DIAS & LAUREANO, 2009).

Em uma avaliacdo da toxicidade do extrato hidroetandlico, obtido das raizes do C.
Regium, Cunha-Laura et al. (2013) ndo observaram efeitos toxicos deste extrato em ratas
gravidas, no entanto, este autores ndo recomendam o uso indiscriminado deste, durante a
gestacdo, pois ainda ndo se conhece o real efeito destes compostos na formacéo do feto.

Solon et al. (2012) realizaram uma investigacdo fitoquimica da fracdo do acetato de

etila, obtido a partir do extrato hidroetanolico do rizoma do C. Regium, verificando a presenca
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de derivados fendlicos, dentre eles o acido galico, e justificariam o uso medicinal popular desta
planta como anti-inflamatorio.

Nunes et al. (2003) apud Oliveira et al. (1996) e Lima et al. (1995) relataram que 0s
fitoquimicos presentes nos extratos das raizes do C. Regium, posuem atividade antimicrobiana.
No entanto, Nader et al. (2010) verificaram que o extrato obtido, tanto das partes aéreas como
da raiz do C. regium, ndo apresentaram acdo antimicrobiana, frente ao agente Staphylococcus
aureus isolado de leite vacas com mastite.

Toledo et al. (2000) avaliaram a toxicidade aguda e subaguda do extrato hidroalcoolico
extraido das raizes do C. regium em camundongos, verificando que possuem toxicidade
moderada e que ainda sdo necessarios dados mais consistentes quanto a sua toxicidade.

Estudando a citotoxicidade do extrato aquoso, obtido das raizes do C. Regium, em
células do dvario de hamsters chines, Ceschini e Campos (2006), verificaram que 0 mesmo
reduziu a proliferagao celular, devido ao aumento da apoptose celular (morte celular
programada). Estes autores, concluiram o trabalho, afirmando que o extrato aquoso do
algoddozinho, apresentou efeito toxico as células de mamiferos, sendo necessario mais estudos
para compreensdo deste efeito sobre as celulas normais e as cancerigenas.

Castro et al. (2004) observaram que, o extrato de raiz de C. regium liofilizado apresentou
atividade mutagénica e citotoxica em eritrocitos da medula 6ssea de camundongos. Em estudo
semelhante, Andrade et al. (2008) verificaram que o0 extrato aquoso das raizes do C. Regium,

aplicado na medula dssea de ratos, ndo apresentam efeito antimutagénico.
2.3 Batata-de-teit (Jatropha elliptica (Pohl) Muell Arg.)

Estéa espécie é uma planta herbacea subarbustiva, pertencente a familia Euphorbiaceae,
conhecida popularmente como “batata-de-teia”, “purga-de-lagarto” ou “erva-de-teitt”, que
ocorre no cerrado dos Estados do Mato Grosso, Goias, Bahia e Tocantins. E uma planta de
caracteristica sazonal, podendo ser observada principalmente durante a transi¢do da estacéo
seca para chuvosa (SILVA, COELHO & SILVA, 1998 apud CEZARI, 2010). J. elliptica é uma
planta rizomatosa, e apresenta fruto seco, trilocular, endocarpo lenhoso e de deiscéncia
explosiva (Figura 5) (ANEZ et al., 2005).

O extrato etandlico do rizoma da J. elliptica contém compostos como taninos,
flavonoides e diterpenos. Além disso, apresenta atividade antibacteriana contra cepas de

Staphylococcus aureus. Na medicina popular € utilizada, em garrafada de vinho, como
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purgativo e no tratamento de reumatismo, picadas de cobra, reducdo de lipideos plasmaéticos,
como anorexigena e problemas no sistema urinério (LIMA et al., 2006; SILVA et al., 2010;
SABANDAR et al., 2013). Yazbek et al. (2016) relataram em um trabalho de reviséo sobre as
plantas utilizadas no tratamento da saude da mulher (maternidade, ciclo menstrual e outras),
que o latex fresco obtido do rizoma da J. elliptica é utilizado no tratamento do umbigo do
recém-nascido.

Santos et al. (2014) verificaram que alcaloides extraidos do extrato etanoico obtido dos

rizomas da J. elliptica sdo promissores para o desenvolvimento de novos medicamentos para o

tratamento da esquistossomose.

Figura 5. Aspecto geral das folhas, flores e fruto (A), caule, folhas e frutos (B) e raizes (C) da
Jatropha elliptica (Polh) Mull. Arg. Fonte: proprio autor.

Brun et al. (2006) mostraram que infusdes com 10 gramas da raiz da Jatropha elliptica

em 50 mL de cachaga apresenta uma concentragdo de 160 pg mL™ de Jatropheno, composto
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que possui capacidade citotoxica que atua como agente inibidor de tumores (SABANDAR et
al., 2013).

2.4 Amido

O amido e/ou fécula é um polissacarideo, composto por dois polimeros: amilose, um
polimero linear, e amilopectina, polimero altamente ramificado, abundante em sementes, raizes
e tubérculos. A amilose € um polimero essencialmente linear (cerca de 0,3 a 0,5% das ligacdes
podem ser ramificadas), composta de unidades de D-glicopiranose com ligagoes o (1—4). As
moléculas de amilose tendem a formar estruturas helicoidais ou espirais, devido a posi¢cdo
axial—equatorial de acoplamento das moléculas de D-glicopiranose. Representa cerca de 25%
da composicdo da maioria dos amidos, com excecdo dos amidos de milho ceroso ou de alto teor
de amilose, no qual varia entre 52 e 75% (ELIASSON, 2004; DAMODARAM, PARKIN &
FENNEMA, 2010).

Constituida de uma cadeia que contém apenas grupos redutores terminais, nos quais se
ligam numerosas ramificacGes, a amilopectina é uma molécula extremamente ramificada e uma
das maiores moléculas encontradas na natureza, se ndo a maior. Esta presente em todos os
amidos, constituindo cerca de 75% dos amidos comuns. Amidos constituidos inteiramente de
amilopectina, sdo denominados amidos cerosos, por apresentar aparéncia vitrea ou cerosa
(ELIASSON, 2004).

Substancias como lipideos, proteinas, cinzas e sais minerais podem estar presentes, em
pequenas quantidades, na composic¢do dos amidos. A quantidade destes constituintes depende
do método de extracdo e da composicdo da planta, sendo que, quanto menor o teor dessas
substancias, melhor a qualidade do amido (PERONI, 2003).

O teor de amilose e amilopectina influenciam de modo determinante nas propriedades
tecnoldgicas do amido, tais como na temperatura de gelatinizacdo, solubilizacdo em &gua,
recristalizacdo (retrogradacéo), intumescimento e propriedades viscoelasticas (ELIASSON,
2004; TESTER & KARKALAS, 2004; DENARDIN & SILVA, 2009). A amilopectina
contribui para o inchamento do granulo, enquanto a amilose e os lipidios o inibem (ROCHA,
DEMIATE & FRANCO, 2008).

Os granulos de amido sdo estruturas semicristalinas compostos de macromoléculas
lineares e ramificadas arranjadas na direcdo radial. Essas moléculas formam pontes de

hidrogénio, e estdo associadas paralelamente o que resulta no aparecimento de regides
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cristalinas (GALLANT et al., 1997). Esse arranjo torna os granulos birrefringentes quando
observados sob luz polarizada, apresentando uma cruz de polarizagdo denominada Cruz de
Malta. Os diferentes graus de ordenamento estrutural dos granulos sdo responsaveis pelas
propriedades de birrefringéncia e cristalinidade. A birrefringéncia Optica e as propriedades de

difracdo de raios-X fornecem ampla evidéncia de uma estrutura ordenada do granulo de amido.
2.5 Modificacdo amilacea por ultrassom

O ultrassom € uma onda mecénica acustica que necessita de um meio para se propagar.
As ondas ultrassbnicas possuem frequéncia acima do nivel audivel pelo ouvido humano (20 Hz
a 20 kHz) e se classificam em dois grandes grupos, dependendo da sua frequéncia e intensidade
(CARCEL et al., 2012). Alta frequéncia (2 a 20 mHz) e baixa intensidade (< 1 Wcm™),
compdem ultrassons de baixa energia, que ndo sdo destrutivos, tendo emprego na area de
ciéncia de alimentos, em técnicas analiticas para promover informagdes sobre propriedades
fisico-quimicas, composicdo, estrutura e estado fisico de alimentos. Ultrassons de alta energia
apresentam baixa frequéncia (20 a 100 kHz) e maiores niveis de intensidade (10 a 1000 Wcm®
%), com energia suficiente para romper ligages intermoleculares, visto que intensidades
superiores a 10 W cm d&o origem ao fendmeno da cavitacdo, capaz de modificar algumas
propriedades fisicas e favorecer reacBes quimicas (ALVES et al., 2013; BERNARDO,
ASCHERI & CARVALHO, 2016).

A cavitacdo é o fenbmeno, responsavel por boa parte dos efeitos do ultrassom sobre a
matriz alimentar, sendo que ela consiste no crescimento aparente e colapso de bolhas dentro do
liquido. Essas bolhas sdo desenvolvidas quando a onda ultrassdnica atravessa o meio liquido,
provocando alternancia de ondas de compressdo (pressao positiva) e rarefacdo (pressao
negativa). As implosdes violentas destas bolhas promovem ondas com energia de cisalhamento
muito elevadas e turbuléncia (CARCEL et al., 2012; BERNARDO, ASCHERI &
CARVALHO, 2016).

O ultrassom pode ser utilizado na indUstria de alimentos tanto para substituir algumas
técnicas tradicionais de processamento (corte, emulsificacdo, homogeneizacéo, esterilizacéo,
pasteurizacdo e desgaseificacdo), quanto para aperfeicoar ou acelerar técnicas convencionais
de extracdo, oxidagéo, secagem ou desidratacdo (CHEMAT, HUMA, & KHAN, 2011; TAO &
SUN, 2015).
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Além disso o ultrassom tem sido investigado tanto para aperfeicoar processos de
modificacbes (quimica e fisicas) em amido, quanto para promover modificacBes fisicas em
amidos, por meio de efeitos térmicos, mecanicos ou pela cavitacdo. Dentre as variaveis mais
investigadas para modificacdo de amidos, a frequéncia (kHz) e poténcia (W) do ultrassom séo
as mais estudadas, além de outras variaveis, como amplitude, o tempo de exposi¢do ao
ultrassom e a temperatura (BERNARDO, ASCHERI & CARVALHO, 2016).

2.6 Antinutricionais

Fatores antinutricionais séo compostos presentes em alimentos de origem vegetal que,
guando ingeridos, alteram o valor nutritivo desses alimentos. Eles interferem na digestibilidade
do alimento, reduzindo a absorcdo ou utilizacdo de nutrientes, especialmente de proteinas,
vitaminas e minerais, a disponibilidade bioldgica dos aminoacidos essenciais e minerais, além
de provocar irritacbes e lesdes da mucosa gastrintestinal (BENEVIDES et al., 2011,
NIKMARAM et al., 2017). Esses fatores podem ser toxinas, como 0s compostos cianogénicos,
ou antinutrientes, como 0s taninos, nitratos, inibidores de tripsina, entre outros. O nivel de de
cada composto varia no vegetal dependendo da variedade, cultivar, tipo e solo entre outros
fatores (KAUSHAL, KUMAR, & SHARMA, 2012).

Os taninos sao substancias naturais encontradas em plantas, pertencentes a classe dos
polifendis, os quais sdo antioxidantes naturais (XU; CHANG, 2010). Dentre 0s compostos
fendlicos, os taninos sdo considerados antinutrientes pois reduzem a digestibilidade da proteina,
de carboidratos e minerais, além de causar lesfes & mucosa do sistema digestivo (KAUSHAL,
KUMAR, & SHARMA, 2012). Estes compostos apresentam uma alta capacidade para formar
complexos proteicos insoltveis que formam precipitados, inibindo a digestdo de proteinas e
aminoacidos (DA LUZ et al., 2013). No entanto, os taninos também podem atuar como
antioxidantes, ou seja, fatores protetores contra patologias mediadas por radicais livres, como
cancer e aterosclerose, dependendo da quantidade ingerida (ANDUALEM; GESSESSE, 2014).

Os nitratos estdo presentes em todas as plantas e sdo fontes de nitrogénio para o
crescimento normal da planta. O acimulo excessivo de nitrato em vegetais torna-se um fator
antinutricional, uma vez que o nitrato apresenta efeitos toxicos em decorréncia formacéo de
metahemoglobina, que se constitui em um complexo estavel da hemoglobina das hemécias do
sangue com o nitrito (NO2"), originado a partir da redu¢do do NOs~ absorvido dos alimentos

pelo organismo, e que é incapaz de transportar oxigénio para as células. Além disso, o nitrato
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favorece o aparecimento de nitrosaminas — complexos de aminas secundarias com o nitrito, que
sdo cancerigenos (STEINER et al., 2017). O nivel de nitrato dentro de um determinado vegetal
pode variar consideravelmente, e depende da estacéo e ano de cultivo, método de crescimento
(organico versus convencional, protegido vs. ar aberto), incidéncia de luz solar, composicéo e
pH do solo, tipo de fertilizantes utilizados, horério da coleta, método de coc¢éo e preservacao,
além do procedimento analitico usado para avaliar a concentracdo de nitrato
(BLEKKENHORST et al., 2017; BONDONNO et al., 2017). A Organizacdo Mundial para
Agricultura e Alimentacdo (OMAA) e a Organizacdo Mundial da Satude (OMS) estabeleceram
como admissivel a dose diaria de 3,65 mg do ion nitrato por quilograma de peso corporal. No
entanto, héa estudos que relatam que os nitratos em quantidades pequenas podem apresentar
beneficios a salide (BEDALE, SINDELAR & MILKOWSKI, 2016; BONDONNO et al., 2017;
GHASEMI & JEDDI, 2017.

Os inibidores de tripsina sdo pequenas proteinas ou polipéptideos que podem reduzir a
atividade biologica das enzimas proteoliticas, como a tripsina e a quimiotripsina, e podem levar
ao desenvolvimento de certas doencas em animais e humanos. O papel inibitério destes
compostos vem de suas ligacdes a tripsina e outras proteinas, induzindo grandes alteracdes
conformacionais e causando a agregacdo e desdobramento de proteinas (CHANPHAI &
TAIMIR-RIAHI, 2017; JASTI et al., 2014). Alimentos com alto teor de inibidores de tripsina
interferem no processo de disgestdo de proteinas, dificultando a absorcdo proteica pelo
organismo, pois, a ingestdo desses pode resultar na formacdo de um complexo tripsina-inibidor
de tripsina irreversivel (CABRERA-OROZCO, JIMENEZ-MARTINEZ, & DAVILA-ORTIZ,
2013). No entanto, inibidores de tripsina podem ser facilmente inativados com tratamento
térmico, pois sdo proteinas (grupo de enzimas serina endopeptidases) que perdem sua atividade
com a desnaturacdo, sendo que este depende do tempo do tratamento, temperatura empregada
e 0 contetido de agua da amostra. Secagem convencional com ar for¢ado e o forneamento sao
alguns dos métodos comumente usados na eliminacdo do inibidor de tripsina (VAGADIA,
VANGA, & RAGHAVAN, 2017).

2.7  Fermentacgdo semissolida

Uma das principais estratégias para a producdo de celulases por microrganismos é a
fermentagdo no estado sélido (FSS). A FSS pode ser definida como um processo que inclui o

cultivo de microrganismos na presenca de uma fase liquida com maxima concentragdo de

24



substrato em suportes sem movimento (TRY et al., 2018). Na FSS h& auséncia ou quase
auséncia de agua livre (PANDEY et al., 2003). A agua presente nesses sistemas encontra-se
complexada com a matriz solida de substrato ou como uma fina camada absorvida pela
superficie das particulas.

Residuos agroindustriais, como farelo de trigo e o baga¢o de cana, podem ser utilizados
como substrato para produgéo de enzimas na FSS. O crescimento dos microrganismos sobre 0s
residuos produz enzimas de importante aplicacdo, incluindo: pectinases, celulases, xilanases,
amilases, ligninases, inulinases, quitinases e fitases. Além disso, as enzimas produzidas sao
mais resistentes ao calor pois possuem uma maior estabilidade térmica (AGUILAR et al. 2004;
GRAMINHA et al., 2008). Os extratos, obtidos a partir da fermentacdo semissolida, podem ser
aplicados como aditivos de alimentos de ruminantes, nas industrias téxtil, de alimentos,
detergentes e na producéo de bioetanol de segunda geracao (SINGHANIA et al., 2010).

Os fungos sdo os organismos mais adaptados a FSS, isso se deve a presenca de hifas
que crescem sobre as superficies e penetram nos espacgos entre as particulas colonizando o
substrato. No entanto, ha muitos estudos que apresentam resultados satisfatorios usando
bactérias filamentosas na FSS, sendo que a bactéria Streptomyces thermocerradoensis 13,
isolada a partir do solo do cerrado, é uma cepa eficiente para a degradacdo de material
celulésico, produzindo extratos enzimaticos com atividade enzimatica para celulases (BRITO-
CUNHA et al., 2015).
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3 OBJETIVOS
3.1  Objetivo geral

Extrair farinha e fécula de Hedychium coronarium Koen, Cochlospermum regium e
Jatropha elliptica (Pohl) Muell Arg, caracterizando-as quanto as suas propriedades fisico-
quimicas, morfologicas, térmicas e funcionais, visando a aplicacdo destas na produgdo de

extratos enzimaticos e na hidrélise enzimatica.
3.2  Objetivos especificos

Avaliar o padréo de cor das farinhas e amidos;

Determinar as temperaturas iniciais, de pico e final, e a entalpia de gelatinizacéo, além
da temperatura de transi¢do vitrea e de destruicdo de complexos entre componentes dos amidos
e farinhas;

Determinar o indice de absorcdo e solubilidade em agua dos amidos em diferentes
temperaturas;

Avaliar a morfologia dos granulos dos amidos extraidos por microscopia eletronica de
varredura (MEV);

Obter o padrdo de cristalinidade dos amidos obtidos;

Avaliar os amidos com a técnica de ressonancia magnética nuclear (RMN);

Estudar as propriedades de pasta dos amidos;

Determinar as alteracGes nas propriedades fisico-quimicas do amido submetido ao
ultrassom em diferentes intensidades, tempo de exposi¢do e concentracdo da solucéo;

Quantificar a capacidade de absorcdo de agua e 6leo das farinhas obtidas, bem como a
solubilidades destas em agua;

Determinar os compostos fenolicos totais e a capacidade antioxidante presente nas
farinhas obtidas;

Verificar se h& presenca de fatores anti-nutricionais, e quantificar os fatores anti-
nutricionais presentes;

Verificar a viabilidade das farinhas para a producdo de extratos enzimaticos;

Avaliar as alteracfes quanto ao contetdo de agucares, proteina e compostos fenolicos

das farinhas submetidas a hidrolise enzimaética;
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CAPITULO 2

EXTRACAO, PROPRIEDADES TERMICAS, ESTRUTURAIS E FISICO-QUIMICAS
DE AMIDO DE RAIZES DE ALGODAOZINHO-DO-CAMPO

Resumo: Para dar a funcionalidade necessaria as diversas aplica¢fes na industria de alimentos,
0 amido muitas vezes necessita ser modificado. Uma opc¢do aos custos adicionais da
modificagdo sdo os amidos alternativos. Cochlospermum regium, planta nativa do cerrado
brasileiro, conhecida como algodaozinho-do-campo, é utilizada na medicina popular para o
tratamento de infeccBes e inflamagdes, e suas raizes podem ainda apresentar potencial para a
extracdo de amido. Estd pesquisa visa contribuir com a literatura cientifica, disponibilizando
dados inéditos sobre o rendimento do processo, bem como, avaliar as caracteristicas térmicas,
estruturais e fisico-quimicas do amido de raizes de algoddozinho-do-campo. O rendimento da
extracdo de amido foi de 42.3+1.6%, sendo o produto obtido um po6 branco ligeiramente
amarelado, com um total de 98.83% de carboidrato (b.s.), e baixos teores de cinzas, proteinas,
lipidios e fibra alimentar total. O amido de algoddozinho-do-campo apresentou teor de amilose
de 35.99100g?, cristalinidade de 45.8% e cruz de malta sob luz polarizada, além de espectro de
infravermelho com transformada de Fourier, curva termogravimétrica e difratograma tipo A
tipicos de amido de raizes e tubérculos. A temperatura inicial de gelatinizacdo foi de 74.33°C,
a de pico 78.47°C, e a final 92.25°C. Este amido sob temperatura de cozimento absorve menos
agua e se solubiliza menos que o amido de milho, mantendo mais a estrutura dos granulos no
produto final, podendo contribuir para a melhoria da textura do produto final. Conclui-se que a
extracdo é viavel, e o amido de algod@ozinho-do-campo possui alta pureza e caracteristicas
térmicas, estruturais e fisico-quimicas adequadas a industria de alimentos.

Palavras-chave: Amilose, difractometria de raio-X, calorimetria, absorcdo de agua,

Cochlospermum regium.
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1 INTRODUCAO

O amido é amplamente utilizado na industria alimenticia, sendo que suas propriedades
termicas, estruturais e fisico-quimicas sdo determinantes para a efetiva eficacia nas diferentes
aplicacBes, sendo muitas vezes necessaria a modificacdo do amido (fisica, quimica ou
enzimaética), para a adequagdo do produto as necessidades da industria (Almeida, Bora, &
Zérate, 2013; Sukhija, Singh, & Riar, 2016). No entanto, amidos alternativos podem dar a
funcionalidade exigida em diversas aplicacbes sem modificacdo, uma vez que as propriedades
do amido variam, dependendo da origem da méteria-prima do qual foi extraido.

Acredita-se que tais diferencas resultam de diferencas na proporcdo de amilose /
amilopectina dos granulos de amido, peso molecular destes componentes, distribuicdo e
comprimento da cadeia de amilopectina, disposi¢do dos componentes do amido no granulo e
presenca de componentes menores (proteinas, lipidios, fosforo) (HOYOS-LEYVA etal., 2017).
Logo, a busca por novas fontes de amido é um caminho para a descoberta de produtos com
propriedades diferentes, que possam atender as necessidades da industria.

Cochlospermum regium, pertencente a familia Cochlospermaceae, € uma planta nativa
do Cerrado brasileiro, muito utilizada na medicina popular para o tratamento de infeccdes e
inflamacGes. Alguns estudos avaliaram as propriedades terapéuticas dos extratos obtidos a
partir de raizes de algodaozinho-do-campo (CUNHA-LAURA etaal., 2013; SOLON et al., 2012;
NADER et al., 2010).

A farmacopeia popular do cerrado cita 0 uso do amido extraido a partir de raizes do
algoddozinho-do-campo, que possui aparéncia similar ao do amido da mandioca, como anti-
inflamatdrio para o tratamento de enfermidades do sistema reprodutor feminino (Dias &
Laureano, 2009). No entanto, ndo existem estudos cientificos a respeito do processo de

extracdo, nem sobre as propriedades térmicas, estruturais e fisico-quimicas de tal amido,
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visando seu aproveitamento pela industria de alimentos, o que constiuiu 0 objetivo desta

pesquisa.

2 MATERIAL E METODOS
2.1 Material

As raizes de Cochlospermum regium (algodaozinho-do-campo) foram coletadas em
julho de 2016, no municipio de Uruagl-GO (-14.264977, -48.973811), em area de mata
preservada. E foram armazenadas em embalagens de polietileno de baixa densidade e mantidas
sobre refrigeracéo a temperatura de — 4°C durante o transporte, e até 0 momento da extragao.
2.2  Extracdo do amido

As raizes foram selecionadas quanto a aparéncia e estado sanitario, descascadas,
cortadas e mergulhadas em uma solucéo de metabissulfito (5 g L™ de agua), numa proporgéo
de 1 kg de matéria-prima para 2 L de solucéo de metabissulfito. Em seguida, foram trituradas
em liquidificador, com a adi¢do de &gua na proporcao de 2 L para 1 kg de raiz. O amido foi
extraido por meio de trés peneiragens e lavagens sucessivas da massa obtida, utilizando tamises
com malhas entre 35 e 400 mesh. Em cada etapa, o material peneirado foi deixado em repouso
até a decantacdo da suspensdo, e o sobrenadante foi descartado. Apos a Ultima etapa da extracao,
0 amido foi seco em estufa com circulagdo de ar a 35 °C por 48 h, o tamanho das particulas
reduzido com gral e pistilo, e enfim passado em peneira com orificios de 500 um. O rendimento
foi calculado como a relagéo entre o peso inicial da raiz sem casca (500 g) e o peso do produto
final, sendo os resultados expressos em g 100g*. O rendimento médio foi determinado em trés

extracoes (repeticdes).

23 Cor
A luminosidade (zero = preto e 100 = branco) e as coordenadas de cromaticidade a*

(negativo = verde, e positivo = vermelho) e b* (negativo = azul, positivo = amarelo) foram
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determinadas em colorimetro (Bankinh Meter Minolta, BC-10, Ramsey, USA), calibrado com
placa branca (Reddy, Luan & Xu, 2017). A croma (saturagéo da cor) e o angulo Hue (tonalidade
ou matriz) foram calculados partir das equacGes 1 e 2, respectivamente, nas quais C* =

cromaticidade; H°= angulo Hue; Tan® = arco tangente.
C'=va*’+b? (Equagdo 1)

H'= tan™ (:—*) (Equagdo 2)

2.4  Composicao centesimal e atividade de agua

A umidade foi quantificada em estufa a 105°C até peso constante e as cinzas por
pesagem apds incineracdo a 550 °C em forno mufla. O teor de nitrogénio foi determinado pelo
método micro-Kjeldahl, que multiplicado pelo fator 6.25 resultou no teor de proteina bruta. Os
lipideos foram extraidos com éter de petroleo P.A., em aparelho Soxhlet. Para obtencédo do teor
de fibra alimentar total foi utilizado o método enzimico-gravimétrico utilizando a amostra
desengordurada no Soxhlet. O teor de carboidratos totais foi obtido por diferenca. Todas as
analises seguiram as recomendacdes da AOAC (2012). A atividade de dgua foi determinada no
Aqualab digital (AquaLab, Series 3TE, Pullman, USA), acoplado a um banho termostéatico
controlado, na temperatura de 25 °C. Todas as analises foram realizadas em triplicata, em trés
amostras (repeticdes originais).
2.5  Amilose

O teor de amilose foi determinado por espectroscopia, de acordo com o método da
American Association of Cereal Chemistry (AACC, 2000). Os valores das absorbancias, lidas
em 620 nm, de cada amostra foram inseridos na equagio da reta (r?> =0.9993) da curva de
calibragdo feita com amilose pura (Sigma-Aldrich), na faixa de 0.004 — 0.024 mg mL™.

2.6 Espectroscopia em infra-vermelho com transformada de Fourrier
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Pastilha de brometo de potéssio (KBr) e equipamento Bomem Hartmann & Braun,
marca MB 102 (Quebec, Canada), operando na regido entre 400-5600 cm™, com 12 varreduras
e resolucio de 4 cm™ foram utilizados. Para prepar as pastilhas aproximadamente 1 mg de
amostra foi misturado com 100 mg de KBr, e a mistura comprimida entre dois pastilhadores até
a pastilha ficar translicida (Di-Medeiros et al., 2014).

2.7  Microscopia optica sob luz polarizada

A amostra de amido (1 mg) foi disposta em lamina de vidro, imersa em uma gota de
glicerol, coberta com uma laminula de vidro e levada ao microscépio optico (Zeiz Axioskop-
MC80) sob luz polarizada, para observacdo em magnitudes de ampliacdo de 100 a 400X, e
verificacdo da birrefringéncia conforme Huang et al (2015).

2.8 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

A amostra previamente desidratada foi fixada com fita dupla face em suportes de
aluminio, e metalizada com uma camada de ouro de 350 A de espessura. Utilizou-se
microscopio eletronico de varredura (JEOL, JSM — 6610, ). Os granulos de amido foram
examinados com aumento de 500 a 2000 vezes (Di-Medeiros et al., 2014).

2.9  Cristalinidade do amido nativo

Para analise de difratometria de raios-X foi utilizado difratrébmetro (Shimadzu, XRD-
6000) com tubo de cobre, radiagcdo Ka, 40 kV e 100 mA, com varredura entre 10.0° - 80.0° em
angulo de 20. As amostras de amido nativo foram secas durante 24 h e mantidas em um
dessecador, contendo silica, até momento da analise. O grau de cristalinidade foi estimado
quantitativamente, seguindo o0 método de Nara e Komiy (1983) e foi definido como a razao
entre a area da regido cristalina e a area total coberta pela curva.

2.10 Propriedades termicas
As propriedades termicas do amido nativo foram determinadas com o calorimetro

diferencial de varredura (Diferencial Scanner Calorimeter — DSC) (TA Instruments, Q20, New
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Castle, UK), segundo Weber, Collares-Queiroz, Chang (2009). A amostra (2 mg em base seca)
foi colocada em recipiente de aluminio proprio para o equipamento, agua destilada (6 uL) foi
adicionada, e o porta amostra foi selado em prensa especifica e mantido por 12 h a 25 °C até a
homogeneizacdo da umidade. O aquecimento ocorreu no intervalo entre 40 e 110 °C, a uma
taxa de 10 °C min™. A partir da curva obtida, a entalpia de gelatinizacdo (AH), o intervalo de
temperatura de gelatinizacao (AT), e as temperaturas no inicio (To), no pico (Tp) e no final (Tc)
da gelatinizacdo foram estimadas por meio da utilizacdo do aplicativo TA Universal Analysis
(TA Instruments, New Castle, UK).

2.11 Termogravimetria (TG)

As propriedades térmogravimétricas (temperaturas de perda da agua de hidratacdo e
decomposicéo das cadeias poliméricas) da amostra (7,5 mg) foram medidas com um analisador
térmico (Shimadzu, DTG 60/60H), com temperaturas variando entre 25 e 500 °C e taxa de
aquecimento de 10 °C min™. O teste foi conduzido sob atmosfera de nitrogénio, utilizando
cadinho de aluminio (Di-Medeiros et al., 2014).

2.12 Solubilidade e absorc¢do de 4gua em diferentes temperaturas

Os indices de absorcao de agua (IAA) e de solubilidade em agua (ISA) sob diferentes
temperaturas foram determinados segundo Leach, McCowen e Schoch (1959). As amostras (2.5
g) foram acondicionadas em tubos de centrifuga, previamente tarados. Em seguida, 30 mL de
agua destilada foram adicionados, e os tubos em banho Maria foram agitados por 30 min em
temperatura de 55 °C, 65 °C, 80 °C ou 90 °C, e centrifugados a 50 Hz por 15 min. O sobrenadante
foi recuperado cuidadosamente com auxilio de pipeta volumétrica de 10 mL. O valor de IAA
foi calculado (equacdo 3), e o resultado expresso em g de precipitado por g de matéria seca. O
indice de solubilidade em agua (ISA) foi calculado pela relagéo entre as massas do residuo seco
do sobrenadante (residuo da evaporacao) e da amostra (equacéo 4), e expresso em percentual

(g 100g™). Nas quais: ISA= indice de absorcio de agua (g g!); PRE= massa do residuo da
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evaporacdo (g); PRC= massa do residuo da centrifugacéo (g); PA= massa da amostra (g) (base

seca).

IAA= Peso do precipitado Equa(;éo (3)

Peso da amostra(bs)

PRE
PA

|SA={[ ] 3} 100 Equago (4)

2.13 Propriedade de pasta

A amostra (2.5 g) foi dispersa em 25 mL de &gua destilada na capsula do Rapid Visco
Analyzer -RVA (Perten, RVA 4500, Huddinge, Suécia). A marcha utilizada na anélise foi
inicialmente 50°C durante 1 min, aquecimento até 95 °C a taxa de9.5 °C min, manutenco a
95°C durante 2.5 min, e resfriamento para 50 °C a taxa de 11.842 °C min?. O pico de
viscosidade (PV), a viscosidade final (VF), a quebra de viscosidade (QV) ou breakdown e a
tendéncia a retrogradacgdo (TR) ou setback foram expressos em centipoise (cP), e também foi
determinada a temperatura de gelatinizacdo, todos com auxilio de software computacional

(TCW3, Thermo Cline for Windows v3, Sidney, Australia) (Di-Medeiros et al., 2014).

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Rendimento, cor, composi¢ao centesimal e amilose

O rendimento da extracdo do amido das raizes de algoddozinho-do-campo
(Cochlospermum regium) foi de 42.3 + 1.6 g 100 g* (b.s.). Valor superior aos obtidos na
extracdo do amido de tubérculos de batata (32 g 100 g*) e de gréos de milho (24.8 g 100 g1),
e inferior ao de Solanum lycocarpum (51 g 100 g) (Hoover & Hardziyew, 1981; Pascoal et al.,
2013).

O amido de raizes de algodaozinho-do-campo se apresentou como um pé branco
ligeiramente amarelado. Amidos com maiores valores de luminosidade apresentam maior

leveza e pureza, sendo que para o uso do amido em varias aplica¢cdes na industria de alimentos
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e farmacéutica, a cor recomendada deve ser a mais branca (Reddy, Luan & Xu, 2017). A
luminosidade (L*) obtida de 94.15 foi proxima ao valor maximo, de 100 para o branco puro. O
valor da coordenada de cromaticidade a* de 0.52 foi neutro, nem verde nem vermelho, enquanto
b*, entre o azul (-) e o amarelo (+), foide 6.23, ou seja, amarelada. A croma (C*) de 6.25
denotou um produto de tonalidade palida, e angulo Hue (H°) de 85.21°, que o tom do produto
foi proximo ao do amarelo puro (90°).

O amido de raizes de algodaozinho-do-campo apresentou baixos teores de proteina,
cinzas, fibra alimentar total e lipidios, o que confirma que o método de extracdo foi eficiente,
uma vez que o produto obtido é composto por 98.83 % de carboidratos (b.s.) (Tabela 1).
Tabela 1. Composicdo centesimal e teor de amilose (g 100g™) de amido de raizes de

algodédozinho-do-campo (Cochlospermum regium), base imida

Componente Média Desvio-padrao CV (%)*
Umidade 9.165 0.001 0.011
Cinzas 0.098 0.000 0.102
Lipidios 0.006 0.000 0.001
Proteina 0.960 0.004 0.417
Carboidratos 89.776 0.005 0.006
Fibra alimentar total 0.1675 0.007 4.478
Amilose 35.904 0.387 1.078

*CV: Coeficiente de varicdo

O amido de batata também apresenta tracos de lipidios (0.08 a 0.18 g 100 g*), menos
proteina (0.04 - 0.2 g 100 g*) e mais cinzas (0.34-0.37 g 100 g), que o amido de algod&ozinho-
do-campo (Tabela 1). Enquanto o amido de milho, maior teor de cinzas (0.18 - 0.38 g 100 g™%)
e lipidios (0.11 - 0.68 g 100 g*), e menor contetido de proteina (0.15 a 0.31 g 100 g1). O

conteddo de cinzas, proteina e lipidios influenciam nas propriedades tecnologicas do amido,
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sendo que menores concentracfes destes componentes indicam um maior grau de pureza do
amido. Além disso, os lipidios cotribuem para o baixo inchamento dos granulos do amido
(Jiménez-Hernandez et al., 2007; Sujka, 2017; Zhang et al., 2017).

O teor de amilose do amido de raizes de algodaozinho-do-campo foi de 35.90 g 100 g
! superior aos reportados para os amidos de batata (25.0 — 28.7 g 100 g1) (Zhang et al., 2017;
Yusuph et al., 2003) e milho (16.21 a 29.3 g 100 g'*), os quais utilizaram a mesma metodologia
(Jiménez-Hernandez et al., 2007; Nakthong et al., 2017). A amilose influencia
significativamente as propriedades funcionais e tecnologicas do amido, tais como a
gelatinizacdo, solubilizacdo em &gua, recristalizacdo (retrogradacdo), inchaco e propriedades
visco-elasticas. Um elevado teor de amilose afeta a susceptibilidade a retrogradacédo e confere
maior elasticidade das pastas no amido (Bello-Pérez et al., 2010). Além disso, os amidos com
alto contetdo de amilose sdo de interesse devido aos seus potenciais beneficios para a saude.
Os altos niveis de amilose estdo correlacionados positivamente com o maior teor de amido
resistente, que tem sido relacionado a reducao das respostas glicémicas e de insulina, bem como
reduz o risco de desenvolver a obesidade, doengas cardiovasculares e diabetes tipo 11 (Falade
& Okafor, 2013; Man et al ., 2013).
3.2 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourrier

O espectro do infravermelho apresentou picos que caracterizam a estrutura amilacea
(Figura 1). Como o pico largo em 3370 cm™, referente ao agrupamento —OH; o pico menor na
regido de 2936 cm™?, resultado da vibragdo do alongamento da ligagdo C—H da molécula de
glicose; 0 pico na regido de 1651 cm™, referente as vibragbes do agrupamento —OH
provenientes de agua de hidratacdo presente no amido; a banda em 1644 cm™ é um resultado
da 4gua adsorvida nas regides amorfas do amido, e pode variar de acordo com a cristalinidade

(Kizil, lrudayaraj & Seetharaman, 2002).
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Figura 1. Espectro de infravermelho com transformada de Fourier do amido de algodaozinho-
do-campo (Cochlospermum regium) nativo.

Os picos na regido em 1461 cm™, 1424 cm™ e 1367 cm™ séo referentes ao estiramento
da ligagdo C—H. Os picos a 1158 cm™, 1082 cm™ e 1016 cm™ estdo relacionados com a
vibracdo de alongamento de C—O—C e C—O—H das ligaces glicosidicas, caracteristicas de
polissacarideos, como ja relatado por Di-Medeiros et al. (2014) e Pavia et al. (2010). De acordo
com Warren et al. (2016) picos entre 1047 e 1000 cm™ estdo associados a regides ordenadas
(cristalinas), enquanto picos em 1.022 cm™ esto relacioandos com a regido amorfa do granulo.
O que foi ratificado pelo resultado do contetdo de amilose do algoddozinho-do-campo, uma
vez que no espectro ficou mais evidenciado as estruturas cristalinas.
3.3  Microscopia optica com luz polarizada e microscopia eletrénica de varedura

Nas micrografias com luz polarizada do amido de raizes de algodaozinho-do-campo
observou-se a ocorréncia da cruz de malta nos granulos (Figura 2 A). Estas ocorrem devido a
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propriedade de birrefrigencia, resultante do alto grau de orientagdo molecular interna do

granulo, ndo tendo qualquer relagdo com a forma cristalina em particular, tendo o “hilum” do

granulo como centro da cruz (ELIASSON, 2004).

Figura 2. Imagens da cruz de malta (40x) (A) e micrografia eletronica de varedura (500x) (B)
do granulo do amido de algodaozinho-do-campo (Cochlospermum regium).

Caracteristicas morfol6gicas dos amidos, como a forma depende da fonte, bem como da
origem bioldgica. Além disso, a morfologia do granulo de amido depende das rotas bioquimicas
e metabolicas que ocorrem no cloroplasto ou amiloplasto, bem como a fisiologia e as condi¢Ges
vegetais agrondmicas e climaticas sob as quais foram cultivadas (Freitas et al., 2004). Como
pode ser visto na Figura 2 B, os granulos de amido foram de tamanho heterogéneo (6 — 25 pm),
apresentando aparéncia aredondada, circular disforme, com partes poliedricas, semelhante ao
gréanulo do amido da fruta de lobeira (Solanum lycocarpum) (Pascoal et al., 2013) e ao amido
de mandioca de alta amilose (Rolland-Sabaté et al., 2012).

3.4  Difratometria de raio-x

O amido das raizes de algodaozinho-do-campo apresentou picos em 14.9°, 16.9°, 17.8°
e 22.8°, tipicos de um amido de cristalinidade tipo A (Figura 2.3). Amidos podem apresentar
trés tipos de cristalinidade (A, B e C). O tipo A apresenta picos de alta intensidade para o angulo

de refracdo 26 em 15°, 17°, 18° e 23°. Amidos de cereais sdo tipicos do tipo A. O padrdo de
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cristalinidade do tipo A foi relatado em amidos de cereais e esta relacionado a amilopectina
com alta quantidade de cadeias curtas (Hoyos-Leyva et al., 2017). J& o tipo B apresentam
maiores picos de intensidade de difracao para os angulos a 20 a 5.6°, 15°, 17.2°, 22.2° ¢ 23°
sendo mais comum nos amidos de tuberosas, assim como em amidos com alto teor de amilose.
O tipo C apresenta uma mistura das caracteristicas A e B, com predominancia de A. Por fim,
um quarto tipo de cristalinidade, o tipo V, formado pela cristalizacdo da amilose complexada
com lipidios, que apresenta picos de intensidade nos angulos de difracao 20 em

aproximadamente 12.6°, 13.2°, 19.4° e 20,6° (Di-Medeiros et al., 2014; Mutungi et al., 2012).

htensidade

Figura 3. Difratograma de raio-X do amido de raizes de algoddozinho-do-campo
(Cochlospermum regium )

No entanto, alguns estudos mostram que alguns amidos nativos isolados de gréos de
milho, raizes e rizomas tropicais apresentam esse mesmo padréo de cristalinidade (Agama-

Acevedo et al., 2011; Sukhija, Singh, & Riar, 2016). Amidos de tuberosas, sdo mais comuns
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apresentarem o tipo B, com maior pico de intensidade para o angulo de 26 em 5°, 6°, 15°, 17°
e 22°. O teceiro tipo é o tipo C, que é uma mistura do tipo A e B, sendo o amido de mandioca
um tipico exemplo (Hoyos-Leyva et al., 2017). O grau de cristalinidade calculado do amido de
algodédozinho-do-campo foi de 45.8%, o que indica ser um amido com areas cristalinas maiores.
3.5  Propriedades térmicas (DSC)

O amido de raizes de algodaozinho-do-campo apresentou temperatura de gelatinizacao
inicial de 74.33 £ 0.07 °C, de pico de 78.47 £ 0.10 °C e final de 92.25 £ 0.91 °C, além de

entalpia de gelatinizacio de 18.11 + 1.54 J g (Figura 4).
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Figura 4. Termograma de DSC do amido de raizes de algoddozinho-do-campo
(Cochlospermum regium )

O amido de batata possui temperatura inicial (64.8 °C), de pico (67.8 °C) e de
finalizagdo (73.8 °C) inferiores ao do amido de raizes de algodaozinho-do-campo. A entalpia
de gelatinizagdo do amido de batata (13.27 J g) também foi menor que a requerida pelo amido

de raizes de algodaozinho do campo (Przetaczek-Roznowska, 2017).
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A energia requerida para a gelatinizacdo do amido indica a presenca de regides
cristalinas (atribuidas as fragdes lineares da amilopectina e fragdes de amilose) e zonas amorfas
(alta concentracdo de amilose). Estudos indicam que a presenca de zonas cristalinas aumenta a
quantidade de energia necessaria para o inicio da gelatinizacdo do amido, enquanto que zonas
amorfas reduzem a quantidade de energia (Jiménez-Hernandez et al., 2007). Assim, a alta
entalpia de gelatinizacdo do amido de raizes do algodaozinho-do-campo reflete o alto grau de
cristalinidade verificado na analise de difratometria de raio-X (45.8%).

3.6  Termogravimetria

A primeira perda de massa ocorreu na faixa de temperatura entre 45.47 °C e 82.34 °C,
com valor de 0.699 mg (10.461 %), referente a perda de componentes volateis e a agua de
hidratacdo do amido de raizes de algoddozinho-do-campo. Na sequéncia, observou-se um platé
até aproximadamente 305 °C. A segunda fase ocorreu na faixa de temperatura de 306 °C a 333
°C, com perda de massa de 4.263 mg (63.798 %).

O alto percentual de perda nesta faixa de temperatura indica a decomposicdo de
compostos de cadeia carbdnica similar, caracteristica de homopolisacarideos como amido (Di-
Medeiros et al., 2014). De acordo com Xu et al. (2014) a decomposi¢do do amido é causada
por reacdes de desidratacdo inter ou intra-moleculares, onde a agua € o principal produto de
decomposicédo. A partir disso, esses autores hipotetizaram que ocorre uma aproximacdo da
estrutura cristalina e 0 aumento das interagdes inter-moleculares como principais fatores que
poderiam influenciar a decomposicéo térmica do amido. Com isso, se pode inferir que o grau
de cristalinidade do amido, bem como o teor de amilose e o tamanho das ramificagdes das
cadeias de amilopectina influénciam na decomposicao deste.

3.7  Solubilidade em agua, poder de entumescimento e absorc¢éo de 6leo
A solubilidade e a capacidade de absor¢éo de agua do amido de raizes do algodaozinho-

do-campo a temperatura ambiente (28 °C) foram de 0.38 + 0.01 g 100 g e 1.79 + 0.03 g de gel
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g de amostra’, respectivamente. O indice de absor¢do de 6leo do amido foi de 1.70 + 0.03 g de
gel g de amostra™. A solubilidade do amido do algoddozinho-do-campo é dependente da
temperatura, com comportamento linear (r> =0.95) crescente, ou seja, com 0 aumento da
temperatura houve um aumento da solubilidade em agua do amido (Figura 5), apresentando

maximo de 3.8 g 100 g* em 90 °C.
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Figura 5. Indice de absorcdo e solubilidade em agua do amido de algoddozinho-do-campo
(cochlospermum regium )

A absorcéo de agua ou poder de entumescimento do amido de algoddozinho também
apresentou comportamento linear (r> =0.96), onde o aumento da temperatura desencadeou o
aumento da retencéo de agua pelo amido (Figura 5), apresentando méaximo de 8.9 g g™ em 90
°C. O amido de milho apresenta solubilidade (9.8 g 100 g*) e poder de entumescimento (16.78
g g1) em 90 °C (Nakthong et al., 2017), superior ao do amido do algodozinho-do-campo.
Portanto, 0 amido das raizes de algodaozinho-do-campo, sob temperatura de cozimento absorve

menos agua e se solubiliza menos que 0 amido de milho, mantendo mais a estrutura dos ganulos
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no produto final, podendo contribuir para a melhoria da textura do produto final, pois 0s
granulos menos danificados podem conferir maior firmeza ao produto.

A hidratacao e a solubilidade do amido durante o aquecimento reflete a intensidade das
interacdes exitentes entre as cadeias do amido no estado amorfo e cristalino. O percentual de
amilose e amilopectina, bem como a distribuicdo dessas moleculas afetam essas interacdes, 0
que resulta na variacdo da capacidade de absorcdo e de solubilidade em agua do amido (Di-
Medeiros et al., 2014). A solubilidade em agua do amido € um parametro que reflete a
desintegracdo dos granulos e a perda de componentes de baixo peso molecular, como a amilose.
Com o aumento da temperatura, ocorre a degradacao dos granulos de amido, devido ao processo
de gelatinizagcdo, com consequentemente perda de ligacdes intramoleculares, responsaveis pela
organizacdo cristalina do ganulo, resultando na perda da estrutura cristalina e a formacéo da
estrutura amorfa (Ma et al., 2008). O que certamente ocorreu nesta pesquisa com o amido de
raizes do algoddozinho-do-campo, resultado da elevacdo da temperatura, que favoreceu o
aumento da solubilizacdo do amido na &gua com temperaturas elevadas.

3.8  Propriedades de pasta (RVA)

Quanto menor a temperatura de pasta do amido mais baixa é a resisténcia do granulo de
amido a absorc¢do de agua, consequentemente maior sera a capacidade de absor¢do de agua do
amido (Przetaczek-Roznowska, 2017; Sandhu & Singh, 2007). Além disso, Tester e Morrison
(1999) relataram que o contetdo mais baixo do complexo amilose-lipidios auxiliam a absorcéo
de agua, o que facilita a absorcao de agua pelo granulo de amido. Esses fatos estdo de acordo
com o encontrado nesta pesquisa, uma vez que o amido das raizes do algodaozinho-do-campo
possui baixa capacidade de absorcao de agua e temperatura de pasta relativamente alta (73.42
+ 0.32 °C ) (Figura 6), quando comparada com a do amido de batata (cerca de 66.9 °C)

(Przetaczek-Roznowska, 2017).
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336 A temperatura de pasta foi condizente com a temperatura inicial do pico de gelatinizacao
337  encontrado na analise térmica do DSC. O amido de algod&dozinho-do-campo apresentou uma
338  viscosidade de pico igual a 2333 £ 20 cP e viscosidade final de 1804 + 11 cP. Em temperatura
339  constante (95 °C), apresentou viscosidade minima de 943.6 £ 4.5 cP. As viscosidades de pico
340 (3447 cP) e final (1733 cP) do amido de batata sdo maiores que as do amido de raizes de
341  algoddozinho-do-campo.

342 A viscosidade final da pasta ficou em torno de 1804 + 11 cP, enquanto a tendéncia a
343  retrogradacdo, calculada pela diferenca entre a viscosidade final e a viscosidade minima a
344  temperatura constante, relacionada com reorganizacdo das moléculas de amido (SUN et al.,
345  2014), foi de 860.3 + 6.4 cP, valor superior ao apresentado pela batata (277 cP) (Przetaczek-

346  Roznowska, 2017).

2500 100

2000 90
= o
L °_
< 1500 80 ©
© -}
3 ©
‘5 (]
S 1000 70 2
&2 S
> -

500 60

0 50

8 208 408 608 808 1008 1208
Tempo (s)

347

348  Figura 6. Curva de empastamento tipico do amido de raizes do algodaozinho-do-campo, obtida
349 emRVA
350 A quebra de viscosidade, ou diferenca entre o valor da viscosidade maxima e da

351  viscosidade minima a temperatura constante (95 °C), foi de 1387 + 16 cP, e esta associada a
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estabilidade dos granulos de amido em relacdo ao aquecimento (Oro et al., 2013).
Normalmente, o alto poder de entumecimento também correlaciona-se com uma alta
viscosidade de pico a quente e uma alta quebra de vicosidade a quente (Li & Yeh, 2001;

Nakthong et al., 2017).

4 CONCLUSAO

Conclui-se que a extracdo do amido de algoddozinho-do-campo pode ser viavel e este
possui caracterisitcas quimico-estruturais, térmicas e tecnoldgicas peculiares, bem diferentes
das apresentados por amidos muito utilizados comercialmente (batata e milho), como por
exemplo, o amido das raizes de algoddozinho-do-campo, sob temperatura de cozimento absorve
menos agua e se solubiliza menos que 0 amido de milho, mantendo mais a estrutura dos ganulos

no produto final, podendo contribuir para a melhoria da textura deste.
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CAPITULO 3

EXTRACAO, CARACTERIZACAO QUIMICA E PROPRIEDADES TERMICAS DO
AMIDO DE BATATA-DE-TEIU

Resumo: Jatropha elliptica (Pohl) Muell Arg é uma planta pertencente a familia das
Euphorbiaceae, nativa do cerrado brasileiro, e conhecida popularmente como “batata-de-teiti”.
Embora, as plantas deste género sejam amplamente estudadas, existe caréncia de
conhecimentos cientificos sobre os aspectos fisico-quimicos e tecnoldgicos da Jatropha
elliptica e suas possiveis aplicacfes, em alimentos e ou medicamentos, sendo que uma possivel
aplicacdo para a raiz da batata-de-teill é a extracdo de amido. Com isso, este trabalho teve por
objetivo verificar a viabilidade para a extracdo do amido e a avaliar as caracteristicas térmicas,
viscoamilogréficas e fisico-quimicas do amido extraido de batata-de-teid. O rendimento da
extracdo de amido foi de 22.8+1.1%, sendo o produto obtido um p6 branco com pequena
tendéncia ao alaranjado imperceptivel ao olho nu, com teor de carboidratos de 96.82% (b.s.), e
baixos teores de cinzas, proteinas e fibra alimentar total. O amido de batata-de-teit apresentou
teor de amilose de 32.82%, cristalinidade de 60.23% , difratograma do tipo A, cruz de malta
sob luz polarizada e espectro de infravermelho com transformada de Fourier e curva
termogravimétrica caracteristico de amido de tubérculos. A temperatura inicial de gelatinizacao
do amido de batata-de-teit foi de 70.11 °C, a de pico foi de 73.84 °C e a final 85.52 °C, e 0
amido apresentou baixa tendéncia a retrogradacdo. Conclui-se que o amido de batata-de-teid
possui caracterisitcas quimico-estruturais, térmicas e tecnoldgicas peculiares e adequadas para
uso na industria de alimentos e farmaceutica.

Palavras chave: Jatrhofa eliptica (Pohl) Muell Arg, amilose, difractometria de raio-X,

propriedades de pasta, calorimetria.
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1 INTRODUCAO

Jatropha elliptica (Pohl) Muell Arg é uma planta herbcea subarbustiva nativa do
cerrado brasileiro, conhecida popularmente como “batata-de-teitt”, “purga-de-lagarto” ou
“erva-de-teit1”. Dentre os bioativos isolados do rizoma da batata-de-teiu destacam-se a jatrofona
e a jatrofolona A e B. A jatrofona demonstrou atividade contra o caramujo Biomphalaria
glabrata, podendo ser utilizada na producédo de medicamentos contra a esquistossomose (Dos
Santos et al., 2014). A jatrofolona A e B apresentaram atividade gastroprotetora contra lesfes
induzidas por &acido cloridrico e etanol, com redugdo das lesGes em até 54%. Os efeitos
citotoxicos destes compostos também foram demonstrados em fibroblastos e células de
adenocarcinoma gastrico (Devappa, Makkar, & Becker, 2011; Pertino et al., 2007).

Embora popularmente conhecidas pelos seus beneficios medicinais, as plantas
pertencentes ao género Jatropha que foram exploradas até agora foram J. curcas, J.
gossypifolia, J. glandulifera, J. multifida e J. podagrica (Sharma & Singh, 2012). Embora, as
plantas deste género estejam amplamente distribuidas, existe caréncia de conhecimentos
cientificos sobre os aspectos fisico-quimicos e tecnoldgicos da Jatropha elliptica e suas
possiveis aplicacdes, em alimentos e ou medicamentos.

Uma possivel aplicacdo da raiz da batata-de-teil é a extracdo de amido. Os amidos de
diferentes fontes botanicas variam em composic¢éo, morfologia, estrutura molecular, bem como
em arranjo e conteudo de amilose e amilopectina (Hoover, 2010). O teor de amilose e
amilopectina, influenciam de modo determinante, nas propriedades tecnologicas do amido, tais
como a gelatinizacdo, solubilizacdo em agua, recristalizagdo (retrogradacdo), inchaco e
propriedades visco-elasticas. A amilopectina contribui para o inchamento do granulo, enquanto

a amilose e os lipidios o inibem (Rocha, Demiate & Franco, 2008).
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Como néo héa relatos na literatura sobre a extracdo e a caracterizacdo do amido da batata-
de-teid, este trabalho teve por objetivo verificar a viabilidade da extracdo do amido das raizes
de batata-de-teil, e a avaliar as suas caracteristicas térmicas, viscoamilogréficas e fisico-

quimicas.

2 MATERIAL E METODOS
2.1 Material

As raizes de batata-de-teit foram coletadas na zona rural do municipio de Mara Rosa-
GO (-14.05938, -49.369186), em uma area antropizada de cerrado, com pastagem tipica de
litosolo, no més de julho do ano de 2016. As raizes foram acomodadas em embalagens de
polietileno de baixa densidade, mantidas sob refrigeracdo durante o transporte até o laboratorio,
e imediatamente processadas.
2.2  Extracdo do amido

As raizes foram lavadas em &gua corrente, descascadas e cortadas manualmente e
mergulhadas em solugdo de metabissulfito (5 g L™ de 4gua) durante 15 min, em uma proporgao
de 1 kg de matéria-prima para 2 L de solucdo de metabissulfito. Em seguida, foram trituradas
com a agua na proporcédo de 2 L para 1 kg de raiz em liquidificador. O amido foi extraido por
peneiracdo e trés lavagens sucessivas da massa usando malhas finas com abertura entre 35 e
400 mesh. O filtrado foi colocado em repouso para a decantacdo do amido. O sobrenadante foi
descartado, e o precipitado foi seco em estufa de circulagéo de ar a 35 °C durante 48 h. Logo
apos, o produto foi reduzido a po, utilizando gral e pistilo, e foi passado em peneira com malha
de 35 mesh (abertura 500 pum). O rendimento foi calculado como a relagéo entre o peso inicial
médio das raizes sem casca (500 g) e o peso medio do produto final, em trés repeticOes, e 0S

resultados foram expressos em g 100 g.
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2.3  Composicdo proximal e atividade de agua

A umidade das amostras foi quantificada em estufa a 105 °C até peso constante; as cinzas
por pesagem apds incineracdo a 550 °C em forno mufla; o teor de nitrogénio pelo método micro-
Kjeldahl, que multiplicado pelo fator 6.25 resultou no teor de proteina bruta; e os lipideos por
extracdo com éter de petroleo P.A., em aparelho Soxhlet. Para obter a fibra alimentar total foi
utilizada amostra desengordurada da extracdo por Soxhlet, seguindo método enzimico-
gravimétrico. A atividade de agua foi determinada no AquaLab digital (AquaLab, Series 3TE,
Pullman, USA), acoplado a um banho termostatico controlado, na temperatura de 25 °C. As
analises foram realizadas em triplicata, todas conforme as recomendag6es da AOAC (2012).
2.4 Cor intrumental

Os parametros instrumentais de cor das amostras foram obtidos por meio de colorimetro
(Bankinh Meter Minolta, BC-10, Ramsey, USA), calibrado com placa de porcelana branca. A
luminosidade (zero = preto e 100 = branco), as coordenadas de cromaticidade a* (-80 até zero
= verde, e zero ao +100 = vermelho) e b* (-100 até zero = azul, do zero ao + 70 = amarelo)
foram lidas, e a partir dos parametros a* e b* se calculou a croma (saturacéo da cor) e 0 angulo
Hue (tonalidade ou matriz) (Reddy, Luan & Xu, 2017).
2.5  Microscopia com luz polarizada

A andlise de birrefringéncia foi realizada em microscopio éptico (Zeizz Axioskop-
MC80) sob luz polarizada, conforme Huang et al. (2015). Pequena quantidade de amostra foi
colocada em l&mina de vidro e adicionou-se uma gota de glicerol. Posteriormente, a amostra
foi coberta com uma laminula de vidro e levadas ao microscopio para observacdo. Cada amostra
foi analisada em magnitude de ampliacao de 10 a 40X.
2.6 Microscopia eletronica de varredura

A amostra de amido em pd, previamente desidratada, foi fixada com fita dupla face, em

suportes de aluminio e em seguida metalizada com uma camada de ouro de 350 A de espessura.
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Para a andlise das amostras utilizou-se microscopio eletrénico de varredura JEOL (JSM —
6610). Os granulos de amido foram examinados sob microscopio, e as fotografias foram tiradas
em triplicata, com aumento de 200 a 1000 vezes (Di-Medeiros et al., 2014).
2.7  Espectroctroscopia de infravermelho com transformada de Fourier

Esta analise foi realizada em espectroscopio (Bomem Hartmann & Braun, MB 102,
Quebec, California), com pastilhas de brometo de potassio (KBr). Para o preparo das pastilhas,
aproximadamente 1 mg de cada amostra foi misturado com 100 mg de KBr, comprimiu-se a
mistura entre dois pastilhadores sob alta pressdo (8 ton) até a formacdo de uma pastilha
translicida. As condicGes de operagdo foram estabelecidas na regido 400-5600 cm™, com 12
varreduras e resolucdo de 4 cm(Di-Medeiros et al., 2014).
2.8 Conteudo de amilose

O teor de amilose foi determinado conforme metodologia descrita pela American
Association of Cereal Chemistry (AACC, 2000), a partir da leitura em espectrofotdometro (Bel
Photonic, SP2000UV, Piracicaba, Brasil), calibrado com comprimento de onda de 620 nm. A
equacdo da reta da curva padrdo foi obtida por concentraces de amilose pura de 8% a 60%
(Sigma-Aldrich, amylose from potato, Darmstadt, Alemanha).
2.9  Difratometria de raio-X do amido nativo

O grau de cristalinidade, definido como a razdo entre a area da regido cristalina e a area
total coberta pela curva, foi estimado quantitativamente seguindo o método de Nara e Komiy
(1983). Difratrometro de raios-X (Shimadzu, XRD-6000), com tubo de cobre de radia¢do Ka,
40 kV e 100 mA, e varredura entre 10.000 - 80.000 foi utilizado. Para evitar a interferéncia de
umidade relativa, a amostra foi seca durante 24 h e mantida até utilizacdo em dessecador
contendo silica gel.

2.10 Termogravimetria (TG)
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As propriedades térmogravimétricas foram medidas com um analisador térmico
(Shimadzu, DTG 60/60H), com a temperatura variando de 25 a 500 °C, com uma taxa de
aquecimento de 10 °C min™. O teste foi conduzido sob atmosfera de nitrogénio, utilizando um
cadinho de alumina, e o peso inicial da amostra foi de 6.0 mg (Di-Medeiros et al., 2014).

2.11 DSC

As propriedades térmicas foram determinadas em um calorimetro diferencial de
varredura (TA Instruments, Q20, New Castle, UK), segundo Weber, Collares-Queiroz, Chang
(2009). A amostra foi aquecida no intervalo entre 40 e 120 °C, a uma taxa de aquecimento de
10 °C min. A partir da curva, a entalpia de gelatinizacio, os intervalos de temperatura de
gelatinizacdo, a temperatura no inicio da gelatinizacdo, no pico e final foram calculadas com
auxilio do software TA Universal Analysis (TA Instruments, New Castle, UK).

212 RVA

Para avaliacao das propriedades de pasta foi utilizado o Rapid Visco Analyzer (Perten,
RVA 4500, Huddinge, Suécia). Amostra de 2.5 g foi dispersa em 25 mL de agua destilada,
mantida a 50 °C durante 1 min, e posteriormente aquecida a 95 °C a uma velocidade de 9.5 °C
min-1. Em seguida, a amostra foi mantida a 95 °C durante 2.5 min, e subsequentemente resfriada
para 50 °C a uma velocidade de 11.84 °C minL. Pico de viscosidade, viscosidade final, quebra
de viscosidade ou breakdown e tendéncia a retrogradacédo ou setback foram determinados, e 0s

resultados expressos em centipoise (cP) (Di-Medeiros et al., 2014).

2.13 Solubilidade e poder de entumescimento

O poder de intumescimento foi determinado segundo Anderson et al. (1969). Amostras
de 2,5 g adicionadas de 30 mL de agua destilada em tubos de centrifuga foram agitadas em
banho maria por 30 min em temperaturas de 55 °C, 65 °C, 80 °C e 90 °C, e seguida centrifugadas

(Best Eletronics, TG- WS, Xangai, China) a 3000 rpm, por 15 min. O sobrenadante foi retirado
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cuidadosamente com auxilio de uma pipeta volumétrica de 10 mL e colocada para evaporar em

placa de Petri previamente tarada.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Rendimento, cor, atividade de agua, composi¢do centesimal e amilose

O rendimento da extracdo de amido das batatas-de-teiti foi de 22.8 + 1.1 g 100 g* (b.s.),
resultado inferior ao da extracdo de amido da mandioca, a qual apresenta rendimento ao redor
de 30 g 100 g* (Fakir et al., 2012).

O produto obtido, foi um p6 branco (Figura 1 A), com 0s seguintes padrdes de cor
instrumental: L* de 95.38 (cor clara); coordenada de cromaticidade a* 2.55 (cor neutra, com
ligeira tendéncia ao vermelho) e b* 4.13 (cor ligeriamente amarelada); Croma igual a 4.86 (cor
bem desbotada) e a&ngulo Hue de 58.27° (levemente alaranjada). Amidos com maiores valores
de luminosidade apresentam maior leveza e pureza, sendo que para 0 uso do amido em varias
aplicacBes na industria de alimentos e farmaceutica, a cor € recomendada é a mais branca
(Reddy, Luan & Xu, 2017).

Atividade de dgua do amido de batata-de-teit foi de 0.65 £ 0.01 a 25 °C. A atividade da
agua do produto representa o estado energético das moléculas de dgua nos alimentos. Esta
propriedade termodindmica dos alimentos esta relacionada a fugacidade da agua do produto
que influenciam varias taxas de reacdo bioguimicas e o crescimento microbiano (Tadapaneni
et al., 2017), sendo que, a baixa atividade de agua corrobora para a manutencdo das
caracteristicas do produto e dificulta o desenvolvimento de microrganismos e possiveis reaces
biogquimicas.

O amido apresentou um grau de pureza de 96.42%, baixos teores de cinzas e proteinas,

e tracos de lipidios (Tabela 1).
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Tabela 1. Composicdo centesimal, amilose e amilopectina do amido extraido da raiz do batata-

de-teiti (Jatropha elliptica (Pohl) Muell Arg), expressaem g 100 g*

Componente* Média Desvio-padrao Coeficiente de
variacao (%)
Umidade 13.422 0.002 0.013
Cinzas 1.232 0.001 0.040
Lipidios 0.001 0.000 0.010
Proteina 1.865 0.006 0.343
Carboidratos 83.480 0.009 0.011
Fibra alimentar total 0.371 0.018 4.852
Amilose 31.821 0.996 3.130

*Resultados em base umida

Os teores de cinzas e proteina do amido da batata-de-teitl (Tabela 1) foram superiores
aos do amido de mandioca (0.24 g 1009 e ndo detectado, respectivamente), enquanto que o
teor de lipidios do amido de mandioca (0.1 g 100 g) foi maior que o da batata-de-teid. O amido
de batata-de-teitl também apresentou baixo teor de fibra alimentar total quando comparado com
0 amido de mandioca (Lovera et al., 2017).

O amido da batata-de-tei(i apresentou teor de amilose de cerca de 31.82 g 100 g* (Tabela
1), valor superior aos determinados em amido de mandioca por Tan et al. (2017) de 26.97 g 100
g, e por Chandanasree, Gul & Riar (2016) de 20.93-22.61 g 100 g*. O teor de amilose
influencia diretamente as propriedades funcionais do amido e pode influenciar na capacidade
de inchamento do granulo, gelatinizacao, retrogradacéo e no comportamento durante a ingestao,
sendo que o conteudo de amilopectina contribui para inchago dos granulos enquanto a presenca
de complexos lipidios-amilose pode retardar a gelatinizagdo do granulo, aumentando a

temperatura de gelatinizacdo (Schirmer et al., 2013).
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3.2 Microscopia com luz polarizada e microscopia eletrénica de varredura
O amido de batata-de-teit apresentou birrefrigéncia, quando observado em microscopia
com luz polarizada, pois se observou a cruz de malta em cada granulo do amido de batata-de-

teit (Figura 1 B).

-

x1,000 10pm —

Figura 1. Imagens do amido de batata-de-teit (Jatropha elliptica (Pohl) Muell Arg) (A) sob
microscopia com luz polarizada 40x (B) e micrografias eletrdnica de varredura em 200x (C) e
em 1000x (D)

A birrefringéncia ocorre devido ao alto grau de orientacdo molecular interna. Os
diferentes graus de ordenamento na estrutura dos granulos de amido sdo responsaveis pelas
propriedades de birrefringéncia e cristalinidade, onde as regifes amorfas contém estruturas nao

ordenadas e ndo podem ser distinguidas do fundo. Este padrdo de interferéncia observado toma
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a forma de uma “cruz de Malta” quando observadas sob luz polarizada (Wang et al., 1998),
como ocorreu nesta pesquisa (Figura 1 B).

Os granulos de amido de batata-de-teitl sdo heterogeneos (6 — 20 um) (Figura 1 C),
apresentam formato oval irregular e cuboidal. O granulo apresenta superficie uniforme, sem a
presenca de ranhuras, e apresenta orificio lateral (Figura 1 D). O amido de batata-de-teiu
apresentou morfologia semelhante ao amido de batata (Jiménez-Hernandez, Salazar-Montoya,
& Ramos-Ramirez, 2007; Singh et al., 2003).

3.3  Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourrier

O amido de batata-de-teit apresentou espectro de infravermelho com transformada de
Fourrier (Figura 2) com pico largo em 3392 cm™, referente ao agrupamento OH; pico de menor
na regido de 2936 cm, atribuido a vibragdo de estiramento da ligacdo CH2 da molécula de
glicose. O pico na regido de 1643 cm™ é atribuido a vibragdes do agrupamento OH provenientes
de agua de hidratacao presente na regido amorfa do amido (Reddy, Luan, & Xu, 2017). Os picos
a 1157 cm?, 1079 cm™ e 1019 cm™ estdo relacionados com a vibracdo de alongamento de C—
O-C e C-O-H das ligacGes glicosidicas, caracteristicas de polissacarideos (Pavia et al., 2015;
Silva et al., 2010).

Os demais picos apresentados no espectro foram em 929, 860, 761, 711, 611, 575 e 525
cm™. Segundo Jiang et al. (2011) o pico em 929 cm reflete a sensibilidade a 4gua, caracteristica
da hidrofilicidade do amido. Os picos observados entre 760 e 929 cm™ foram devidos a ligacéo
de hidrogénio do grupo OH, a vibracdo do tipo esqueleto da ligacdo glicosidica a-1,4 e

alongamento C—C (Das, Jha, & Kumar, 2015), respectivamente.
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Figura 2. Espectro de infravermelho com transformada de Fourier do amido de batata-de-teid
(Jatropha elliptica (Pohl) Muell Arg)
3.4  Difratometria de raio-x

O amido de batata-de-teil apresentou caracteristicas de um amido do tipo A,
evidenciado pela presenca do dubleto com picos em 16,9°, 17,7° e picos intensos em 14,9° e
22,8° (Figura 3). Amido extraido da raiz de mandioca também apresentaram cristalinidade do
tipo A (Tan et al., 2017).

Os espectros do tipo A exibem maiores picos de intensidade nos angulos de difragao 20
em aproximadamente 15.3°, 17.1°, 18.2° e 23.5°, sendo estes caracteristicos de amidos de
cereais. Ja o tipo B apresentam maiores picos de intensidade de difracdo para os angulos a 20 a
5.6°, 15°, 17.2°, 22.2° e 23° sendo mais comum nos amidos de tuberosas, assim como em
amidos com alto teor de amilose. O tipo C apresenta uma mistura das caracteristicas A e B, com
predominancia de A. Por fim, um quarto tipo de cristalinidade, o tipo V, formado pela

cristalizacdo da amilose complexada com lipidios, que apresenta picos de intensidade nos
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angulos de difracdo 20 em aproximadamente 12.6°, 13.2°, 19.4° e 20,6° (Di-Medeiros et al.,
2014; Mutungi et al., 2012). Amidos do tipo A apresentam duplas hélices em arranjo
monoclinico. Possui uma estrutura relativamente compacta com um baixo contetdo de agua
resultando em uma conformacéo altamente cristalina. Este tipo de amido apresenta cadeias

curtas de amilopectina e baixos teores de fosforo (Parker & Ring, 2001; Tester et al., 2004).

htensidad e

Figura 3. Difratograma de raio-x do amido de batata-de-teit (Jatropha elliptica (Pohl) Muell
Arg)

O amido de batata-de-teill apresentou um grau de cristalinidade de 60,23%. A
cristalinidade do amido encontra-se associada principalmente a amilopectina, de 15 a 45%, ja
a auséncia da amilose ndo afeitaria a cristalinidade do amido, isso € observado principalmente
em amidos cerosos que apresentam um baixo teor de amilose (Rocha et al., 2008; Salgado et

al., 2005).
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No entanto, quanto maior o contetdo de amilose, maior o percentual de areas amorfas,
consequentemente menos cristalino sera o material (Ambigaipalan et al., 2011). Mas, a amilose
pode localizar-se entre as moléculas de amilopectina e se associar com as regides lineares da
mesma, contribuindo com alto grau de ordem dentro das regifes cristalinas da molécula de
amilopectina (Bello-Pérez et al., 2010), o que justificaria o alto grau de cristalinidade do amido
de batata-de-teid, visto seu teor de amilose consideravel (31.8 g 100 g*). Ha relatos na literatura
de cristalinidade entre 38 e 49% para amidos de mandioca com conteudo de amilose variando
entre 6 e 21% (Gomand et al., 2010; Nuwamanya et al., 2009; Rolland-Sabaté et al., 2012,
2013), valores de cristalinidade e amilose inferiores ao encontrado para a batata-de-teid, sendo
estes justificaveis pela diferenca de espécies, apesar de serem da mesma familia boténica.

3.5  Termogravimetria

A curva termogravimetrica do amido de batata-de-teil apresentou trés picos de perda de
massa. O primeiro primeiro pico teve temperatura inicial de 44.18 °C + 0.20 e temperatura final
de 78.46 °C £ 0.18 com uma perda de massa de 0.762 mg + 0.001 (10.187%), referente a perda
da &gua de hidratacdo. O segundo ponto de perda de massa ocorreu entre 304.24 °C + 0.21 e
330.73°C £ 0.37 com uma perda de massa de 4.624 mg + 0.001 (61.818%). O alto percentual
de perda de massa nessa faixa é resultado da decomposicdo de compostos de cadeia carbdnica
similar, caracteristica de homopolisacarideos como o amido (Franklin et al., 2017).

3.6  Propriedades térmicas

A temperatura inicial de gelatinizacdo (To) do amido de batata-de-teit foi de 70.11 °C
+ 0.03, a temperatura de pico de 73.84 °C £ 0.05 e a temperatura final de 85.52 °C + 0.67. A
energia requerida para a gelatinizacdo do amido de batata-de-teiti foi de 12.12 J g* + 0.43

(Figura 4).
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Figura 4. Termograma do amido de batata-de-teit (Jatropha elliptica (Pohl) Muell Arg)

O amplo intervalo de temperatura para a gelatinizacdo do amido (70.11 a 85.52 °C)
indicou que os granulos apresentaram resisténcia a gelatinizacdo, o que provavelmente esta
relacionado ao alto grau de cristalinidade deste amido. Também apresentaram um amplo
intervalo de temperatura de gelatinizagcdo os amidos de araruta (68.5 a 85 °C) (Moorthy, 2002),
Curca angustifolia (75 a 85 °C) (Franklin et al., 2017) e mandioca (61.48 a 84.07 °C)
(Chandanasree, Gul & Riar, 2016).

O amido de batata-de-teiti apresentou maior faixa de temperatura de gelatinizacéo,
comparado com amidos comerciais como amidos de milho, batata e mandioca que apresentam
intervalo de gelatinizagéo entre 65 a 72 °C (Biliaderis, Maurice, & Vose, 1980; Jyothi, Moorthy
& Vimala, 2003; Pushpadass et al.,2009). O que sugere um maior grau das forcas associativas
entre as suas cadeias de amilopectina e amilose.

Amidos com maior temperatura de gelatinizacdo sdo resistentes a degradacdo dos
granulos durante o aguecimento em agua, o que seria desejavel para um ingrediente de produtos
alimentares que fossem submetidos a altas temperaturas durante o processamento, como por

exemplo na produgéo de requeijdo cremoso com amido e molhos prontos.
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3.7 RVA

O amido da batata-de-teit apresentou temperatura de pasta de cerca de 69.07 °C (Figura
5), 0 que condiz com a temperatura inicial do pico de gelatinizacdo encontrado na analise de
DSC (70.11°C), e é proxima a temperatura de pasta de amido de mandioca (64.4 — 67.7 °C)
(Tan et al., 2017). A viscosidade de pico foi igual a 1960 + 1 cP e viscosidade final de 1193 +
6 cP (Figura 5), valores bem inferiores ao apresentado pelo amido de mandioca, 3995 cP e 4232
cP, respectivamente (CHANDANASREE, GUL & RIAR, 2016). O pico de viscosidade reflete
a capacidade do amido de inchar livremente antes de sua desestruturacéo fisica. A viscosidade
méaxima é frequentemente correlacionada com a qualidade do produto final e também fornece
uma indicacdo da carga viscosa que pode ser encontrada durante a mistura (Alamu, Maziya-

Dixon & Dixon, 2017).
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Figura 5. Viscoamilograma do amido da batata-de-teit (Jatropha elliptica (Pohl) Muell Arg)
Em temperatura constante (95 °C), a viscosidade minima foi de 641 + 8 cP. A tendéncia

a retrogradacéo, calculada pela diferenca entre a viscosidade final e a viscosidade minima a

temperatura constante foi de 551.5 + 2.1cP, caracteristica de amido que formam géis estaveis.

Chandanasree, Gul & Riar (2016) reportaram que o amido de mandioca apresentou uma alta
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tendéncia a retrogradacéo (2802 cP), a qual é cerca de cinco vezes maior que a do amido de
batata-de-teiu.

A quebra de viscosidade do amido de batata-de-teit, ou diferenca entre o valor da
viscosidade méaxima e da viscosidade minima a temperatura constante (95 °C), foi de 1318.5 +
7.8 CP, e esta associada a estabilidade dos granulos de amido em relacdo ao aquecimento (Oro
et al.,, 2013). As propriedades de pasta encontradas para 0 amido de batata-de-teil se
assemelharm as relatadas para o amido de mandioca (Alamu, Maziya-Dixon & Dixon, 2017).
Pois, quando o amido de mandioca atinge a temperatura de gelatinizacéo, os granulos de amido
sofrem um grau de inchaco relativamente alto, resultando em uma alta viscosidade de pico,
seguida de uma rapida quebra da pasta. Embora, a temperatura de pico e a tendéncia a
retrogradacdo do amido de batata-de-teit tenham sido menores que a do amido de mandioca.
3.8  Solubilidade e poder de entumescimento

O amido de batata-de-teill apresentou solubilidade e poder de inchamento com
comportamento polindmial de segundo grau, o qual demostra que o aumento da temperatura
aumenta a capacidade de solubilizacdo e de absorcdo de agua do amido na agua até cerca de 80
°C, seguida de um decrescimo da solubilidade (Figura 6 A, B). O aumento da solubilidade esta
relacionado ao grau de desestruturagédo promovido pelo aguecimento do granulo do amido sob
agitacdo mecanica, onde ha uma perda de componentes de menor cadeia molecular para o
sobrenadante, sendo que esta depende de fatores como o contetudo de amilopectina, amilose,
presenca de minerais, lipidios e proteina (Wani et al., 2016).

O poder de intumescimento foi diretamente afetado e aumentado pelo aumento da
temperatura, chegando a aproximadamente 10 g de gel g™, seguida de uma estabilizagdo. O
inchaco do grénulo € um indicador do indice absorcdo de &gua dos granulos durante o
aquecimento. Os granulos de amido nativos séo insoluveis em agua fria, mas quando estes séo

aquecidos no presenca de excesso de agua, os granulos absorvem &gua, 0 que promove 0
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325 inchago (Cai & Weli, 2013). Esse comportamento descreve a perda da organizacdo radial de
326  cadeias de amilopectina e amilose (Colonna & Buleon, 2010), na qual ocorre uma interrupcao
327  irreversivel da ordem molecular dentro de granulos de amido.
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330 Figura 6. (A) Solubilidade, e (B) poder de entumescimento de amido de batata-de-teil
331  (Jatropha elliptica (Pohl) Muell Arg) em funcdo da temperatura

332 Assim, 0 aumento da absor¢do de agua resulta na perda da estrutura cristalina e da
333  solubilizagdo dos componentes de menor peso molecular, o que aumenta a solubilidade em

334  &gua. No entanto, quando o amido é submetido a acdo da energia mecénica e/ou térmica de
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maior grandeza, o indice de absorcdo de agua decresce indicando destruicdo da integridade
molecular do amido (Wani et al., 2016), o que ndo foi observado neste trabalho, uma vez que
ndo houve um decréscimo da absorcdo de agua e sim uma estabilizacdo, indicando que em
condicdes de agitacao e aquecimento a 90 °C os granulos do amido de batata-de-teit ndo foram
totalmente destruidos, sendo este indicado, por exemplo, para a producéo de requeijao, produto
que requer um amido que apresente uma certa estabilidade frente a tratamentos termicos.
4 CONCLUSAO

Conclui-se que a extracdo do amido de batata-de-teiu pode ser viavel e este possui
caracterisitcas quimico-estruturais, térmicas e tecnologicas peculiares e adequadas para uso na
industria de alimentos, como por exemplo na producéo de requijdo cremoso e molhos prontos,
uma vez que o amido de batata-de-teil apresenta uma boa estabilidade térmica e baixa tendéncia
a retrogradacdo, e na industria farmaceutica, como excipiente na formulacédo de medicamentos,

como por exemplo no paracetamol.
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CAPITULO 4

EXTRAGAO E CARACTERISTICAS QUIMICO-ESTRUTURAIS, TERMICAS E
TECNOLOGICAS DO AMIDO DE LIRIO-DO-BREJO (Hedychium coronarium J.
Koen)

Resumo: O lirio-do-brejo, natural do Nepal, é considerado planta invasora no Brasil, pois
apresenta crescimento rapido e negativo para a biodiversidade vegetal. Os rizomas sao
aproveitados pelo homem, devido suas propriedades medicinais, como nos tratamentos da
cefaleia, do cancer e das inflamacGes, mas também pode ser uma fonte potencial para a extragdo
de amido, ainda pouco explorada e com dados escassos literatura cientifica. Neste contexto, o
presente trabalho teve por objetivo contribuir com novos dados sobre o rendimento da extracéo
do amido em duas diferentes estacdes do ano e caracterizar as propriedades quimico-estruturais,
térmicas e tecnologicas do amido de lirio-do-brejo. O rendimento da extracdo de amido colhido
na estacdo seca foi de 22.0 £ 0.3 %, sendo o produto obtido um pé branco ligeiramente
amarelado, com pequena tendéncia ao verde imperceptivel ao olho nu, com teor de carboidrato
de 97.67%, e baixos teores de cinzas, proteinas e fibra alimentar total. O amido de lirio-do-
brejo apresentou teor de amilose de cerca de 59.16%, cristalinidade de 19.30% e um tipico
difratograma de amido do tipo B, auséncia da cruz de malta sob luz polarizada e espectro de
infravermelho com transformada de Fourier e curva termogravimétrica tipica de amido de
tubérculos. A temperatura inicial de gelatinizagdo (To) do amido de lirio-do-brejo foi de 72.30
°C, enguanto a de pico (Tp) foi de 76.78 °C e a final (Tc) 91.21 °C. O amido apresentou alta
tendéncia a retrogradacdo e aumento da solubilidade e do poder de entumescimento com o
aumento da temperatura. Conclui-se que o amido de lirio-do-brejo possui caracterisitcas
quimico-estruturais, térmicas e tecnologicas peculiares e adequadas para uso na industria de

alimentos.
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Palavras chave: Alimento alternativo, polimero natural, difractometria de raio-X, propriedades

de pasta, calorimetria, amilose.

1 INTRODUCAO

O Hedychium coronarium J. Konig é popularmente conhecido como lirio-do-brejo,
lirio-borboleta, napoledo, narciso, olimpia ou gengibre-branco. A planta é uma
monocotileddnea macrdfita da familia Zingiberaceae, natural da regido do Himalaia e da area
abrangida entre a India até a Indonésia, e aclimatada nas Américas, principalmente no Brasil
(Instituto Horus, 2016).

No Brasil, H. coronarium é considerada uma planta invasora, pois apresenta influencia
negativa para a comunidade vegetal, com consequéncias indesejadas para a biodiversidade das
areas invadidas (Castro et al., 2016; Saulino & Trivinho-Strixino, 2017). A principal forma de
aproveitamento, pelo homem, desta planta é o uso de seus rizomas, devido suas propriedades
medicinais, como no tratamento de cefaleia, cancer e inflamacéo, além de promover a apoptose
celular (Verma & Bansal, 2010), e de possuir atividade antifingica e antibacteriana (Joy, Rajan,
& Abraham, 2007). Além das propriedades medicinais os rizomas do lirio-do-brejo sdo uma
fonte em potencial para a extracdo de amido.

O amido é fonte de energia para seres humanos e animais, e também é uma importante
matéria-prima em varios segmentos industriais, como a industria de alimentos e farmacéutica.
Nas plantas, o amido é armazenado na forma de granulos semicristalinos com tamanho de 1 a
100 nm, e é consistituido por dois componentes principais: amilose, principalmente linear, e a
amilopectina, altamente ramificada (Blazek & Gilbert, 2011). As cadeias de amilose formam
duplas hélices organizadas em paralelo, e a amilopectina com um alto grau de ramificacdo e
ordenacdo estrutural é responsavel pelas caractéristicas cristalino dos granulos do amido,

podendo vaiar nos tipo A, B, C e V (Pérez & Bertoft, 2010; He & Wai, 2017). O contetdo de
7
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amilose e amilopectina influénciam drasticamente nas propriedades do amido. A amilopectina
proporciona 0 aumento da cristalinidade do amido, pois constitui a fracdo cristalina do granulo.
Ja os granulos de amido com alta concentracdo de amilose apresentam maior proporcéo de areas
amorfas o que lhe confere menor grau de cristalinidade. No entanto, a amilose pode localizar-
se entre as moléculas de amilopectina e se associar com as regifes lineares da mesma,
contribuindo com alto grau de ordem dentro das regides cristalinas da molécula de amilopectina
(Kitahara et al., 2017; Ambigaipalan et al., 2011; Bello-Pérez et al., 2010)

A Unica fonte cientifica encontrada na literatura que estudou o amido de lirio-do-brejo
avaliou a composicdo centesimal, teores de acucares totais, conteddo de amilose, as
propriedades de pasta, propriedades térmicas, solubilidade e absorcdo de agua, tipo de
cristalinidade e propriedades de adsorcdo de 4gua do amido. Com isso, 0s autores verificaram
gue os rizomas do lirio-do-brejo renderam cerca de 21,97% de amido (base seca), e este
apresentou baixa energia diferencial de adsorcéo de 4gua, 0 que denota ao produto caracteristica
de baixa higroscopicidade. O produto também apresentou teor de amilose superior aos dos
amidos de mandioca, batata e milho, elevada temperatura de empastamento e baixa tendéncia
ao inchamento, além de elevada estabilidade frente ao calor sob agitacdo mecanica, e alta
tendéncia a retrogradacdo (Ascheri et al., 2009; Ascheri et al., 2010).

Embora haja dados relevantes para a caracterizacdo do amido de rizoma de lirio-do-
brejo, estes necessitam de maior investigacdo, sobretudo estrutural, utilizando técnicas, tais
como as espectroscopicas para corroborar com resultados fisico-quimicos. Além disso, ndo ha
estudos que avaliaram o rendimento da extragdo em diferentes épocas do ano, o que é bastante
relevante em regides de estacdes bastante distintas, sobretudo no que se refere ao aporte hidrico
do ecossistema. Neste sentido o presente trabalho apresenta um aprofundamento do estudo
deste amido, em relacdo a caracterizacdo estrutural e propriedades tecnoldgicas, utilizando

espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourrier, a microscopia com luz
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polarizada, a microscopia eletrdnica de varredura, a termogravimetria, a resonancia magnética
nuclear (RMN), bem como dados sobre os parametros de cor instrumental do amido. Portanto,
0 presente trabalho teve por objetivo determinar o rendimento da extracdo em duas diferentes
estacdes do ano e caracterizar as propriedades quimico-estruturais, térmicas e tecnoldgicas do

amido de lirio-do-brejo.

2 MATERIAL E METODOS
2.1  Material

Amostras com 60 kg de rizomas de lirio-do-brejo foram coletados no municipio de
Vianopolis, Goias, Brasil, em duas épocas, setembro de 2016 (inicio da primavera) e em janeiro
de 2017 (inicio do verdo). Os rizomas foram acondicionados em sacos de polipropileno
trancado, e imediatamente transportados para o Laboratério de Aproveitamento de Residuos e
Subprodutos Agorindustriais da Escola de Agronomia da Universidade Federal de Goias, e
imediatamente processados.
2.2  Extracdo do amido

O amido foi extraido conforme Aschieri et al. (2009), onde os rizomas foram
descascados, cortados manualmente, e mergulhados em solugdo aquosa de metabissulfito (5 g
L), numa proporcéo de 1 kg de matéria-prima para 2 L de solugdo por 15 min. Em seguida, 0s
pedacos foram triturados em liquidificador, com a adi¢do de agua na proporc¢édo de 2 L para 1
kg de raiz. O amido foi extraido por peneiragem, usando malhas com aberturas entre 35 e 400
mesh (0,500 a 0,037 mm), e lavagens sucessivas da massa. O filtrado foi mantido em repouso
para sedimentacdo e o sobrenadante foi descartado. O amido foi seco em estufa de circulacéo
de ar a 35 °C por 48 h, reduzido a pé manualmente com auxilio de gral e pistilo, e peneirado
em tamis com malha de 35 mesh (abertura 500 pm). O rendimento foi calculado como a relagéo

entre a massa do produto final a massa inicial do rizoma descascado (500 g) multiplicada por
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100. A extracdo foi realizada em trés repeticGes, e 0 rendimento médio expresso em percentual,
seguido do desvio-padrdo. A caracterizacao de trés amostras de amido dos rizomas colhidos em
janeiro de 2017 foi realizada, e todas as analises realizadas em triplicata.
2.3 Cor instrumental

Os parametros instrumentais de cor foram analisados, conforme Reddy, Luan e Xu
(2017), através de calorimetro (Bankinh Meter Minolta, BC-10, Ramsey, USA). A calibracéo
foi efetuada em superficie de porcelana branca, e se realizaram as leituras dos parametros:
luminosidade (zero = preto e 100 = branco), coordenadas de cromaticidade a* (-80 até zero =
verde, e zero ao +100 = vermelho) e b* (-100 até zero = azul, do zero ao + 70 = amarelo).
Também foram calculados a croma (saturacédo da cor) e o angulo Hue (tonalidade ou matriz)

(Equacbes 1 e 2, respectivamente).

C* = Va**+ b*? (Equagédo 1)
H* = tan‘l(Z—I) (Equagcio 2)

2.4 Composicao centesimal, amilose e atividade de dgua

A umidade foi determinada em estufa a 105 °C até peso constante; as cinzas por pesagem
apos incineragdo a 550 °C em forno mufla; o teor de nitrogénio pelo método micro-Kjeldahl,
que multiplicado pelo fator 6,25 resultou no teor de proteina bruta; e os lipideos por extracao
com éter de petroleo P.A., em aparelho Soxhlet. Para obter a fibra alimentar total foi utilizada
amostra desengordurada da extra¢do por Soxhlet, seguindo método enzimico-gravimétrico. O
contetdo de carboidratos totais foi estimado por diferenga. A atividade de agua (Aa) foi
determinada no AqualLab digital (AquaLab, Series 3TE, Pullman, USA), acoplado a um banho
termostatico a temperatura de 25 °C. Todas as analises foram realizadas em trés repeti¢des e em
triplicata, conforme as recomendacgdes da AOAC (2012). O teor de amilose foi determinado

conforme metodologia descrita por Martinez e Cuevas-Perez (1989). A leitura foi realizada em
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espectrofotdbmetro calibrado com comprimento de onda de 620 nm, e utilizou-se a equacdo da
reta da curva padrdo, obtida por solu¢cdes com concentracdes de amilose pura de 8 a 60 g 100
g! (Sigma - amilose batata) e os valores da absorbancia das amostras.
2.5 Cristalinidade

A analise de raios-X foi realizada em um difratrémetro de raios-X (Shimadzu, XRD-
6000) operando sob as seguintes condigdes: tubo de cobre de radiagdo Ka, 40 kV e 100 mA,
com varredura entre 10.000 - 80.000. Para evitar a interferéncia de umidade relativa, as
amostras foram secas durante 24 h e colocadas em um dessecador, contendo silica, até
utilizacdo. O grau de cristalinidade foi estimado quantitativamente, seguindo o método de Nara
e Komiy (1983). O grau de cristalinidade foi definido como a razdo entre a area da regido

cristalina e a area total coberta pela curva, conforme equacéo 3.

Ac

DC(%) - ActAa

Equacéo (3)
Na qual, Dc (%) é o grau de cristalinidade; Ac: area da regido cristalina do difratograma de
raio-X; Aa: area amorfa do difratograma de raio-X.
2.6 Espectroscopia de ressonancia magnética nuclear *C

A amostra de amido foi analisada por espectroscopia de ressonancia magnética nuclear
(RMN) de 3C, usando um espectrometro Bruker Avance 111 -500. 200 mg de amido foram
embalados em um rotor cilindrico de éxido de zirconio de 4 mm de didmetro. O rotor foi girado
a 7kHz no angulo magico (54,7 °). A aquisicdo espectral e o processamento foram realizados
com o software Bruker TopSpin 3.5 pl6 (Pascoal et al., 2013).
2.7 Microscopia com luz polarizada

A existéncia ou ndo de birrefringéncia foi verificada em microscopio oOptico (Zeizz,
Axioskop-MC80, Gottingen, Alemanha) sob luz polarizada conforme Huang et al. (2015).

Pequenas quantidades do amido foram colocadas em laminas de vidro e imersas em uma gota
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de glicerol. As amostras foram cobertas com uma laminula de vidro e levadas ao microscopio
para observacao. Cada amostra foi analisada em magnitude de ampliacdo de 100 a 400 X.
2.8 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) dos granulos de amido

A amostra de amido em pd, previamente desidratada, foi fixada com fita dupla face, em
suportes de aluminio e em seguida metalizada com uma camada de ouro de 350 A de espessura.
Para a analise das amostras utilizou-se microscépio eletronico de varredura (JEOL, JSM —
6610). Os granulos de amido foram examinados sob microscopio, e as fotografias foram tiradas
em triplicata, com aumento de 500 a 5000 X (Di-Medeiros et al., 2014).
2.9 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourrier (FT-IR)

Para o preparo das pastilhas, aproximadamente 1 mg de cada amostra foi misturada com
100 mg de KBr, sendo essa mistura, comprimida entre dois pastilhadores sob alta pressdo (de
aproximadamente oito ton) até a formacdo de uma pastilha translicida. As condi¢cbes de
operacdo do equipamento (Bomem Hartmann & Braun, MB 102, Quebec, Canada) foram
estabelecidas na regido 400-5600 cm™, com 12 varreduras e resolucio de 4 cm-}(Di-Medeiros
etal., 2014).
2.10  Propriedades termogravimétricas

Analisador térmico (Shimadzu, DTG 60/60H) foi utilizado, com a temperatura variando
de 25 a 500 °C, com uma taxa de aquecimento de 10 °C min™. O teste foi conduzido sob
atmosfera de nitrogénio, utilizando um cadinho de alumina. O peso inicial da amostra foi de
17.6 mg (Di-Medeiros et al., 2014).
2.11  Propriedades téermicas

Calorimetro diferencial de varredura - DSC (TA Instruments, Q20, New Castle, Reino
Unido) foi utilizado, segundo Weber, Collares-Queiroz, Chang (2009). A amostrade 2 mg (b.s.)
foi acondicionada em porta amostra de aluminio com 6 uL de agua destilada, selados em prensa

especifica, e mantidos por 12 h a 25 °C, para uniformizar a distribuicdo da 4gua. A amostra foi
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aquecida no intervalo entre 40 e 120 °C, a uma taxa de aquecimento de 10 °C min. A partir da
curva obtida, a entalpia de gelatinizagdo (AH), o intervalo de temperatura de gelatinizagdo (AT),
a temperatura no inicio da gelatinizacédo (To), a temperatura no pico (Tp) e a temperatura final
(Tc) foram calculadas usando o aplicativo TA Universal Analysis (TA Instruments, New Castle,
UK) (Di-Medeiros et al., 2014).
2.12 Solubilidade em agua e poder de entumescimento

O indice de absorcdo de agua (IAA), ou poder de intumescimento, foi determinado
segundo Anderson et al. (1969). As amostras de 2,5 g foram pesadas em tubos de centrifuga,
previamente tarados, e adicionados de 30 mL de &gua destilada. Os tubos foram agitados em
banho maria por 30 min em temperaturas de 28 °C, 55 °C, 65 °C, 80 °C e 90 °C, e centrifugados
a 3000 rpm, por 15 min. O sobrenadante foi retirado cuidadosamente com auxilio de uma pipeta
volumétrica de 10 mL. O valor de 1AA foi calculado utilizando-se a equacao 4, e o resultado
expresso em g de precipitado por g de matéria seca. O indice de solubilidade em agua (ISA) foi
calculado pela relagdo entre o0 peso da massa do residuo seco do sobrenadante (residuo da

evaporacdo) (PRE) e do peso da amostra (PA) (Equacéo 5).

Peso do precipitado

1AA = Peso da amostra(bs) Equa(;éo (4)
__([PRE i
1Isa={[57] 3} 100 Equaco (5)

2.13 Propriedades de pasta

O Rapid Visco Analyzer (Perten, RVA 4500, Huddinge, Suécia) foi utilizado, e 2,5 ¢
de amostra (b.s.) foi dispersa em 25 mL de agua destilada. Esta dispersdo foi mantida a 50 °C,
durante 1 min, aquecida a 95 °C a uma velocidade de 9,5 °C min, mantida a 95 °C durante
2,5 min, e resfriada para 50 °C a uma velocidade de 11,842 °C min. O pico de viscosidade
(PV), a viscosidade final (VF), a quebra de viscosidade (QV) ou breakdown e a tendéncia a
retrogradacéo (TR) ou setback foram determinados (Di-Medeiros et al., 2014).
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO

O rendimento da extragdo do amido do lirio-do-brejo dos rizomas colhidos no més de
julho de 2016 foi satisfatorio, de 22.0 + 0.3 g 100 g* (b.s.). Rendimento similar ao reportado
por Ascheri et al. (2010), de 21.97% de amido (b.s.), para rizomas do lirio-do-brejo foram, na
fazenda Taquaral, localizada no municipio de Orizona, Goiés, Brasil (0s autores ndo relatam a
época de colheita dos rizomas). J& os rizomas que foram coletados no més de janeiro de 2017
apresentaram baixo rendimento na extrag&o do amido, de 6.9 + 0.5 ¢ 100 g* (b.s.). O que indica
que a melhor época para a colheita do lirio-do-brejo visando a extragdo do amido é durante a
estacdo seca, quando ocorre a deposigéo do polissacaridio de reserva nos rizomas. O rendimento
da extracdo do amido de lirio-do-brejo, em ambas datas de colheita foi inferior ao da extraco
de amido da mandioca, a qual apresenta rendimento superior a 30 g/ 100g (Fakir et al., 2012),
podendo ser considerado um produto com baixo rendimento para extracdo de amido. No
entanto, como se trata de uma matéria prima pouco utilizada e que apresenta ampla
disponibilidade, sendo inclusive considerada uma planta invasora (Saulino & Trivinho-
Strixino, 2017), a extracdo do amido pode ser considerado uma forma de aproveitamento desta
cultivar.

O amido extraido dos rizomas de lirio-do-brejo apresentou atividade de agua de 0,49 +
0.01 a 25 °C, o que o garante sua estabilidade microbioldgica (Tadapaneni et al., 2017). O
produto se assemelhou a um pé branco, com luminosidade de 94.93 + 0,69, ligeiramente
amarelado, com coordenadas de cromaticidade a* de -0.70 £ 0.96, b* de 6.42 £ 0.58 e angulo
Hue 96.22° £+ 0.48 (amarelo com fraco tom esverdeado), e croma de 6.46 + 0.24 (cor palida de
baixa intensidade). Maiores valores de luminosidade do amido reflete a leveza e a pureza dos
amidos, sendo que para o uso do amido em vérias aplicagbes na industria de alimentos e

farmaceutica, a cor é recomendada € a mais branca (Reddy, Luan, & Xu, 2017).
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O amido dos rizomas de lirio-do-brejo apresentou um teor de carboidratos de 97.67%,
apresentando baixos teores de cinzas, proteinas, lipidios e fibra alimentar total (Tabela 1). O
teor de lipidios foi de 0.84 g 100 g, provavelmente relacionado ao teor de dleo resina
remanescente apods a purificacdo com etanol. Os resultados encontrados foram condizentes com
os de Aschieri et al. (2010), que reportaram valores de 0.5 g 100g™ para teor de cinzas, 0.03 g
100g* para contetido de proteina e 0.24 g 100g™* para fibra alimentar total, sendo que o contetido
de materia graxa 0.01 g 100 g* foi bem inferior ao encontrado neste trabalho.

Tabela 1. Composicdo centesimal, amilose do amido extraido de rizomas de lirio-do-brejo

(Hedychium coronarium J. Kénig), em base Umida

Componente? Média Desvio padréo S/Oaﬁgggtgyg)e
Umidade 10.13 0.0005 0.005
Cinzas 0.28 0.0001 0.036
Lipidios 0.84 0.0004 0.047
Proteina 0.97 0.0029 0.300
Carboidratos 87.78 0.0039 0.005
Fibra alimentar total 0.11 0.0051 4.730
Amilose 59.16 1.86 3.144
19100 g*

O teor médio de amilose do amido dos rizomas de lirio-do-brejo foi de 59.16 g 100 g*
(Tabela 1), valor bem superior ao relatado por Ascheri et al. (2010), de 37.2 g 100 g%, os quais
utilizaram a mesma metodologia na analise. Essa diferenca, possivelmente se deve ao fato de
serem produtos de matéria prima coletada em épocas diferentes. Dados das andlises estruturais
confirmaram o teor de amilose, o que ndo foi relatado anteriormente em outras fontes

bibliogréaficas.
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O conteudo de amilose foi maior que o verificado por Jamir e Seshagirirao (2017) em
plantas da familia Zingiberaceae, de 27.7 g 100 g na Curcuma caesia, 25.4 g 100 g* na
Curcuma aromatica, 24.3 g 100 g* na Kaempferia parviflora, 23.5 g 100 g* na Curcuma
amada, 22.9 g 100 g na Zingiber montanum e 22.3 g 100 g na Curcuma aeruginosa. Os
amidos de Curcuma longa e Curcuma zedoaria, apresentaram teor de amilose de 22 e 21 g 100
g, respectivamente (Magali et al., 2003).

O teor de amilose pode influenciar na capacidade de inchamento do granulo,
gelatinizacdo, retrogradacdo e no comportamento durante a digestdo. Além disso, o teor de
amilose influencia diretamente as caracteristicas funcionais do amido, pois contribui para o
aumento do teor de amido resistente pela retrogradacdo, reduzindo picos glicémicos
(Policegoudra & Aradhya, 2008).

O grau de cristalinidade do amido dos rizomas de lirio-do-brejo foi baixo, de 19.30%,
apresentando um difratograma de amido do tipo B. Pois, € caracterizado principalmente pela
presenca de um singleto em 16.9°, e um dubleto em 21.9° e 23.8° (Figura 1) (Huang et al.,
2015). Outros picos observados foram em 14.6° e 19.4°. O grau de cristalinidade do amido esta
diretamente relacionado ao contetdo de amilose que este apresenta (Kitahara et al., 2017;
Ambigaipalan et al., 2011). Portanto, o baixo grau de cristalinidade do amido dos rizomas de

lirio-do-brejo se deveu ao alto contetdo de amilose (Tabela 1).
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Figura 1. Difratograma de raio-X do amido de rizomas de lirio-do-brejo (Hedychium
coronarium J. Konig)

O padrdo cristalografico do amido de lirio-do-brejo diferiu do reportado por Ascheri et
al. (2010), que concluiram que se tratava de um amido do tipo A, porém os picos encontrados
por estes autores (14.7°, 17.47°, 19.63°, 22.17°, 24.17° e 26.78°) foram similares aos
encontrados nesta pesquisa. Um estudo com plantas da familia Zingiberaceae reportou
cristalinidade do tipo B para Curcuma aeruginosa Roxb. (KJ-2025), Curcuma amada Roxb.
(KJ-2022), Curcuma aromatica Salish. (KJ-2020) (Jamir & Seshagirirao, 2017), reforcando o
padréo de cristalinidade verificado nesta pesquisa.

O espectro de 3C CP/MAS (Figura 2) apresentou um padrdo bastante amorfo para o
amido de lirio do brejo, compativel com o grau de cristalinidade apresentado pelo difratograma
de raio-X, e do teor de amilose presente nos granulos de amido. Os dados cristalograficos sdo

caracteristicos de amido tipo B, no entanto o conteddo amorfo e o padrdo de ressonancia
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magnética ddo indicativo de uma transicdo para tipo V. Caracteristicas estas, devidamente
observadas pelos padrdes de comportamento fisico-quimico (Zhu et al., 2017; Warren, Gidley,

& Flanagan, 2016).
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Figura 2. Espectro de RMN do amido de lirio-do-brejo (Hedychium coronarium J. Kénig)

O amido de lirio-do-brejo ndo apresentou birrefrigéncia, quando observado em
microscopia com luz polarizada (Figura 3). A auséncia da cruz de malta se deveu ao baixo grau
de cristalinidade do amido de lirio-do-brejo, confirmado na analise de raio-X (Figura 1). Quanto
maior o conteudo de amilose, maior o percentual de areas amorfas, consequentemente menos
cristalino o material, pois sdo as cadeias de amilopectina as responsaveis pela formacao das
regides cristalinas do granulo (Pérez & Bertoft, 2010; Li & Zhu, 2017). O que foi constatado
neste estudo quando se confrontou a auséncia da cruz de malta com o alto contetdo de amilose
e a baixa cristalinidade do amido dos rizomas de lirio-do-brejo.

A espessura do granulo também pode dificultar a visualizacdo da birrefrigéncia do
granulo do amido, fato verificado por Huang et al. (2015) no amido de Curcuma longa. Os

granulos de amido dos rizomas de lirio-do-brejo sdo achatados, apresentando pequena
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espessura (2 — 6 pum) em relacdo ao seu comprimento (12 — 38 um), conforme pode ser

visualizado nas imagens microscopicas e nas micrografias obtidas com o MEV (Figura 3A,

SEl  5kV

Figura 3. Micrografias (A) e microscopia com luz polarizada (40x) (B) dos granulos do amido
de lirio-do-brejo (Hedychium coronarium J. Kénig)

O amido dos rizomas de lirio-do-brejo apresentou espectro de infravermelho com
transformada de Fourier (Figura 4) tipico de um homopolimero de glicose com ligac6es a (Di-
Medeiros Et Al., 2014; Capek, Drabik, Turjan, 2010). O pico largo em 3392 cm™ refere-se ao
agrupamento OH; o pico menor na regido de 2936 cm™ pode ser atribuido a vibragdo de
estiramento da ligagdo CH da molécula de glicose, e o pico em 1643 cm™ as vibragdes do
agrupamento OH provenientes de agua de hidratacdo presente na molécula. Enquanto, os picos
a 1157 cm™, 1080 cm™ e 1021 cm™ se relacionam a vibragdo de alongamento de C—O-C e C—
O—H das ligacoes glicosidicas, caracteristicas de polissacarideos. No espectro do amido do lirio-
do-brejo houve um pico em 1021 cm (banda larga) que esta relacionado com a regio amorfa

do granulo do amido, caracteristica acentuada em amidos com alto teor de amilose.
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Figura 4. Espectro de infravermelho com Transformada de Fourier de amido dos rizomas de
lirio-do-brejo (Hedychium coronarium J. Kénig)

De acordo com Warren et al. (2016) e Huang et al. (2015), picos entre 1047 e 1000 cm-
! estdio associados a regides ordenadas (cristalinas) e picos em 1022 cm™ estéo relacionados
com a regido amorfa do granulo. Portanto, o amido dos rizomas de lirio-do-brejo apresentou
caracteristica de material amorfo. Por fim, as bandas entre 864 e 770 cm™ foram relacionadas
as vibragdes C—O—H e C—0O—C de glicidios, confirmando as liga¢des tipo a., caracteristicas
de amido, segundo Bernardino-Nicanor et al. (2017).

A curva termogravimétrica do amido de rizomas de lirio-do-brejo também foi tipica de
homopolisacarideos (Di-Medeiros et al., 2014). Pois, 0 primeiro pico ocorreu com temperatura
inicial de 42.60 °C = 0.25 e final de 82.27 °C £ 0.23, com perda de massa de 0.627 mg + 0.001
(13,79%), referente aquela da &gua de hidratagcdo. A segunda perda de massa ocorreu entre

293.5 °C + 0.22 e 316.94 °C * 0.24, e foi da ordem de 2.468 mg + 0.002 (54.30%). O alto
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percentual de perda de massa nessa faixa foi resultado da decomposicdo de compostos de cadeia
carbdnica similar, caracteristica de homopolisacarideos como o amido.

A temperatura inicial de gelatinizacdo (To) do amido dos rizomas de lirio-do-brejo foi
de 72.30 °C £ 0.03, enquanto a de pico (Tp) foi de 76.78 °C £ 0.01 e a final (Tc) 91.21 °C +

1.03 (Figura 5.).
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Figura 5. Curva do Differential Scanner Calorimetric (DSC) de amido de rizomas de lirio-do-
brejo (Hedychium coronarium J. Kénig)

O intervalo de temperatura de gelatinizacdo do amido de lirio-do-brejo foi de 18.91 °C,
superior ao apresentado por amido de Curcuma caesia (13.7 °C) e Kaempferia parviflora (12.7
°C) e inferior ao amido de Curcuma amada (20.82 °C) Curcuma longa (27 °C), e Zingiber
officinale (30 °C) (Jamir & Seshagirirao, 2017; Policegoudra & Aradhya, 2008; Mara et al.,
2006).

As temperaturas da endoterma de gelatinizacéo (To, Tp e Tc) estdo relacionadas com a
arquitetura molecular da regido cristalina do granulo, sendo influenciada mais pela distribuicdo

de cadeias curtas de amilopectina e ndo pelas propor¢des de regido cristalina/amorfa
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(amilopectina/amilose). Assim, pode-se inferir que os baixos valores de To, Tp e Tc refletem a
presenca em abundancia de cadeias de amilopectina curtas. Portanto, as altas temperaturas
encontradas no pico de gelatinizacdo do amido de lirio-do-brejo, sugerem que este apresenta
uma elevada proporc¢éo de cadeias de amilopectina grandes (NODA et al., 1998).

A energia requerida para a gelatinizagdo do amido de lirio-do-brejo foi de 16.82 J g +
0.89, resultado similar aos verificados por Jamir & Seshagirirao (2017) em amidos de plantas
da familia Zingiberaceae, os quais variaram entre 16.2 e 18.1 J g*. Uma Unica endoterma no
gréfico apresentado pelo DSC do amido de lirio-do-brejo (Figura 4), indicou que ndo houve
presenca de amilose complexada com matéria graxa, ja que esta, se existisse, poderia se fundir,
proporcionando uma segunda endoterma na faixa de temperatura de 91-100 °C (YOO & JANE,
2002).

A solubilidade em agua e o poder de entumescimento do amido de rizomas de lirio-do-
brejo variou entre 0.33 a 10.02 g/g, e 2.22 a 15.89 g de gel/g, respectivamente. A temperatura
influenciou ambas propriedades de forma quadratica, que aumentaram com a elevacdo da
temperatua (Figura 6). Assim, o fornecimento de calor elevou a capacidade de absorver agua e
solubilizar o amido na &gua, verificando-se um aumento abrupto da solubilidade a partir de 70°
e 80 °C, faixa na qual o amido atingiu a temperatura inicial de gelatiniza¢do (Figura 5).

O aumento da solubilidade esta relacionado ao grau de desestrutura¢do promovido pelo
aquecimento do granulo do amido, quando ocorre uma perda dos componentes de menor cadeia
molecular para o sobrenadante, como as moleculas de amilose. Alem disso, com o fornecimento
de calor ao sistema, o gréanulo absorve &gua de forma irreversivel, perdendo sua estrutura

cristalina (Wani et al., 2016; Cai et al., 2014).
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Figura 6. Curvas de intumecimento e solubilidade em &gua do amido de rizomas de lirio-do-
brejo (Hedychium coronarium J. Kénig)

Tendéncia semelhante foi reportada por Jamir & Seshagirirao (2017) para o poder de
intumescimento de amidos extraidos de plantas da familia Zingiberaceae, relatando uma
variagdo de 11.2 a 16 g/g, e aumento linear entre 60 a 90 °C.

A solubilidade do amido em agua e o poder de incha¢o do granulo fornecem parametros
da magnitude da interagdo entre as cadeias de amido nos dominios amorfo e cristalino, e
indicam a ligagdo ndo covalente entre moléculas dentro de uma molécula de amido, avaliando
a extensdo da interacao entre as cadeias de amido. Essa interacdo é influenciada pela proporgéo
amilose-amilopectina, pelas caracteristicas da amilose e da amilopectina em termos de massa /
distribuicdo molecular, pelo grau de ramificagdo e comprimento da cadeia ramificada de
amilopectina, pela estrutura cristalina e conteudos proteico e lipidico (Ratnayake, Otani, &
Jackson, 2009; Reddy, Luan, & Xu, 2017). Portanto, diferentes valores de solubilidade em 4gua
e de intumescimento durante o aquecimento em amidos com 0 mesmo padrao de cristalinidade
podem ser resultado de diferentes estruturas moleculares, tamanhos de granulos e fonte botanica

(Huang et al., 2015).
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O poder de intumescimento esta positivamente correlacionado com a cadeia de
amilopectina com ramificacfes curtas e negativamente com a cadeia de amilopectina com
ramificacdes longas. Além disso, a amilose restringe o inchaco e mantém a integridade dos
granulos inchados, enquanto as cadeias de amilose complexadas com lipidios restringem tanto
a ventilacdo granular quanto a lixiviacdo da amilose durante a gelatinizacdo (Salman et al.,
2009). Os dados encontrados para o poder de intumescimento de amido dos rizomas de lirio-
do-brejo corroboraram com o exposto e é condizente com a proposicdo encontrada na analise
de DSC, a qual indica se tratar de um amido com cadeias de amilopectina com ramificacGes
longas, que associada com o alto contetdo de amilose resulta em um produto com poder de
intumescimento moderado.

A temperatura de pasta de amido dos rizomas de lirio-do-brejo foi de 73.92 + 0.40 °C,
préxima a temperatura de gelatinizagdo inicial de 72.30 = 0.03 °C obtida na endotérmica obtida
na analise de DSC (Figura 5). O pico de viscosidade foi de 1917 + 63 cP, a viscosidade final de
3987 + 236 cP, e a viscosidade minima de 1907 + 56 cP (Figura 7). O alto valor de viscosidade
final significa maior capacidade de expansdo dos granulos de amido durante o processo de
gelatinizacdo e pode estar relacionado ao maior teor de amilose deste (Chavez-Murillo et al.,
2011; Polesi et al., 2014).

Varios fatores afetam as propriedades de pasta do amido, como o teor de amilose, a
capacidade de hidratacdo dos granulos, a lixiviacdo de amilose, a estrutura molecular da
amilopectina, o complexo de amilose-lipidios e a rigidez dos granulos (Cai et al., 2014;
Vamadevan & Bertoft, 2015).

Amidos com cadeias de amilopectina muito ramificadas e cadeias de ramificacdo curtas
tendem a apresentar uma temperatura de pasta e picos de viscosidade mais baixo, devido ao
fato de essas cadeias serem muito curtas para manter a rigidez dos granulos (Zhu, 2017; He, &

Wei, 2017). Como o amido de rizomas de lirio-do-brejo apresentou alta temperatura de pasta
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392 e baixo pico de viscosidade, pode-se inferir que a presenca de moleculas de amilopectina de

393 cadeias ramificadas longas e o alto contetdo de amilose.
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394

395 Figura 7. Curva de empastamento tipico de rizomas de amido de lirio-do-brejo (Hedychium
396  coronarium J. Kénig), obtido em Rapid Visco Analyser (RVA)

397 A tendéncia a retrogradacdo, calculada pela diferenca entre a viscosidade final e a
398  viscosidade minima a temperatura constante, que esta relacionada com reorganizacdo das
399  moléculas de amido (Sun et al., 2014c; Oro et al., 2013), foi de 2079 + 181cP, resultado similar
400 ao encontrado por Chandanasree, Gul & Riar (2016) para 0 amido de mandioca (2802 cP) e
401  superior ao apresentado pelo amido de batata (277 cP) (Przetaczek-Roznowska, 2017). A alta
402  tendéncia a retrogradacdo ja era esperada, pois se trata de um amido com alto conteddo de
403 amilose, 0o que também lhe confere baixa viscosidade méaxima (Weber, Collares-Queiroz, &
404  Chang, 2009). A quebra de viscosidade foi de 9 + 18 cP, e esta associada a estabilidade dos

405 grénulos de amido em relacdo a agitacdo sob aquecimento (Oro et al., 2013).
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4 CONCLUSAO

Conclui-se que a extragdo do amido de lirio-do-brejo é vidvel e este possui
caracteristicas quimico-estruturais, térmicas e tecnolégicas peculiares, das quais o alto teor de
amilose, ausencia de cruz de malta, e a alta tendéncia a retrogradacdo sdo caracteristicas
marcantes, que restrigem o seu uso em produtos como o iogurte, devido a sua alta tendéncia a
retrogradacdo, o que favorece o processo de sinerese, resultando na liberagdo de agua no
produto final. No entanto, o amido do lirio-do-brejo pode ser aplicado como excipiente em

formulagdo de farmacos.
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CAPITULO 5

PROPRIEDADES TERMICAS E FISICO-QUIMICAS DE AMIDO DE RIZOMAS DE
LIRIO-DO-BREJO (Hedychium coronarium J. Kdnig) MODIFICADO POR
ULTRASSOM

Resumo: O ultrassom tem sido investigado tanto para aperfeicoar processos de modificacdes
quimicas e fisicas de amidos, quanto para promover modificacGes fisicas em amidos, por meio
de efeitos térmicos, mecéanicos ou pela cavitagdo. O Hedychium coronarium J. Kénig
popularmente conhecido como lirio-do-brejo, apresenta propriedades medicinais, sendo que 0s
seus rizomas sao uma fonte em potencial para a extracdo de amido, sendo este pouco estudado.
O amido do lirio-do-brejo apresenta temperatura de pasta elevada e alta tendéncia a
retrogradacdo, o que pode ser indesejado na industria alimenticia. Como ainda ndo existem
dados na literatura cientifica sobre os efeitos do ultrassom sobre o0 amido dos rizomas de lirio-
do-brejo, 0 objetivo desta pesquisa foi analisar os efeitos da concentracdo da solu¢do do amido,
da intensidade e do tempo de aplicacdo do ultrassom sobre as propriedades térmicas e fisico-
qguimicas do mesmo. O amido dos rizomas de lirio-do-brejo modificado em concentracdo de
12.5 g 100 g, 15 min de exposicdo e intensidade de 62% apresentou aumento médio na
solubilidade (de 0.33 para 3.61 g 100 g* a 55 °C), na capacidade de absorcéo de agua (de 2.22
para 7.39 g gt a 55 °C), reducdo da temperatura de pasta (de 73.92 para 66.18 °C ), aumento
do pico de viscosidade (de 1917 para 2257 cP), reducdo da tendéncia a retrogradacéo (de 2079
para 1295 cP), ndo apresentou pico de gelatinizacdo na curva de DSC, e em as suas micrografias
puderam ser visualizadas fissuras na superficie dos granulos. Concluiu-se que o ultrassom por
sonda (20 kHz, 500 W) é eficiente na modificacdo do amido de rizomas de lirio-do-brejo,
conferindo caracteristicas téermicas e tecnologicas diferenciadas em funcdo da combinacgéo de

variaveis utilizadas durante o processo de modificagéo.
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Palavras chave: Solubilidade do amido, absorcdo de agua, microscopia eletronica de

varredura, propriedades de pasta.

1 INTRODUCAO

O ultrassom € uma onda mecanica acustica que necessita de um meio para se propagar.
Ultrassons com baixa frequéncia (20 a 100kHz) e maiores niveis de intensidade (10 a
1000Wcm-2), possuem energia suficiente para romper ligaces intermoleculares, pois dao
origem ao fendmeno da cavitagdo. A cavitacdo consiste no crescimento aparente e colapso de
bolhas dentro do liquido. Essas bolhas sdo desenvolvidas quando a onda ultrassénica atravessa
o meio liquido, provocando alternéncia de ondas de compressao (pressdo positiva) e rarefagcdo
(pressdo negativa). As implosdes violentas destas bolhas promovem ondas com energia de
cisalhamento muito elevadas e turbuléncia (Carcel et al., 2012; Bernardo, Ascheri & Carvalho,
2016).

A cavitacdo é capaz de modificar algumas propriedades fisicas e favorecer reacdes
quimicas (Alves et al., 2013), como por exemplo as do amido. Este possui propriedades fisico-
quimicas, que ditam sua funcionalidade em vérias aplicagdes na industria. Os amidos nativos
geralmente tém uso limitado devido as suas propriedades fisico-quimicas, que os tornam
instaveis ao processamento e estocagem (Almeida, Bora, & Zarate, 2013).

Por outro lado, o Hedychium coronarium J. Konig, popularmente conhecido no Brasil
como lirio-do-brejo, lirio-borboleta, napoledo, narciso, olimpia ou gengibre-branco, possui
rizomas que podem ser tornar uma fonte alternativa em potencial para a extracao de amido. Por
ser considerado uma planta invasora, pois apresenta influéncia negativa para a comunidade
vegetal, devido ao seu rapido crescimento e competitividade com as demais especies (Castro et
al., 2016; Saulino & Trivinho-Strixino, 2017), uma forma de diminuir o impacto desta planta

no meio ambiente é a sua utilizagdo industrial. Uma vez que a principal forma de
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aproveitamento pelo homem desta planta é caseira, através do uso de seus rizomas no
tratamento de cefaleia, cancer e inflamacao, e apresentar a capacidade de apoptose (Verma &
Bansal, 2010), além de possuir atividade antifangica e antimicrobiana (Joy, Rajan, & Abraham,
2007).

Existem poucos estudos sobre o amido nativo de rizomas de lirio-do-brejo (Aschieri et
al., 2010), que reportaram caracteristicas fisico-quimicas, que poderiam ainda ser modificadas
por ultrassom, para reduzir, por exemplo, a alta tendéncia a retrogradacdo apresentada por este
amido (Capitulo 4). Neste contexto, o objetivo desta pesquisa foi analisar as propriedades
térmicas e fisico-quimicas de amidos de rizomas de lirio-do-brejo modificados por ultrassom
em funcéo da intensidade, do tempo de aplicacao e da concentracdao de amido, visando fornecer
dados inéditos sobre este novo produto, e assim fomentar sua exploracdo comercial e utilizagédo

na indudstria de alimentos.

2 MATERIAL E METODOS
2.1 Material

O amido de rizomas de lirio-do-brejo utilizado para a modificacdo foi obtido conforme
o capitulo 4.
2.2  Modificacao por ultrassom

Delineamento rotacional central composto foi utilizado, com trés varidveis (Xi=
intensidade, que variou de 25 a 99%, X>=tempo de aplicacdo de 5 a 25 min, e X3= concentracao
do amido de 5 a 20%) (Tabela 1). Ultrassom de baixa frequéncia (Eco-sonics, QR500,
Indaiatuba, Brasil) foi utilizado, com 20 KHz, 500W de poténcia, ponteira de titanio macro (13
mm de didmetro). As solucbes aquosas de amido a 25 °C foram submetidas a sonicacéo

conforme o delineamento, aferindo-se a temperatura ao final do tratamento.
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Tabela 1. Delineamento experimental utilizado para modificacdo do amido de rizomas do lirio-
do-brejo, variaveis codificadas e seus valores reais (Xi: intensidade do ultrassom (%), Xo:
tempo de exposicdo (min), e Xs: concentragdo da solucdo aquosa de amido (g 100 g1)), e

temperatura ao final do processo (°C)

Variavel codificada Valor real Temperatura
Experimento final
X1 Xz X3 X1 X2 X3
1 -1 -1 -1 40.0 9.0 8.0 49.0
2 1 -1 -1 83.9 9.0 8.0 62.0
3 -1 1 -1 40.0 20.9 8.0 66.5
4 1 1 -1 83.9 20.9 8.0 79.5
5 -1 -1 1 40.0 9.0 16.9 55.0
6 1 -1 1 83.9 9.0 16.9 62.0
7 -1 1 1 40.0 20.9 16.9 68.0
8 1 1 1 83.9 20.9 16.9 79.0
9 -1.682 0 0 25.0 15.0 125 49.0
10 1.682 0 0 99.0 15.0 125 78.0
11 0 -1.682 0 62.0 5.0 125 47.0
12 0 1.682 0 62.0 25.0 125 79.0
13 0 0 -1.682 62.0 15.0 5.0 73.0
14 0 0 1.682 62.0 15.0 20.0 77.0
15 0 0 0 62.0 15.0 125 75.0
16 0 0 0 62.0 15.0 125 73.0
17 0 0 0 62.0 15.0 125 75.0
18 0 0 0 62.0 15.0 125 77.0
19 0 0 0 62.0 15.0 125 75.0

2.3 Solubilidade em agua e absorcéo de agua

Os indices de solubilidade em agua (ISA) em diferentes temperaturas (55 °C, 65 °C, 80
°C e 90 °C) foram determinados segundo Anderson et al. (1969), com adaptacGes. Solugdes de
amido modificado (1% p/v) foram preparadas em tubos de centrifuga, previamente tarados. Em

seguida, os tubos foram agitados em banho maria por 30 min nas temperaturas citadas, e
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centrifugados a 3000 rpm, por 15 min em centrifuga (Best Etetronics, TG- WS, Xangai, China).
O sobrenadante foi vertido cuidadosamente em placas de Petri, previamente taradas,
permanecendo apenas o precipitado no tubo.

O valor de IAA foi calculado de acordo com a Equacdo 1, e os resultados foram
expressos em g de gel (g de matéria seca), enquanto o de ISA pela Equagao 2, e os resultados

expressos em g 100 g*.

_ Peso do gel N
IAA= Peso da amostra(bs) Equagao (1)

__(Peso residuo evaporado ~
ISA_( Peso da amostra (bs) 100) Equagao (2)

2.4 Propriedades de pasta (RVA)

Rapid Visco Analyzer (Perten, RVA 4500, Huddinge, Suécia) foi utilizado. A amostra
de 2.5 g foi dispersa em 25 mL de 4gua destilada. Na marcha analitica a amostra foi mantida a
50 °C, durante 1 min, aquecida a 95 °C a uma velocidade de 9.5 °C min, a 95 °C foi mantida
durante 2.5 min, e resfriada a 50 °C a uma taxa de 11.84 °C min*. As propriedades de pasta
avaliadas foram: pico de viscosidade, viscosidade final, quebra de viscosidade ou breakdown e
tendéncia a retrogradacgdo ou setback, expressos na unidade do aparelho (cP), e temperatura de
empastamento (°C) (Di-Medeiros et al., 2014).

2.5  Propriedades térmicas (DSC)

As propriedades térmicas dos amidos modificados foram determinadas em calorimetro
diferencial de varredura (TA Instruments, Q20, New Castle, UK), segundo Weber, Collares-
Queiroz, Chang (2009). A amostra foi aquecida no intervalo entre 40 e 120 °C, a uma taxa de
10 °C mint. A partir do termograma e com auxilio do aplicativo TA Universal Analysis (TA
Instruments, New Castle, UK) foram determinados a entalpia de gelatinizacdo (AH), os
intervalos de temperatura de gelatinizagdo (AT), a temperatura no inicio da gelatinizagéo (To),
no pico (Tp) e a no final (Tc).
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2.6 Microscopia eletrénica de varedura (MEV)

A amostra previamente desidratada foi fixada com fita dupla face em suportes de
aluminio, e metalizada com uma camada de ouro de 350 A de espessura. Microscopio eletronico
de varredura (Jeol, JSM — 6610, Tokyo, Japdo) foi utilizado, com aumento de 500 a 2200 X, e
as micrografias foram realizadas em triplicata (Di-Medeiros et al., 2014).

2.7 Analise dos resultados

Os dados foram avaliados por analise de variancia multipla, e os modelos ajustados e
visualizados por meio de graficos de superficie de resposta, com o auxilio do software
STATISTICA® 7.0. Os modelos foram validados em ensaio com trés repeticdes, usando o ponto

central.

3 RESULTADOS

Aumentos de temperatura da suspensdo amilacea ao final dos experimentos foram
verificados (Tabela 1). Pois, o ultrassom promove a geracdo de energia caldrica, a partir da
energia mecanica de cavitacdo (Delgado, 2011). Tratamentos com intensidade superior a 62%
combinado com tempo superior a 15 min promoveram 0s maiores aumentos na temperatura
final da solucdo amilacea, entre 73 e 79 °C, provocando a gelatinizacdo do amido. Fenémeno
atribuido a maior elevacdo da temperatura somado ao dano fisico que o ultrassom produz na
estrutura de granulos, facilitando a penetracdo e a difusdo da agua e, portanto, sua maior e mais
rapida hidratacdo. Uma alternativa para o controle da temperatura durante o processo, seria
utilizar banho de gelo (Monroy, Rivero, & Garcia, 2018), que nao foi realizado para explorar
modificagdes mais intensas.

3.1  Absorcao de agua (IAA) e solubilidade em agua (ISA)
Os dados experimentais de IAA e ISA obtidos nas temperaturas de 55, 65, 80 e 90 °C

estdo apresentados nos Apéndices A e B. Todos os modelos de regressdo multipla ajustados
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foram significativos (p<0,05), exceto para a temperatura de 90 °C, explicando de 76 a 94% das
respostas, e com falta de ajuste ndo significativa, exceto para IAA 65 °C, ISAa55°Ce 80 °C
(Tabela 2). Entretanto, quando o quadrado médio do erro experimental é muito maior que o
quadrado médio do residuo, a falta de ajuste pode ser considerada irrelevante (Waszczynskyj
etal., 1981), e a principio os modelos considerados preditivos. O modelo ajustado para o IAA
a 55 °C apresentou efeito linear positivo e quadratico negativo significativos para as variaveis
intensidade e tempo, além do efeito quadratico, para a concentracdo da solucdo de amido,
negativo e positivo da interacdo tempo e intensidade. Desta forma, quando a concentracao da
solugdo de amido foi de 12.5 g 100 g, 0 maximo valor de IAA a 55 °C ( cercade 6.0 g g%) na
area do grafico foi encontrada entre os tempos de 12 a 24 min e intensidade de 62 a 84 % (Figura
1A).

Para o modelo de IAA 65 °C, além dos efeitos significativos apresentados por IAA 55
°C, o efeito linear da variavel concentracdo da solucdo de amido de rizomas de lirio-do-brejo
também influenciou a resposta. Houve um incremento positivo de todas as variaveis lineares,
promovendo uma elevacao dos valores de absor¢do de dgua. A interacdo intensidade e tempo
de exposicao ao ultrassom contribuiram para a reducdo do IAA 65 °C (Tabela 2), sendo que a
regido de maximo IAA 65 °C ( cerca de 10.0 g g) se encontrou entre os tempos de 14 a 22 min
e intensidade de 55 e 77 %, com concentragéo fixada em 12.5 g 100 g (Figura 1 B).

O modelo ajustado para o IAA a 80 °C diferiu dos obtidos a 55 e 65 °C, pois tanto 0s
efeitos lineares e quadraticos da variavel tempo, o linear da concentracéo e o termo da interagdo
do tempo e da concentracdo contribuiram para a reducdo da absorcdo de agua, enquanto a
intensidade n&o afetou a resposta (Tabela 2). Quando esta foi fixada em 62%, a area do gréafico
que apresentou maxima absorcédo de agua foi entre 5 e 10 min, e em concentragoes de solucao
de amido de rizomas de lirio-do-brejo acima de 16 g 100 g* (Figura 1C). O menor tempo de

exposicdo resultou na menor temperatura ao final do aplicagdo de ultrassom entre os
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155  experimentos (Tabela 1) e nos maiores valores de IAA 80 °C, que também foram verificados

156  nas concentracGes mais elevadas.
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157
158  Figura 1. A: Indice de absorcdo de agua (g de gel (g de matéria seca)?) a 55 °C, B: IAA a 65
159 °C;eC:1AAa 80 °C. Todos de amido de rizomas de lirio-do-brejo modificado por ultrassom
160 em funcdo da intensidade de aplicacdo, do tempo de exposicdo e concentracdo da solucdo de

161  amido, com concentragéo fixada em 12.5 g 100 g* (A e B) ou intensidade fixada em 62% (C)
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Tabela 2. Modelos ajustados para indice de absorcao de agua (IAA), solubilidade em agua (ISA), propriedades de pasta e entalpia de gelatinizacéo

do amido de lirio-do-brejo modificado por ultrassom. Xi= intensidade (%); X>=tempo (min); Xs= concentra¢éo da solucédo (%)

Caracteristica Modelo R? Lack of fit
IAA 55 °C (g g?) y =7.43 +0.77x1 — 1.08x,%+ 0.51x; — 1.58x,% — 0.55x3? + 0.51x1x, 0.88 0.26
IAA 65 °C (g g%) y = 16.61 + 1.64x; — 2.02x:2+ 0.86x2 — 3.44 X2 + 0.75x; — 1.31x3% ~1.76x:x 0.94 0.03*
IAA 80 °C (g g?) y = 16.37 — 1.06X2 — 0.86x2? — 0.49Xz— 0.61X2X3 0.76 0.07
ISA 55 °C (g 100 g*) y =3.63 + 1.09x1— 0.48%:% + 0.81x2— 0.88%2?— 0.58x3? + 1.09x1X2 + 0.75X1X3+ 0.59X2X3 0.90 0.02
ISA 65 °C (g 100 g ) y = 8.42 + 3.14x1 + 2.41x, — 1.02%,? — 2.06X5 + 2.93X1X2 0.94 0.79
ISA 80 °C (g 100 g ) y =20.23 + 3.11x1 + 4.14x1% + 2.69%2 + 2.75xXa+ 4.41X1X2 — 3.32X1X3— 3.04X2X3 0.79 0.01™
Temperatura de pasta (°C) y =66.11 — 1.97x1 + 1.43x:? + 2.52%;% + 1.07x3* — 2.22X1X2 0.85 0.04°
Pico viscosidade a quente (cP) y =2183.13 — 490.62x; — 247.90x:2— 537.39x, — 187.19x,% + 138.79xs — 298.0x1X2 0.93 0.18
Pico viscosidade a frio (cP) y =77.55 + 1.78%; — 0.58x:2 + 0.44x, — 1.73%2* — 0.44x3 + 1.56X1X2— 0.56 X1X3 0.91 0.99
Viscosidade final (cP) y = 3424.21 — 932.78x; — 1216.61x2 — 595.56X1X, 0.82 0.01"
Setback (cP) y = 1304.09 — 887.13x; — 1337.69x, + 751.3x3? 0.71 0.01™
AH (KJ) y = 0.818 — 3.90x; + 3.30x:2— 1.85X2 + 5.13%2 — 4.2X1X 0.92 0.00™
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O maior ou menor valor de IAA e ISA é determinado pela intensidade de ocorréncia da
gelatinizacdo e fragmentacdo dos granulos de amido. Amido gelatinizado absorve mais agua
que o amido nativo, em virtude das mudancas conformacionais em sua estrutura, como
alteracdo no seu balango hidrofilico-hidrofobico, além da severidade ou ndo severidade nos
granulos de amido ocasionada no tratamento que podem contribuir em elevar ou reduzir o IAA
(Carvalho et al., 2010). Concentracdes maiores que 12.5 g 100 g* dificultaram a propagacio
das ondas ap0s a gelatinizacdo, o0 que ocasionou a queima do material em contato com a sonda,
ou seja, uma maior degradacédo dos granulos do amido préximos a sonda. Depois dos granulos
de amido alcangcarem um maximo de absorcdo, o |AA decresce com o comeco da dextrinizacéo,
0 que ndo ocorre com o ISA, que continua a aumentar (Linko et al., 1980), o que possivelmente
ocorreu nesta pesquisa para o IAA 80 °C nos maiores tempos de exposi¢do ao ultrassom e
concentragdes superiores a 12.5 g 100 g.

O IAA do amido de rizomas de lirio-do-brejo nativo, variou entre 2.22 a 15.89 g de
gel/g em 55°C e 90°C, respectivamente (Capitulo 4). Nota-se que a modificagdo por ultrassom
aumentou a capacidade de absorcdo de agua do amido, com valores méximos médios de 7.39 +
0.64 g de gel (g de matéria seca)™® a 55 °C, e 18.05 + 0.17 g de gel (g de matéria seca)™ a 90 °C
no ponto central do delineamento (intensidade 62%, 15 min, 12.5 g 100 g) (Apéndice A).

O aumento do IAA pelo granulo do amido pode ser atribuido as modificacdes causadas
em nivel estrutural, tais como a ruptura das ligagdes intermoleculares, alteracdes morfoldgicas
e de permeabilidade nos granulos de amido. Varios autores propuseram que essas mudancas
podem aumentar a acessibilidade das moléculas de agua aos grupos hidroxilicos livres da
amilose e da amilopectina, 0 que promove o0 aumento da capacidade de absorcdo de agua
(Amini, Razavi, & Mortazave, 2015; Sujka & Jamroz, 2013; Manchum et al., 2012).

No modelo de ISA 55 °C, todas as interacdes contribuiram para o aumento do ISA,

onde, todos os efeitos quadraticos favoreceram a reducao, assim como as variaveis intensidade
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e tempo linear (Tabela 2). Com a concentracdo da solugio amilacea de 12.5 g 100 g%, 0 ISA 55
°C apresentou maxima solubilidade em tempos de exposi¢do maiores que 15 min e intensidades
superiores a 65% (Figura 2 A). Quando a concentracéo foi de 8.04 g 100 g™ ocorreu reducéo
do ISA 55 °C, e em 16.95 g 100 g observou-se aumento em tempos superiores a 15 min e
intensidades de 75%.

O modelo para a ISA 65°C apresentou variaveis com efeitos lineares positivos para a
intensidade e tempo, e quadraticos negativos para tempo e concentragdo, além da interacdo
positiva entre as variaveis intensidade e tempo (Tabela 2). A aréa do grafico de maximo valor
de ISA 65 °C também ocorreu com maiores intensidades e tempos de exposicdo ao ultrassom
(Figura 2 B), pois durante o processo de modificacdo, a elevacdo da temperatura do sistema
promoveu a gelatinizacdo do amido, que apresenta temperatura de pasta de cerca de 73.4 °C
(Capitulo 4). No modelo para ISA, o termo quadratico da concentracdo foi significativo, de
forma que os maiores valores de ISA 65°C ocorreram em concentragdes entre 8.04 e 16.96 g
100 g (Figura 2 C), sendo que quando fixada em 12.5 g 100 g* o méximo valor (20 g 100 g2)
encontrou-se em intensidades de 80% e 20 min (Figura 2 B).

O modelo de regressao ajustado para o ISA 80 °C apresentou efeitos positivos para
intensidade, tempo e concentracgdo lineares, e intensidade quadratico. Todas as interagdes foram
significativas, contribuindo para a reducdo do ISA, exceto a interacdo entre intensidade e tempo,
que incrementaram o ISA 80 °C (Tabela 2). O gréfico de curvas de nivel da intensidade versus
tempo, com concentracéo fixada em 12.5 g 100 g, apontou que os maiores valores de ISA 80
°C foram obtidos proximo as maiores intensidades de utrassom e tempos de exposigéo (Figura

2 D).
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213  Figura 2. A: indice de solubilidade em agua (ISA) a 55 °C, com concentragéo fixada em 12.5 g 100 g*; B e C: ISA 65 °C, com concentracéo fixada

214 em 12.59 100 g e tempo em 15 min, respectivamente; D, E e F: ISA 80 °C, com concentragdo fixada em 12.5 g 100 g, tempo em 15 min, e

215  intensidade em 62%, respectivamente
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Devido a interacdo negativa entre intensidade e concentracdo da solucdo de amido de
rizomas de lirio-do-brejo, com tempo fixado em 15 min, verificaram-se duas areas com
méaximos valores de ISA 80 °C (Figura 2 E), com altas concentracdes e baixas intensidades e
altas intensidades em toda a faixa de variacdo de concentracdo. A area com as menores
concentracdes e até 45% de intensidade de ultrassom apresentou os menores valores de ISA
80 °C. A variacédo da concentracao interferiu pouco no ISA a 80 °C, visto que foram observados
pontos de maximo em toda a faixa de concentracdo, mas este foi forte e positivamente
influenciado pela intensidade de aplicacdo do ultrassom (Figura 2 F).

O ISA aumenta com a severidade do tratamento (Mercier & Feillet, 1975; Carvalho et
al., 2010). Mas é importante destacar que as alteracdes observadas podem ter sido ocasionadas
ndo sé pelo tratamento ao qual o amido foi submetido, mas também a temperatura (80 °C)
utilizada na analise, visto que a temperatura de pasta do amido nativo de rizomas de lirio-do-
brejo é 73.92 + 0.40 °C (Capitulo 4), o que poderia justificar a falta de influéncia da
concentracédo da solucdo de amido neste estudo.

O amido de rizomas de lirio-do-brejo nativo apresentou valores maximos de ISA de
0.33 e 10.02 g g* nas temperaturas de 55 °C e 90 °C, respectivamente (Capitulo 4). Enquanto,
este amido modificado por ultrassom apresentou valores de ISA de 3.61 e 20.64 g g*,
respectivamente para as temperaturas ja citadas (Apendice B). De maneira geral, a maior
capacidade de hidratacéo e solubilizacdo do amido modificado por ultrassom depende do grau
de ruptura que o processo de sonica¢do promoveu no granulo (Carmona-Garcia et al., 2016;
Manchun et al., 2012). O colapso repentino de bolhas de cavitacdo induz gradientes de alta
pressdo e altas velocidades locais de camadas liquidas em sua vizinhanca, o que provoca forcas
de cisalhamento que sdo capazes de picar o granulo de amido e quebrar as cadeias de polimeros
ao interromper as ligacdes covalentes. Varios estudos ja mostraram que apds o tratamento com

utltrassom, o 1AA e o ISA de diferentes amidos aumentam (Monroy, Rivero, & Garcia, 2018;
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Sujka & Jamroz, 2013; Jambrak et al., 2010; Luo et al., 2008), causado por danos da estrutura
molecular cristalina do amido, sendo que o maior tempo de exposi¢ao ao tratamento promove
maior desestruturacdo dos granulos de amido, o que favorece a intera¢do de moléculas de agua
aos grupos hidroxilo livres de amilose e amilopectina por ligacdes de hidrogénio (Manchun et
al., 2012).

3.2 Propriedades de pasta

Os dados referentes as propriedades de pasta do amido modificado estdo apresentados
no Apéndice C. As curvas de empastamento de todos os experimentos do amido modificado
sdo apresentados na Figura 3. Todos os modelos ajustados foram significativos (p<0.05), exceto
0 da quebra de viscosidade (breakdow), e apresentaram coeficientes de determinacao variando
de 0.71 a 0.93, com falta de ajuste ndo significativa para pico de viscosidade a frio e a quente e
significativa para os demais modelos (Tabela 2). No entanto, como o quadrado médio do erro
experimental foi pequeno em relacdo ao do residuo, a significancia da falta de ajuste pode ser
considerada irrelevante (Waszczynskyj et al., 1981).

Para temperatura de pasta foram significativos os efeitos quadraticos positivos para a
intensidade, tempo e concentracdo, e os efeitos negativos da intensidade linear e da interagéo
intensidade e tempo (Tabela 2). A temperatura de pasta apresentou duas areas de maximo, com
maiores tempos e menores intensidades, e menores tempos e maiores intensidades) (Figura 4
A), ou seja, nos amidos ndo gelatinizados durante o tratamento com ultrassom. O efeito
quadratico da concentracao conferiu valores maximos de temperatura de pasta de 88 °C, quando
esta foi fixada em 12.5 g 100 g* e de 95 °C quando a concentracéo foi de 8.04 e 16.96 g 100 g
! ou seja, concentragdes medianas apresentaram melhores resultados, as menores temperaturas
de pasta.

Estes resultados séo condizentes com os de IAA, uma vez que na regido proxima ao

ponto central foram observados os maiores valores (Figuras 1 A e 1 B), e 0s menores valores
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para a temperatura de pasta (Figura 4 A). Pois, quanto menor a temperatura de pasta do amido
mais baixa € a resisténcia do granulo de amido a absorcdo de agua, consequentemente maior
sera 0 IAA do amido (Przetaczek-Roznowska, 2017).

No modelo ajustado para o pico de viscosidade a quente, apenas o efeito linear da
concentracdo contribuiu positivamente para o aumento da viscosidade a quente. Todas as
demais efeitos foram negativos, contribuindo para a reducéo do pico de viscosidade a quente
(Tabela 2). O pico viscosidade a quente foi maior quando o amido foi submetido a um
tratamento mais brando, ou seja, amidos gelatinizados apresentaram menores picos de
viscosidade (Figura 4 B).

Quando comparado com o pico de viscosidade do amido de lirio-do-brejo nativo (1917
+ 63 cP) (Capitulo 4), amidos submetidos a tratamentos com intensidade superior a 84%
combinados com elevado tempo de exposicdo apresentaram uma drastica reducao do pico de
viscosidade (Figura 4B, Apéndice C). Outros estudos, empregando diferentes tipos de amido
(milho, batata doce, arroz), também mostraram que a sonicagdo reduz a viscosidade a quente
(Zheng et al., 2013; Herceg et al., 2010; Zuo et al., 2009). No entanto, intensidades baixas e
médias aumentaram o pico de viscosidade do amido, resultados condizentes com o aumento da
capacidade de absorc¢do de agua do amido (Figura 1). Zhu (2015) discorre que as propriedades
de pasta do amido modificado por ultrassom dependem de uma série de fatores, dentre eles as
condigdes do tratamento como temperatura durante o tratamento, frequéncia e poténcia do

equipamento utilizado.
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288 e concentracGes da solugdo de amido, de acordo com o delineamento experimental (Tabela 1)
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Luo et al. (2008) sugeriram que a diferenca entre as propriedades de pasta de amidos
nativos e sonicados é devida a degradacdo do amido, causada tanto pelo ataque de radicais OH
quanto pelos efeitos mecénicos durante o tratamento com ultrassom. Amidos com maior
conteddo de amilose, como os das rizomas de lirio-do-brejo (Capitulo 4), apresentam maior
diminuicdo da viscosidade, porque a amilose € suceptivel as rea¢6es induzidas por radicais OH
e mais facilmente atacada pelas ondas do ultrassom do que a amilopectina altamente ramificada.

No modelo ajustado para pico de viscosidade a frio os efeitos lineares da intensidade,
do tempo e da interacao intensidade e tempo foram positivos, 0 que mostra que 0s maiores picos
de viscosidade a frio foram obtidos quando o tratamento imprimia maior tempo e intensidade,
ou seja, e 0 amido gelatinizava (Tabela 2 e Figura 4 C). Os amidos pré-gelatinizados apresentam
maior solubilidade em agua sem precisar de aquecimento, o que confere maior viscosidade a
solucdo formada, propriedade tipica dos produtos alimenticios instantaneos (Kaur & Singh,
2016).

O modelo ajustado para a viscosidade final somente foi afetado pela intensidade e tempo
lineares e pela interacdo intensidade e tempo, negativamente (Tabela 2). Os tratamentos mais
brandos apresentaram maior viscosidade final, enquanto que os amidos modificados que pré-
gelatinizaram apresentaram menores valores de viscosidade final (Figura 4 D). A elevada
reducdo da viscosidade final pode estar relacionada ao fato do amido de rizomas de lirio-do-
brejo possuir elevada tendéncia a retrogradacgdo, devido ao alto teor de amilose (Capitulo 4,
Ascheri et al., 2010). E como a modificacdo promoveu uma desestruturagdo destes granulos,
sua capacidade de formacéo de gel com alta viscosidade foi reduzida (Zhu, 2015).

O modelo para a tendéncia a retrogradacdo (setback) também foi influenciado
negativamente pelos efeitos lineares do tempo e da intensidade, e a concentracdo apresentou
efeito quadratico positivo (Tabela 2). O amido pre-gelatinizado apresentou menor tendéncia a

retrogradacdo (Figura 4 E). Também se observou que tratamentos mais agressivos (alta
118



317

318

319

320

321

322

323

324

325

326

327

328

329

330

331

332

333

334

335

336

337

338

339

340

341

concentracdo e intensidade) ndo contribuiram efetivamente para a reducdo da tendéncia a
retrogradacdo. No entanto, quando se fixou a concentracédo, se confirmou que maiores tempos
e intensidades reduzem a tendéncia a retrogradacao de forma linear (Figura 4 F), resultado da
maior degradacdo das macromoleculas, que reduziu o pico de viscosidade, viscosidade maxima
e a tendéncia a retrogradacdo. Em geral, a tendéncia a retrogradacdo dos tratamentos com
intensidade superior a 62% e tempos acima de 15 mim e concentracdo inferior ou igual a 12.5
g 100 g* apresentaram reducéo da tendéncia a retrogradagio quando comparados com o amido
nativo (2079 + 181cP) (Capitulo 4).

33 DSC

Né&o foi possivel obter modelos matematicos para as temperaturas de inicio, pico e final
da gelatinizacdo dos amidos modificados de rizomas de lirio-do-brejo, uma vez que muitos
experimentos nao apresentaram o pico endotérmico de gelatinizacdo, pois estes foram
completamente gelatinizados durante o tratamento (Figura 5, Apéndice D), mas foi possivel
modelar a entalpia de gelatinizag&o.

No modelo ajustado para a entalpia de gelatinizagcdo do amido, os componentes lineares
da intensidade, do tempo e da interacdo tempo e intensidade da equacgdo contribuiram para a
reducdo da entalpia de gelatinizacdo do amido modificado. No entanto, os componentes
quadraticos das varidveis de intensidade e tempo aumentaram a energia necessaria para a
gelatinizacdo do amido. A concentracdo da solucdo de amido ndo apresentou efeito significativo
no modelo ajustado para a entalpia de gelatinizacéo (Tabela 1).

A energia necessaria para a gelatinizacdo foi reduzida nos intervalos de tempo de
exposicdo de 15 a 21 min e intensidade do ultrassom entre 65 e 99%, formando uma area de
minimo elipsoidal (Figura 6). Os amidos submetidos a condi¢gdes com maiores intensidades e
tempo de exposicao pre-gelatinizaram durante a aplicacdo do ultrassom. A variacdo da energia

de gelatinizagdo do amido pode ser explicada pela diferenca entre as forcas de ligacdo da dupla
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hélice, o que resulta em diferentes alinhamentos das ligaces de hidrogénio dentro das
moléculas de amido. Quando ocorre a quebra da dupla hélice, a energia de gelatinizacéo é
reduzida, sendo que a estrutura cristalina € pouco afetada (Luo et al., 2008).

Amidos que apresentam critalinidade do tipo B, apresentam maior flexibilidade nas
dupla hélices, consequentemente, no tratamento ultrassonico, estas cadeias que formam os
cristalitos de amidos de tipo B seriam mais mdveis e, portanto, mais propensas a rupturas do
que as dos amidos de tipo A (Luo et al., 2006).

Como foi verificado no Capitulo 4, o amido de rizomas de lirio-do-brejo apresentaram
difratograma caracteristico do tipo B, e a energia requerida para a gelatinizacdo do granulo de
amido nativo foi de 16.82 J g1 + 0.89. Assim, no tratamento com o ultrassom houve reducio da
energia de gelatinizagdo do amido (variacdo de 0 a 17.62 J g* a) (Figura 6, Apendicé D), sendo

que essa drastica reducdo pode também ser atribuida ao tipo de cristalinidade do amido.
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Figura 6. Curva de nivel para a entalpia de gelatinizacio (J g*) de amidos de rizomas de lirio-
do-brejo modificado por ultrassom em funcéo da intensidade e do tempo de exposi¢do, com
concentragdo da solucdo de amido fixada em 12.5 ¢ 100 g*

Quando o amido é submetido ao processo de sonicacao, tanto o fenémeno da cavitacdo
quanto o aumento da temperatura favorecem a perda das estruturas do granulo, o que reduz a
temperatura de gelatinizacdo, bem como a energia necessaria para a gelatinizacdo do amido
(Jambrak et al., 2010). Quando o tempo e a intensidade foram maiores que 15 min e 62%
(Apéndice D), o efeito do aumento da temperatura favoreceu a degradacdo dos granulos,
chegando a 75.4 + 1.50 °C, temperatura préxima a do pico de gelatinizacdo encontrada para o
amido de rizomas de lirio-do-brejo nativo (76.78 °C + 0.01) (Capitulo 4), pré-gelatinizando o
amido.

3.4  Validacédo dos modelos
No ensaio de validacdo dos modelos, verificou-se que aqueles para IAA apresentaram

88.96%, 95.37% e 97.44% de compatibilidade para as temperaturas de 55, 65 e 80°C,
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respectivamente (Tabela 3). Portanto, exceto o modelo para IAA 55°C, os modelos foram

considerados preditivos, pois apresentaram erro menor que 5%. Ja os modelos que descreveram

0 comportamento da solubilidade do amido modificado, apresentaram resultados com precisdo

de 91.43%, 98.82% e 92.04% para as temperaturas de 55, 65 e 80°C, respectivamente. Assim,

apenas 0 modelo para ISA 65 °C pode ser considerado preditivo. Os modelos para a temperatura

de pasta, pico de viscosidade a quente e entalpia de gelatinizacéo apresentam um nivel de acerto

maior que 95%.

Tabela 3. Valores mensurados, valores esperados e erro percentual obtidos no ensaio de

validacao dos modelos de indice de absorcdo, indice de solubilidade de agua, propriedades de

pasta e entalpia de gelatinizacao

Propriedade Valor mensurado Valor esperados % de erro
IAA 55 °C (g gb) 8.25 7.43 11.04
IAA 65 °C (g g% 17.38 16.61 4.63
IAA 80 °C (g g% 15.95 16.37 2.56
ISA 55 °C (g 100 g} 3.97 3.63 8.57
ISA 65 °C (g 100 g} 8.52 8.42 1.18
ISA 80 °C (g 100 g} 21.98 20.23 7.96
Temperatura de pasta (°C) 66.52 66.11 0.62
Pico viscosidade a quente (cP) 2081.5 2183.13 4.65
Pico viscosidade a frio (cP) 83 77.55 7.03
Viscosidade final (cP) 3095.5 3424.21 9.60
Setback (cP) 1181 1304.09 9.44
AH (J gY) 0.792 0.818 3.18
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3.5 MEV

O granulo do amido de rizomas de lirio-do-brejo € achatado, comprido, com formato
elpisoidal irregular (Figura 7 A). O processo de sonica¢do promoveu o aparecimento de
arranhdes, fissuras e depressdes no granulo do amido (Figura 7 B). Sujka (2017) também
verificou o aparecimento de fissuras e depressdes no granulo de amido de batata sonicados a

20 kHz (equipamento 170W) por 30 min.

SElI  5kV x1,000 10um S—

il 4 :
SEl  5kV x200 100pm  — SEl  5kV x200 T —

Figura 7. Micografias (MEV) do amido de rizomas de lirio-do-brejo nativo (A), modificado por
ultrassom com intensidade de 25% (B) (T9), 62% (C) (Ponto central) e 99% (D) (T10) com
tempo de exposicdo de 15 min e concentragdo de 12.5 ¢ 100 g*

A presenca de poros ou furos, fissuras e arranhdes nas superficies de granulos de amido
é resultado dos efeitos de cavitacdo gerados por ultrassom, onde o colapso assimétrico da bolha
perto de uma superficie cria micro-jatos que invadem o granulo a uma velocidade até 100 m s

! (Bai et al., 2017; Zheng et al., 2013; Zuo et al., 2012).
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A susceptibilidade do amido a ultrassonografia tem sido relacionada ao tipo e a estrutura
do amido, bem como a concentracdo da solucdo sonicada. Por exemplo, nas mesmas condicdes
de sonicacéo, rachaduras e depressdes na superficie do granulo foram mais profundas para o
amido de batata e de trigo, do que para 0 amido de milho e o de arroz (Sujka & Jamroz, 2013),
enguanto que os amidos de milho normais e ceroso tornaram-se porosos, o amido com alto teor
de amilose apresentaram fissuras na superficie do granulo do amido (teor de 50 g 100 g de
amilose) (Luo et al., 2008). Com isso, a presenca de fissuras na superficie do amido de rizomas
de lirio-do-brejo sugere se tratar de um amido com alto teor de amilose (59.16 g 100 g1),
verificado no Capitulo 4. Logo, pode-se constatar que o ultrassom, mesmo em baixa intensidade
(25% de intensidade) promoveu alteracdes na superficie do granulo do amido de lirio-do-brejo.
Quando a intensidade do tratamento foi elevada, os granulos foram pré-gelatinizados, tornando-

se impossivel a visualizacdo dos granulos (Figura 7 C e D).

4 CONCLUSAO

O ultrassom ¢ eficiente na modificacdo do amido dos rizomas de lirio-do-brejo,
atribuindo-lhe um aumento na solubilidade, na capacidade de absorcdo de agua, reducdo da
temperatura de pasta, aumento do pico de viscosidade, reducdo da tendéncia a retrogradacao, e
auséncia de pico de gelatinizacdo na curva de DSC, quando a intensidade é de 62%,
concentragéo de 12.5 g 100 g e 15 min de exposicdo. O amido de lirio-do-brejo apresentou
propriedades tecnologicas adequadas para a aplicacdo em alimentos instanteneos, como por
exemplo em mingau. As micrografias do amido modificado em intensidade inferior a 62%
apresentaram fissuras na superficie do granulo, sendo que em intensidades superiores ou igual
a 62% com 15 min de esposi¢cdo o amido pré-gelatinizou, ndo sendo possivel a visualiza¢do dos

granulos.
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tempo (min); X3= concentragdo (g 100 g})

Apéndice A - Dados de absor¢éo de agua do amido de rizomas de lirio-do-brejo modificado por ultrassom, onde X1= intensidade (%); X2=

Variaveis codificadas Variaveis reais IAA
Tratamento x1 X2 X3 x1 X2 X3 55°C 65°C 80°C 90°C
1 -1 -1 -1 40.010 9.055 8.041 2.984 4.254 16.912 17.573
2 1 -1 -1 83.990 9.055 8.041 3.159 4.284 14.810 15.521
3 -1 1 -1 40.010 20.945 8.041 3.315 4.061 13.704 16.158
4 1 1 -1 83.990 20.945 8.041 5.776 11.011 15.870 14.446
5 -1 -1 1 40.010 9.055 16.959 3.096 5.969 17.435 16.953
6 1 -1 1 83.990 9.055 16.959 3.024 5.039 18.730 17.261
7 -1 1 1 40.010 20.945 16.959 3.473 4,510 14.492 18.027
8 1 1 1 83.990 20.945 16.959 5.229 10.727 14.651 15.585
9 -1.682 0 0 25.000 15.000 12.500 3.198 5.772 16.662 17.169
10 1.682 0 0 99.000 15.000 12.500 6.876 11.784 15.673 17.462
11 0 -1.682 0 62.000 5.000 12.500 3.221 4.448 15.064 18.764
12 0 1.682 0 62.000 25.000 12.500 4.050 5.055 11.938 16.814
13 0 0 -1.682 62.000 15.000 5.000 6.119 8.496 14.630 16.171
14 0 0 1.682 62.000 15.000 20.000 6.951 12.891 15.236 20.030
15 0 0 0 62.000 15.000 12.500 7.041 14.255 16.334 18.156
16 0 0 0 62.000 15.000 12.500 7.012 13.704 17.212 18.203
17 0 0 0 62.000 15.000 12.500 7.336 13.408 16.182 17.839
18 0 0 0 62.000 15.000 12.500 7.051 13.622 16.603 18.158
19 0 0 0 62.000 15.000 12.500 8.508 12.763 16.141 17.884
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tempo (min); X3= concentragdo (g 100 g})

Apéndice B - Dados de solubilidade em &gua do amido de rizomas de lirio-do-brejo modificado por ultrassom, onde X1= intensidade (%); X2=

Variaveis codificadas Variaveis reais ISA
Tratamento x1 X2 X3 x1 X2 X3 55°C 65°C 80°C 90°C
1 -1 -1 -1 40.010 9.055 8.041 0.903 2.454 16.374 17.495
2 1 -1 -1 83.990 9.055 8.041 0.175 1.584 12.951 13.869
3 -1 1 -1 40.010 20.945 8.041 0.651 3.327 11.999 11.722
4 1 1 -1 83.990 20.945 8.041 2.406 14.051 41.818 33.318
5 -1 -1 1 40.010 9.055 16.959 0.192 3.241 30.796 13.736
6 1 -1 1 83.990 9.055 16.959 0.559 2.960 29.679 15.582
7 -1 1 1 40.010 20.945 16.959 0.405 1.536 29.850 19.590
8 1 1 1 83.990 20.945 16.959 7.050 13.098 30.765 18.715
9 -1.682 0 0 25.000 15.000 12.500 0.429 2.543 25.481 28.549
10 1.682 0 0 99.000 15.000 12.500 4,542 15.476 35.137 17.440
11 0 -1.682 0 62.000 5.000 12.500 0.646 2.274 9.569 17.440
12 0 1.682 0 62.000 25.000 12.500 2.028 8.967 33.010 16.182
13 0 0 -1.682 62.000 15.000 5.000 2.472 2.022 21.080 16.182
14 0 0 1.682 62.000 15.000 20.000 1.888 3.346 20.884 16.263
15 0 0 0 62.000 15.000 12.500 3.810 5.978 18.000 19.377
16 0 0 0 62.000 15.000 12.500 3.312 7.187 16.113 21.660
17 0 0 0 62.000 15.000 12.500 3.264 9.363 18.071 21.714
18 0 0 0 62.000 15.000 12.500 3.963 9.209 20.823 19.208
19 0 0 0 62.000 15.000 12.500 3.728 9.297 18.541 21.263
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concentragdo (g 100 g%)

Apéndice C - Dados RVA do amido de rizomas de lirio-do-brejo modificado por ultrassom, onde X1= intensidade (%); X2=tempo (min); X3=

Pico de Viscosida
Tratamento x1 X2 X3 x1 X2 X3 T (Egjta viscosid TESS? h Bre(zzl;()jow de final Se(tf;ck
ade(cP) (cP)
1 -1 -1 -1 40.010 9.055 8.041 73.13 2051.50 | 1995.50 56.00 4103.00 | 2107.50
2 1 -1 -1 83.990 9.055 8.041 73.60 1857.00 | 1841.50 15.50 3603.00 | 1761.50
3 -1 1 -1 40.010 | 20.945 8.041 74.75 1683.00 | 1680.00 3.00 2981.50 | 1301.50
4 1 1 -1 83.990 | 20.945 8.041 66.70 433.00 340.00 93.00 546.00 206.00
5 -1 -1 1 40.010 9.055 16.959 72.30 2413.50 | 2381.00 32.50 4982.00 | 2601.00
6 1 -1 1 83.990 9.055 16.959 72.90 2250.50 | 2243.00 7.50 497550 | 2732.50
7 -1 1 1 40.010 | 20.945 | 16.959 75.13 1886.00 | 1886.50 -0.50 347450 | 1588.00
8 1 1 1 83.990 | 20.945 | 16.959 66.53 394.50 384.00 10.50 639.00 255.00
9 -1.682 0 0 25.000 | 15.000 | 12.500 72.33 2732.00 | 2699.00 33.00 5179.00 | 2480.00
10 1.682 0 0 99.000 | 15.000 | 12.500 65.90 590.50 590.00 0.50 1039.50 449.50
11 0 -1.682 0 62.000 5.000 12.500 71.68 2773.50 | 2760.00 13.50 5187.00 | 2427.00
12 0 1.682 0 62.000 | 25.000 | 12.500 72.73 892.50 791.50 101.00 1266.50 475.00
13 0 0 -1.682 | 62.000 | 15.000 5.000 70.28 1856.50 | 1883.00 -26.50 5500.00 | 3617.00
14 0 0 1.682 62.000 | 15.000 | 20.000 65.90 2436.50 | 2437.00 -0.50 3866.50 | 1429.50
15 0 0 0 62.000 | 15.000 | 12.500 66.78 2070.00 | 2077.00 -7.00 3615.00 | 1538.00
16 0 0 0 62.000 | 15.000 | 12.500 66.53 2460.50 | 2428.00 32.50 3758.00 | 1330.00
17 0 0 0 62.000 | 15.000 | 12.500 65.75 2131.50 | 2126.00 5.50 3200.00 | 1074.00
18 0 0 0 62.000 | 15.000 | 12.500 65.13 2243.50 | 2203.00 40.50 3452.50 | 1249.50
19 0 0 0 62.000 | 15.000 | 12.500 66.75 2381.00 | 2386.50 -5.50 3672.50 | 1286.00
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concentragdo (g 100 g1)

Apéndice D — Dados DSC do amido de rizoma de lirio-do-brejo modificado por ultrassom, onde X1= intensidade (%); X2=tempo (min); X3=

Variaveis codificadas Variaveis reais DsC
Tratamento x1 X2 x3 x1 X2 x3 Tinicial (°C) | Tpico(°C) | Tfinal (°C) | AHJ g?)
1 -1 -1 -1 40.010 9.055 8.041 72.16 77.10 90.91 12.93
2 1 -1 -1 83.990 9.055 8.041 73.25 77.15 91.56 14.41
3 -1 1 -1 40.010 20.945 8.041 75.16 78.38 91.74 13.68
4 1 1 -1 83.990 20.945 8.041 0
5 -1 -1 1 40.010 9.055 16.959 71.81 75.93 88.43 11.13
6 1 -1 1 83.990 9.055 16.959 73.25 76.42 90.13 14.63
7 -1 1 1 40.010 20.945 16.959 75.39 78.07 89.60 14.99
8 1 1 1 83.990 20.945 16.959 0
9 -1.682 0 0 25.000 15.000 12.500 71.62 75.76 90.47 17.62
10 1.682 0 0 99.000 15.000 12.500 0
11 0 -1.682 0 62.000 5.000 12.500 71.54 75.77 89.81 14.23
12 0 1.682 0 62.000 25.000 12.500 72.58 77.31 89.91 13.75
13 0 0 -1.682 62.000 15.000 5.000 78.48 84.12 95.32 3.47
14 0 0 1.682 62.000 15.000 20.000 0
15 0 0 0 62.000 15.000 12.500 0
16 0 0 0 62.000 15.000 12.500 0
17 0 0 0 62.000 15.000 12.500 0
18 0 0 0 62.000 15.000 12.500 0
19 0 0 0 62.000 15.000 12.500 0
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CAPITULO 6

CARACTERISITICAS FISICAS, QUIMICAS, TECNOLOGICAS E NUTRICIONAIS
DA FARINHA DE ALGODAOZINHO-DO-CAMPO (Cochlospermum regium)

Resumo: Cochlospermum regium, uma planta nativa do cerrado brasileiro, popularmente
conhecido como algod&ozinho-do-campo, é muito utilizada na medicina popular para o
tratamento de infeccBes e inflamagBes, mas também pode ser uma fonte potencial para a
producdo de farinha. Como néo ha relatos sobre a producdo de farinha das raizes desta planta
na literatura cientifica, o presente trabalho teve por objetivo contribuir com novos dados sobre
o rendimento e propriedades fisicas, quimicas, tecnologicas e fatores anti-nutricionais da
farinha, bem como a farinha foi testada na fermentacdo semi-sélida com Streptomyces
thermocerradoencis 13 para a producdo do extrato enzimatico, bem como na hidrélise
enzimatica destas, para avaliar a capacidade das enzimas produzidas durante o processo de
fermentacdo semissdlida de farelo de trigo. O rendimento da producédo da farinha de raizes de
algoddozinho-do-campo foi cerca de 29 g 100 g, e esta apresentou-se como um pé amarelo
alaranjado, com elevado teor de carboidratos (83 g 100 g1), e baixos teores de cinzas, proteinas
e fibra alimentar total, solGvel e insoltvel. O indice de solubilidade em agua foi de 12.82 g g2,
o indice de absorgéo de 4gua de 4.74 g 100 g%, e indice de absorcéo de 6leo de 2.37 g g%, todos
a 28 °C. O termograma da farinha apresentou trés picos endotérmicos. A temperatura inicial de
gelatinizagdo do amido da farinha foi de 76.85 °C, a de pico de 81.03 °C e a final de 85.21 °C.
O segundo pico foi caracteristico de transigdo vitrea, com temperatura de 110 °C, sendo o
ultimo pico relacionado com complexos lipidio-amilose, com temperatura inicial de 134.55 °C,
pico de 135.12 °C e final de 141.93 °C. A farinha apresentou potencial antioxidante, maior
concentracdo de compostos fendlicos em extratos metandlicos, presenca de nitratos, taninos e

inibidores de tripsina, e nao foi adequada para a producao de extratos enzimaticos. Conclui-se

133



25

26

27

28

29

30

31

32

33

34

35

36

37

38

39

40

41

42

43

44

45

46

47

que a farinha de raizes do algodaozinho-do-campo possui caracteristicas fisicas, quimicas,
tecnologicas e nutricionais peculiares, com potencial para ser utilizada pela industria de
alimentos, ndo sendo substrato ideal para a producdo de extratos enzimaticos a patir do cultivo
semissolido com a bactéria Streptomyces thermocerradoensis 13, e nem indicada para a
producdo de fermentados alcodlicos.

Palavras chave: Termograma, nitratos, inibidor de tripsina, Streptomyces thermocerradoensis

13, hidrolise enzimatica.

1 INTRODUCAO

Cochlospermum regium é uma planta nativa do cerrado brasileiro, pertencente a familia
Cochlospermaceae, popularmente conhecido como algoddozinho-do-campo, e é muito utilizada
na medicina popular para o tratamento de infeccGes e inflamacGes (Carvalho et al., 2018; Nunes
et al., 2003). Estudos que caracterizam e quantificam compostos de extratos obtidos a partir da
raiz desta planta mostraram que se trata de um produto com potencial antimicrobiano (Nader et
al., 2010), e que apresenta compostos fendlicos responsaveis pela capacidade anti-inflamatéria
(Solon et al., 2012).

O algodaozinho-do-campo é uma planta com potencial para a extracdo de fécula (dados
nédo publicados) e producéo de farinha, no entanto, faltam estudos que visem sua aplicacdo na
alimentacdo humana. Farinhas geralmente sdo materiais ricos em carboidratos, dentre os quais
amido, celulose e hemicelulose se destacam. O amido e a celulose sdo homopolimeros de
glicose, unidas por ligacdes do tipo a-1,4 e 1,6, e B-1,4, respectivamente. Enquanto, a
hemicelulose é composta por um grupo de hetero-polissacarideos ndo cristalinos, com
diferentes residuos de monossacarideos (D-xilose, D-manose, D-glicose, é&cido D-

galacturonico, é&cido D-glicorbnico, D-galactose, L-arabinofuronose e L-ramnose), e
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geralmente é formada por 2 a 6 agtcares diferentes, unidos por ligagdes do tipo B-1,4 (Van &
Pletschke, 2012).

A aplicacdo de extratos enzimaticos celulosidicos e xilanolitico em farinhas pode ser
uma opcao para a elevacédo do valor nutricional, pelo aumento do contetdo de agUcares soluveis,
0s quais sdo resultado da degradacao da hemicelulose, parte amorfa da parede celular vegetal
(Knob et al., 2014; Polizeli, 2005). As xilanases produzidas por bactérias tem despertado grande
interesse devido sua alta capacidade em transformar lignocelulose em acucar, alcool e outras
substancias Gteis para a aplicacdo industrial (Gendy & Bondkly, 2014). O cultivo destes
organismos em fermentacdo semissélida € uma opcdo rapida e barata para a producdo de
extratos enzimaticos.

Por ndo existerem estudos disponiveis sobre a farinha das raizes do algodaozinho-do-
campo, a presente pesquisa teve por objetivo contribuir com novos dados, como o rendimento
e propriedades fisicas, quimicas, tecnoldgicas e fatores anti-nutricionais da farinha, bem como
a farinha foi testada na fermentacdo semissélida com Streptomyces thermocerradoencis 13 para
a producdo do extrato enzimatico, bem como na hidrélise enzimética destas, para avaliar a
capacidade das enzimas produzidas durante o processo de fermentacao semi-solida de farelo de

trigo.

2 MATERIAL E METODOS
2.1 Material

As raizes de Cochlospermum regium foram coletadas no municipio de Uruagi-GO (-
14.264977, -48.973811), em uma regido de mata nativa de Cerrado, no més de julho de 2016.
As raizes foram armazenadas em embalagens de polietileno de baixa densidade e mantidas
sobre refrigeracéo (6 £ 1 °C), durante o transporte e armazenamento, até o processamento.

2.2 Processamento da farinha
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As raizes foram lavadas e sanitizadas com solucéo de hipoclorito de sodio a 200 ppm
por 15 min, descascadas e cortadas em rodelas manualmente, e deixadas secar em estufa de
circulacédo de ar a 35 °C por 48 h. O material desidratado foi submetido a moagem, em moinho
de facas tipo “Croton” (Marconi, MA580, Piracicaba, Brasil), com peneira de malha de 2,0 mm
de diametro. A producéo das farinhas foi realizada em bateladas (repeticdes).

2.3  Composicao proximal

A umidade foi quantificada em estufa a 105 °C até peso constante, e as cinzas por
pesagem apds incineracdo a 550 °C em forno mufla. O teor de nitrogénio foi determinado pelo
método micro-Kjeldahl, que multiplicado pelo fator 6,25 resultou no teor de proteina bruta. Os
lipideos foram extraidos com éter de petrdleo P.A., em aparelho Soxhlet. Para obter a fibra
alimentar total, solGvel e insoltvel foi utilizada a amostra desengordurada da extracdo por
Soxlet, sequindo 0 método enzimico-gravimétrico. Os carboidratos totais foram estimados pelo
método de diferenca. O valor energético total (kJ g%) foi calculado multiplicando o peso (g) de
carboidratos digeriveis (carboidratos totais menos fibra alimentar insoltvel) e proteinas por 4 e
0 peso dos lipideos por 9. Todas as andlises foram realizadas conforme as recomendacdes da
AOAC (2012), em triplicata.

2.4  Cor, atividade de &gua, pH e acidez total

Os parametros instrumentais de cor luminosidade (L*) e coordenadas de cromaticidade
a* e b* foram capturados através de colorimetro (Bankinh Meter Minolta, BC-10, Ramsey,
USA), calibrado com placa porcelana branca. A partir destas coordenadas calcularam-se a
croma (C*) e o angulo Hue (H°). A atividade de agua foi determinada no AqualLab digital
(AquaLab, Series 3TE, Pullman, USA), acoplado a um banho termostatico controlado, na
temperatura de 25°C. A medida de pH foi realizada utilizando potencidmetro (Tecnal, TEC-51,

Piracicaba, Brasil), com insercéo do eletrodo diretamente em 5 g de farinha diluida em 100 mL
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de agua. A acidez titulavel total foi determinada por titulacio com NaOH 0,1 N. Todas as
analises fisico-quimicas foram realizadas conforme recomendag6es da AOAC (2012).
2.5  AcUcares totais redutores e ndo redutores

Os teores de agUcares totais redutores e nao redutores foram determinados segundo
metodologia de Miller (1959), que se baseia na reducao do acido 3,5 — di-nitro salicilico a &cido
3-amino-5-nitro salicilico. A leitura foi realizada em espectrofotobmetro (Bel Photonic,
SP2000UV, Piracicaba, Brasil), usando solucéo de glicose como padrao.
2.6 Propriedades térmicas

As propriedades térmicas foram determinadas em calorimetro diferencial de varredura
(TA Instruments, Q20, New Castle, UK), segundo Weber, Collares-Queiroz, Chang (2009).
Amostras de 2 mg (b.s.) foram pesadas em recipientes de aluminio, préoprios para o
equipamento. Agua destilada (6 L) foi adicionada, e os porta amostras selados em prensa
especifica. Estes foram mantidos por 12 h a temperatura ambiente, e aquecidos no intervalo
entre 30 e 160 °C, a uma taxa de aquecimento de 10 °C min. A partir da curva obtida, a entalpia
de gelatinizacdo (AH), os intervalos de temperatura de gelatiniza¢dao (AT), a temperatura no
inicio da gelatinizacdo (To), a temperatura no pico (Tp) e a temperatura final (Tc) foram
calculadas, usando o aplicativo TA Universal Analysis (TA Instruments, New Castle, UK).
2.7 Absorcao e solubilidade em agua e absorcéo de dleo

O indice de solubilidade em agua (ISA) e o indice de absorcao de agua (IAA) foram
determinados de acordo com o método de Anderson et al. (1969). Para a determinacéo do indice
de absorcgéo de oleo (IAO) também foi utilizado a mesma metodologia com adaptacgdes, uma
vez que a agua foi substituida pelo 6leo de soja.
2.8 Compostos fenolicos

O teor de compostos fendlicos totais foi determinado utilizando o reagente Folin-

Ciocalteau. Este € uma solucéo de ions poliméricos formados a partir dos acidos fosfomolibdico
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e fosfotungstico, que oxidam os fenolatos, reduzindo-os a acidos, formando um complexo de
cor azul (Mo-W), que pode ser lido em espectrofotdbmetro a um comprimento de onda de 740
nm. Os dados foram expressos em mEq &cido galico 100 g* (Singleton, Orthofer & Lamuela,
1999).
2.9  Capacidade antioxidante

A determinacdo do potencial antioxidante foi realizada pelo método DPPH (Brand-
Williams et al., 1995), baseado na captura do radical DPPH (2,2-difenil-1picril-hidrazil) por
antioxidantes, produzindo um decréscimo da absorbancia a 515 nm, modificado por Sanchez-
Moreno et al. (1998).
2.10 Ensaio de toxicidade com Artémia salina

O ensaio de toxicidade sobre Artémia salina foi realizado segundo metodologia de
Meyer et al. (1982), com adaptacbes. Preparou-se uma solucdo com sal marinho na
concentracdo de 30 g L, e ajustou-se o pH entre 8.0 e 9.0 com solugéo 0.1 mol L de NaOH.
Esta solucdo foi utilizada para eclosdo dos ovos de Artémia salina, ocorrida apés 48 h, sob
iluminacdo e aeragdo constante a 25 °C, e no preparo das demais diluicbes. Dez larvas de
Artemia salina foram transferidas para cada tubo, contendo a solugdo salina nas diferentes
concentracgdes testadas e a amostra. O ensaio foi realizado em trés repeti¢des, sendo a contagem
dos animais mortos e vivos realizada apés 24 h.
2.11 Fatores anti-nutricionais

A atividade do inibidor de tripsina foi determinada por método espectrofotométrico
descrito por Kunitz (1947) e Kakade et al. (1974). Adicionaram-se 50 mL de solugéo de NaOH
0.01N a 1g de amostra seca e desengordurada. O tubo foi colocado em agitador magnético por
1 h e adicionaram-se as solucdes Benzoyl-DL-arginine para nitroanilide (BAPA) e de &cido
acetico, deixando-as reagir por 10 min. A solucao foi filtrada e realizada leitura a 410 nm em

espectrofotdmetro. Os resultados foram expressos em funcdo das UTI — unidades de tripsina
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inibidas (UTI mg amostra?), onde uma unidade de tripsina é definida como um aumento de
0.01 unidade de absorbancia a 410 nm por 10 mL da mistura de reacdes. A determinacao do
teor de nitratos foi realizada por método colorimétrico, conforme Cataldo et al. (1975),
enquanto o teor de taninos conforme método colorimétrico de Folin-Denis, de acordo com a
AOAC (2012). A intensidade de cor azul produzida na reducéo do reagente de Folin-Denis por
taninos foi medida em espectrofotémetro a 760 nm, e os resultados foram expressos em
porcentagem.

2.12 Aplicacdo da farinha em extrato enzimatico e na hidroélise enzimatica

A farinha foi testada na fermentacao semissolida com Streptomyces thermocerradoencis
I3 para a producdo do extrato enzimatico, bem como na hidrolise enzimatica destas, para avaliar
a capacidade das enzimas produzidas durante o processo de fermentacdo semi-solida de farelo
de trigo. Todos os ensaios foram realizados em triplicata.

Os ensaios para a obtencao dos extratos enzimaticos foram realizados conforme Gama
(2016). Esporos de Streptomyces thermocerradoensis 13 foram in6culados em 5 g de farinha
com 15 mL de meio minimo (Na;HPOs—7.0 g L; K;HPO,—3.0 g Lt NaCl - 0.5 g L'}; NH.CI
— 1.0 g L'Y), previamente autoclavado. Ao final do periodo de incubacio de 5 dias a 37 °C, 0s
cultivos foram adicionados de 50 mL de 4gua com 50 pL de Tween-80 (0.1 g 100 g?b),
centrifugados a 7500G por 15 min a 4 °C. O sobrenadante foi avaliado quanto a atividade
enzimatica para a xilanase e CMCase. A dosagem da atividade de endoglucanase testada em
carboximetilcelulose em micro-ensaio foi realizada de acordo com Ramada et al. (2010). A
atividade enzimatica de xilanase foi determinada utilizando-se como substrato solucdes de
xilana bechwood (Sigma®) 1% (p/v). A atividade foi determinada em micro-ensaio,
adicionando-se 10 uL. de amostra e 90 puL da solugdo dexilana 1%. A solu¢ao foi incubada a 50
°C por 5 min, seguido da quantificacdo de agucares redutores pelo método de ADNS (Miller,

1959). A curva padréo de xilose foi determinada com concentracdes de 0.3 a 4.2 mg mL™.
139



171

172

173

174

175

176

177

178

179

180

181

182

183

184
185

186

187

188

189

190

191

192

193

Nos ensaios para a hidrdlise enzimatica, solucbes de 100 mL a 1% (p/v) da farinha com
pH corrigido para 6.0 (tampéo fosfato pH 6,0) foram acrescidas de 0.1 mL de extrato enzimatico
(3 U mL? para CMCase e 9 U mL™* para xilanase) produzidos a partir da fermentagdo
semissolida do farelo de trigo com a bactéria Streptomyces thermocerradoencis 13 (GAMA,
2016). As amostras foram incubados sob agitacdo a 50 °C por periodos de 4, 24 e 48 h. Como
controle, utilizaram-se solugdes de farinha sem a adi¢do do extrato enzimatico. As solucdes
foram avaliadas quanto ao teor de acuUcares redutores e totais por método proposto por Miller
(1959), compostos fendlicos segundo Singleton, Orthofer & Lamuela (1999) e o teor proteico.
As dosagens proteicas foram realizadas segundo método proposto por Bradford (1976), no qual,
100 pL das amostras foram adicionadas de 1 mL do reagente de Bradford e ap6s incubacao por
15 min em temperatura ambiente. A quantidade de proteina foi determinada por leitura de
absorbancia em espectofotometro a 595 nm. A curva de calibracdo foi determinada utilizando

Albumina Sérica Bovina (BSASigma®).

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Rendimento, composi¢do centesimal, teor de acUcares e cor

O processo para a obtencdo da farinha a partir da secagem e moagem das raizes do
algodédozinho-do-campo apresentou rendimento de cerca de 29%, com umidade final de 9.23 g
100 g (Tabela 1), sendo que a raiz do algoddozinho-do-campo in natura apresentou teor de
umidade de 80.51 + 1.43 g 100 g™.

A farinha de raizes de algoddozinho-do-campo apresentou umidade superior a
encontrada em farinhas de batata-doce (2.41 a 5.71 g 100 g%) (Ju, Mu & Sun, 2017). Porém,
apresentou uma atividade de agua de 0.349 £ 0.006, valor que lhe confere estabilidade

microbioldgica e enzimatica. Esta propriedade termodinamica dos alimentos esta relacionada a
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fugacidade da agua do produto e influenciam a velocidade de vérias reagdes bioquimicas e o
crescimento microbiano (Tadapaneni et al., 2017).
Tabela 1. Caracteristicas fisico-quimicas da farinha de raizes de algodaozinho-do-campo

(Cochlospermum regium), em base umida

Componente Média Desvio-padrdo CV.4
Umidade? 9.23 0.002 0.022
Cinzas* 2.76 0.001 0.036
Lipidios? 144 0.001 0.069
Proteinal 2.581 0.084 3.254
Carboidratos totais* 83.99 0.088 0.104
Fibra alimentar total' 1.817 0.020 1.10
Fibra alimentar insolGvel* 1.178 0.017 1.44
Fibra alimentar soldvel! 0.639 0.009 1.41
Aculcares solUveis totais! 12.32 0.59 4.789
AcUcares sollveis redutores? 2.02 0.02 0.990
Valor energético total? 14.83 0.80 5.401
Acidez aquo-titulavel® 12.29 0.19 1.546
pH 6.06 0.04 0.660

g 100 g*; 2 g 3g de 4cido galico 100 g; “Coeficiente de variacéo

Também o conteudo de cinzas e lipidios da farinha de raizes de algoddozinho-do-campo
(Tabela 1) foi superior ao da farinha de batata-doce (1.48-2.19 g 100 g* e 0.18-0.47 g 100 g%,
respectivamente). Enquanto, o contetdo de fibra alimentar total, insoltvel e soltvel da farinha
de algoddozinho-do-campo foi bem inferior ao apresentado pela farinha de batata-doce (20.6-
28.4 9100 g; 14.69-20.8 € 5.8-9.0 g 100 g%, respectivamente) (Ju, Mu & Sun, 2017). Quanto

ao conteudo proteico, a farinha de algod@ozinho do campo apresentou baixo teor (Tabela 1)
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quando comparada com a farinha de arroz (8.4 0.1 g 100g™) (Ye et al., 2018), farinha de trigo
(11.3 g 100g™Y), e a farinha de batata (7.8 g 100g™?) (Pu et al., 2017).

O teor médio de agUcares soluveis totais da farinha de raizes de algod&@ozinho-do-campo
foi de 12.32 g 100 g* (Tabela 1), sendo que destes, 2.02 g foram aglicares com unidades
redutoras. Descontando-se dos carboidratos totais os agucares sollveis, e o teor de fibra
alimentar total, tem-se uma estimativa do teor de amido de aproximadamente 69.85 g 100 g
em base Gmida, ou 76.95 g 100 g™* em base seca. Farinhas de batata-doce apresentam um teor
de amido mais baixo (46.3 a 55.5 g 100 g) (Ju, Mu & Sun, 2017). A composi¢do centesimal
da farinha, bem como o contetdo de compostos antioxidantes, fenolicos e/ou anti-nutricionais
dependem de varios fatores, sendo que a origem botanica, a época de colheita a composicao e
a umidade do solo (Hacke et al., 2016).

O valor energético de uma porcdo de farinha de raizes de algoddozinho-do-campo de
100 g da farinha foi de 1.483 kJ (354.53 Cal) (Tabela 1), decorrente principalmente do teor de
carboidratos, componentes com maiores concentragcdes na farinha. O extrato aquoso desta
farinha apresentou pH levemente acido, com uma &cidez aquo-titulavel de 12.29 g &cido galico
por 100 gramas de amostra. A acidez da farinha do algod@ozinho-do-campo pode ser referente
a presenca de &cidos organicos, principalmente o &cido galico (Carvalho et al., 2018).

A farinha de raizes de algodaozinho-do-campo apresentou valor médio de luminosidade
(L*) de 80.12 (aspecto claro), enquanto o da coordenada de cromaticidade a* foi de 4.91e o0
de b* de 20.17, apontando uma forte tendencia a coloracdo amarelo alaranjada. O valor de
croma (C*) foi de 20.75, indicando cor intensa, e 0 angulo Hue de 76.31° confirmou o tom
amarelo alaranjado (uma vez que o amarelo puro € de 90° e o vermelho puro 0°). As
caracteristicas de cor da farinha podem ser atribuidas as diferencas de pigmentos coloridos que

compdem a farinha, o que, por sua vez, depende da origem bioldgica e vias metabolicas da
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planta. Os parametros de cor também podem ser atribuidas ao tipo de solo, a temperatura
durante a estacao de crescimento e a umidade do solo (Singh et al., 2003).
3.2  Solubilidade em agua e absorc¢ao de agua e 6leo

O indice de solubilidade em agua (ISA) da farinha de raizes de algod@ozinho-do-campo
a temperatura de 28 °C foi de 12.82 + 0.56 g 100 g™ e o indice de absorc¢do de agua (IAA) foi
de 4.74 +0.14 g de gel g2, valores superiores aos apresentados pela farinha de batata doce, 9.37
g 100 g e 3.40 g de gel g, respectivamente (Kusumayanti, Handayani & Santosa, 2015).
Enquanto, Kraithong, Lee e Rawdkuen (2018) reportaram que o ISA da farinha de arroz variou
de2.97a7.059100g?, e o IAAentre5.44 e 7.14 g de gel g%, valores respectivamente inferiores
e superiores ao da farinha de raizes de algoddozinho-do-campo.

O ISA de farinhas é influenciado por fatores, como o contetdo de lipidios, proteina e
proporcéo de amilose e amilopectina. A complexacdo do amido com proteinas ou lipidios pode
reduzir o valor da solubilidade da farinha, devido a diminuicdo das partes sollveis dentro das
moléculas de amido (Chung et al., 2011; Keawpeng & Meenune, 2012). A baixa capacidade de
solubilizacdo em agua da farinha de raizes de algoddozinho-do-campo pode ser resultado da
presenca de complexos proteina-lipidios e amilose-lipidios. A farinha com menor solubilidade
em 4gua favorece o desenvolvimento de produtos, como as massas alimenticias, pois poderia
diminuir as perdas na 4gua durante o cozimento.

A maior capacidade de absorcéao de agua de farinha est& associada com o maior contetido
de amilopectina e 0 baixo grau de associacdo intermolecular. Estudos associam a baixa
capacidade de absorcao da farinha de batata doce ao alto grau de organizacao intermolecular e
ao alto contetido de amilose (Kumoro et al., 2012), o que sugere que a farinha de algoddozinho-
do-campo contenha uma maior propor¢do amilopectina/amilose e/ou um baixo grau de

organizacdo intermolecular visto que apresentou uma alta solubilidade em agua.
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O indice de absorc¢éo de 6leo da farinha de raizes de algodaozinho-do-campo foi de 2.37
+0.7 g g%, valor similar ao da farinha de trigo (2.02 g g) (Julianti et al., 2017), e maior que 0s
verificados para a farinha de arroz (1.11-1.37 g g) (Kraithong, Lee, & Rawdkuen, 2018). O
indice de absorcédo de Gleo é de grande importancia, pois o 0leo atua como retentor do sabor,
aumenta a sensacdo bucal dos alimentos, melhora a palatabilidade e o tempo da vida dtil,
principalmente em produtos panificados e produtos carneos, onde a absorcdo de gordura é
desejada (Julianti et al., 2017).

3.3  Propriedades térmicas

O termograma da farinha de raizes de algodaozinho-do-campo apresentou trés picos
endotérmicos. O primeiro (pico 1) apresentou temperatura inicial de gelatinizacdo de 76.85 *
0.16 °C, temperatura de pico de 81.03 + 0.20 °C, e temperatura final de gelatinizacao de 85.21

+0.08 °C (Figura 1 A).

Calor (W /g)
=

-2250

Calor [W/g)

-2750

Temperatura (*C) Temperatura (*C)

Figura 1. Termograma da farinha de raizes de algoddozinho-do-campo (Cochlospermum
regium). A: endoterma de 40 a 100 °C. B: endoterma de 100 a 150 °C

A energia necessaria para a gelatinizacdo (AH) do amido da farinha de raizes de
algoddozinho-do-campo foi de 9.31 + 0.5 J g. O AH requerido para a gelatinizagdo do amido
indica a presenca de regides cristalinas, atribuidas as fracoes lineares da amilopectina e fragdes
de amilose, e zonas amorfas (alta concentragdo de amilose). Estudos indicam que a presenca de

zonas cristalinas aumenta a quantidade de energia necessaria para o inicio da gelatinizacdo do
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amido, enquanto que zonas amorfas reduzem a quantidade de energia (Jiménez-Hernandez et
al., 2007).

Embora as propriedades de gelatinizacdo estejam associadas a estrutura cristalina dos
granulos de amido, a presenca de componentes ndo amilaceos na farinha também pode afetar a
temperatura da gelatinizacdo de amido (Hasjim, Li & Dhital, 2013). Com isso, tem-se que a
alta temperatura do inicio de gelatinizacdo e a entalpia de gelatinizacao da farinha de raizes de
algodédozinho-do-campo se deveu a presenca de componentes ndo amilaceos (proteina, agucares
sollveis e lipidios) e a provavel presenca de complexos lipidios-amilose.

O segundo pico (Figura 1B) é referente a transicdo vitrea do material (Tg), e ocorreu
entre 109.70 £ 0.05 °C e 110.50 + 0.07 °C, com temperatura média de 110 °C. A Tg do alimento
desempenha um papel importante no processamento e na estabilidade durante o
armazenamento, pois quando este € submetido a uma temperatura superior a da Tg o alimento
tem as suas propriedades fisico-quimicas alteradas. Portanto, o uso de temperaturas abaixo da
Tg favorece a manutencdo da qualidade e reduz a degradacao térmica do produto (Xin, Zhang
& Adhikari, 2013). O menor teor de umidade dos alimentos favorece o aumento da Tg, sendo
um bom método para melhorar a preservacdo dos alimentos (Xu, Li, & Yu, 2014; Zhao et al.,
2017). Com isso, pode-se inferir que a Tg da farinha de raizes de algodaozinho-do-campo esta
relacionada com o contetido de umidade da farinha (9.23 g 100 g!) e a baixa atividade de 4gua
desta, sendo recomendado tratamentos térmicos inferiores a 110 °C no processamento de
possiveis produtos a base deste produto.

O terceiro pico (Figura 1B) pode ser resultado da fusdo de complexos amilose-lipidios,
com temperatura inicial de 134.55 + 0.07 °C, de pico de 135.12 + 0.02 °C e final de 141.93 +
0.2 °C. O pico endotérmico apresentou uma energia de 25.06 + 0.08 J g*. Complexos lipidios-

amilose apresentam alta temperatura de fusao, pois apresentam alta estabilidade térmica, sendo
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que quanto maior o comprimento das cadeias do complexo maior a estabilidade fisica (Garcia
et al., 2016; Kawai et al., 2012).
3.4  Capacidade antioxidante e compostos fenolicos

A farinha de raizes de algoddozinho-do-campo apresentou alta capacidade de
descoloracdo do DPPH, indicando alto contedo de compostos antioxidantes, e compostos
fenolicos foram verificados nos extratos aquoso, alcoolico e metandlico (Tabela 2). Solon et al.
(2012) ja haviam reportado a presenca de compostos fénolicos nos extratos etandlicos obtidos
da raiz do algoddozinho-do-campo, com a presenca de acido galico, DKH-glicoside e acido
elagico, sendo que o acido galico apresentou maior concentracdo (Carvalho et al., 2018).
Tabela 2. Capacidade antioxidante e compostos fenolicos na farinha de raizes algoddozinho-

do-campo (Cochlospermum regium)

Compostos Média Desvio padrédo

Capacidade antioxidante! 93.36 1.04

Compostos fendlicos?

Extrato aquoso 4.75 0.08
Extrato etandlico 413 0.29
Extrato metandlico 7.95 0.89

196 de descoloragdo do DPPH; 2mg eq acido galico g matéria seca™®

A maior concentracdo de compostos fendlicos verificada nos extratos metanolicos
sugere uma maior afinidade destes compostos com este solvente, provalvelmente devido a
polaridade dos compostos fenolicos presentes na farinha (Caldas et al., 2018), sendo pertinente
um aprofundamento no estudo para verificar quais outros compostos sdo extraidos com o
metanol. Outros estudos também concluiram que extratos metanolicos sdo mais eficazes na
extracdo de alguns compostos fenolicos (Pinta¢ et al., 2018; Caldas et al., 2018; Razali et al.,

2012).
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3.5  Fatores antinutricionais e toxicidade

A farinha de raizes de algod@ozinho-do-campo apresentou em sua composicao 3.29 g
Kg? de nitratos e 2.69 g 100 g de 4cido tanico, e alto teor de inibidor de tripsina (Tabela 3).
Compostos tanicos foram reportados em extratos etandlicos obtidos da raiz do algodaozinho-
do-campo, que concluiu que os compostos tanicos da fracdo eluida com o acetato de etila
mostrou potencial terapéutico consideravel contra infeccdes, 0 que justifica o uso popular da
raiz desta planta no tratamento de infeccdes (Carvalho et al., 2018; Solon et al., 2012).
Tabela 3. Fatores antinutricioanis na farinha de raizes de algodaozinho-do-campo

(Cochlospermum regium), em base seca

Fatores Média Desvio-padrao
Nitratos* 32.909 1.154
Taninos? 2.688 0.011
Inibidor de tripsina® 6.545 0.737

g Kg*; 2 g acido tanico 100 g*;2unidades de tripsina inibida mg*

Alimentos com alto teor de inibidores de tripsina interferem no processo de disgestao
de proteinas, dificultando a absorcdo proteica pelo organismo, pois, a ingestdo destes pode
resultar na formacao de um complexo tripsina-inibidor de tripsina irreversivel (Cabrera-Orozco,
Jiménez-Martinez, & Davila-Ortiz, 2013). No entanto, inibidores de tripsina podem ser
facilmente inativados com tratamento térmico, pois sdo proteinas (grupo de enzimas serina
endopeptidases) que perdem sua atividade com a desnaturacdo, sendo que este depende do
tempo do tratamento, temperatura empregada e o conteddo de agua da amostra. Secagem
convencional com ar forcado e o forneamento séo alguns dos métodos comumente usados na
eliminacdo do inibidor de tripsina (\Vagadia, Vanga, & Raghavan, 2017).

O teor de nitrato apresentado pela farinha de raizes de algodaozinho-do-campo é bem
inferior (Tabela 3) ao encontrato em hortalicas (1875 + 302 mg Kg™ no espinafre; 2056 + 234
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mg Kg™ na beterraba; 1066.05 + 128 mg Kg™ na cenoura) (Kreutz et al., 2012). O nivel de
nitrato dentro de um determinado vegetal pode variar consideravelmente, e depende da estacéo
e ano de cultivo, método de crescimento (organico versus convencional, protegido vs. ar
aberto), incidéncia de luz solar, composicéo e pH do solo, tipo de fertilizantes utilizados, horario
da coleta, método de coccéo e preservacao, alem do procedimento analitico usado para avaliar
a concentracao de nitrato (Blekkenhorst et al., 2017; Bondonno et al., 2017).

O acumulo excessivo de nitrato em vegetais torna-se um fator antinutricional, uma vez
gue o nitrato apresenta efeitos toxicos em decorréncia formacdo de metahemoglobina, que se
constitui em um complexo estavel da hemoglobina das heméacias do sangue com o nitrito
(NO2"), originado a partir da redu¢ao do NOs~ absorvido dos alimentos pelo organismo, e que
é incapaz de transportar oxigénio para as células. Além disso, o nitrato favorece o aparecimento
de nitrosaminas — complexos de aminas secundarias com o nitrito, que sdo cancerigenos
(Steiner et al., 2017). No entanto, ha estudos que relatam que os nitratos em quantidades
pequenas podem apresentar beneficios a salde (Bedale, Sindelar & Milkowski, 2016;
Bondonno et al., 2017; Ghasemi & Jeddi, 2017), como no caso da farinha de raizes de
algodéozinho-do-campo.

O ensaio de toxicidade com o crusticeo Artemia salina (Brachiopoda, Artemiidae) € um
método eficiente e rapido para avaliar a contaminacdo ambiental, a qualidade da agua e a
toxicidade de biocidas (Rocha-Filho et al., 2015). O teste consiste na exposi¢do do crustaceo a
substancia e ou extrato desejado, seguida da avaliacdo do nimero de animais mortos. Os
extratos aquosos da farinha de raizes de algod@ozinho-do-campo apresentaram uma taxa de
mortalidade para a Artemia salina de 3.33 e 6.66% para as concentracdes de 5 e 10%,
respectivamente.

Segundo a Organizacdo Mundial de Saude (OMS), sdo consideradas toxicas as

substancias que em concentracbes menores que 1000 ppm (0.1%) atigem uma taxa de
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mortalidade de 50% da populacdo de Artemia salina (Meyer et al., 1982). Portanto, a farinha
estudada apresentou baixa toxicidade, uma vez que € necessaria concentracao superior a 0.1 %
para matar a metade dos animais testados. A presenca de taninos, compostos fenolicos,
inibidores de tripsina e nitratos na farinha de algoddozinho-do-campo podem ser 0s
responsaveis pela atividade citotoxica e antibacteriana, o que explica sua toxicidade (Batista et
al., 2016; Libralato et al., 2016).

3.6  Aplicacbes

A aplicacao da farinha para a producdo dos extratos enzimaticos em fermentagdo semi-
solida ndo foi eficaz, uma vez que os extratos produzidos apresentaram baixa atividade
enzimatica para a xilanase (2.11+ 0.28 U mL™), e nenhuma atividade enzimatica para a enzima
CMCase. A presenca de compostos fendlicos e antioxidantes, bem como fatores
antinutricionais como o0s taninos, e inibidores de tripsina pode ter influenciado no
desenvolvimento da bacteria Streptomyces thermocerradoensis 13, retraindo a producéo
enzimatica.

Além disso, a alta disponibilidade de carboidratos presente na farinha de algodédozinho-
do-campo facilitou o0 acesso a tais compostos, necessarios ao crescimento e desenvolvimento
do microrganismo, fazendo com que ndo houvesse a necessidade de producdo das enzimas
xilanase e CMCase pelo microrganismo. Portanto, o subtrato reduziu a producdo enzimatica
(Kuusk & Valjamée, 2017). E a baixa atividade enzimatica verificada nos extratos obtidos a
partir da fermentacéo semissdlida pode ter sido resultado da inibi¢do da atividade da xilanase e
CMCase pela presenca dos compostos fendlicos. Pois, os compostos fenolicos tém a capacidade
de se ligar com as proteinas, podendo desativar as enzimas celuloliticas durante a hidrolise da

celulose (Gonzalez-Bautista et al., 2017; Kim et al., 2015; Ximenes et al., 2010).
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As solucgdes contendo a farinha e o extrato enzimatico produzido a partir da bacteria
Streptomyces thermocerradoensis 13 em cultivo semissélido de farelo de trigo, apresentaram

aumento tanto no teor de acUcares redutores, quanto no teor proteico (Figura 2).
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Figura 2. Acucares redutores e proteinas na solucdo de farinha de raizes de algoddozinho-do-
campo durante o tempo de exposicdo ao extrato enzimatico produzido a partir da bacteria
Streptomyces thermocerradoensis 13 em cultivo semissélido de farelo de trigo

O aumento do contetdo de agucar se deveu a quebra dos polisacaridios em agucares
redutores (Khawla et al., 2014). Assim, as enzimas presentes no extrato foram capazes de
degradar compostos presentes na farinha. No entanto, o0 aumento do teor de agUcar redutor ndo
foi o suficiente para a posterior aplicacdo dessa farinha para a producdo de fermentado
alcodlico.

A concentracdo de acucares fermenteciveis produzidos pode ter sido influenciada pelo
pH da solugéo, visto que a hidrélise enzimatica pode ser reduzida ou aumentada em funcéo de

alguns parametros, dentre eles o pH (Pereira et al., 2017). E nesta pesquisa, apenas a
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temperatura do extrato enzimatico utilizado foi otimizada (50 °C). O aumento do teor de
proteinas solUveis pode ter sido resultado da liberagdo de complexos proteicos associados a
polissacaridios e a compostos fendlicos, que foram liberados com a hidrolise (Dominguez-
Rodriguez, Marina, & Plaza, 2017). A hidrélise enzimatica também promoveu o aumento de
cerca de 30% dos compostos fendlicos na farinha com 96 h de exposicdo ao extrato enzimatico
(Figura 3).
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Figura 3. AcUcares totais e compostos fendlicos na solucdo de farinha de algoddozinho-do-
campo durante o tempo de exposicdo ao extrato enzimatico produzido a partir da bacteria
Streptomyces thermocerradoensis 13 em cultivo semi-sélido de farelo de trigo

Os compostos fenolicos sdo metabdlitos secundarios dos vegetais que podem estar
complexados com componentes da parede celular, proteinas alimentares, polissacarideos,
constituintes de fibras e lipidios. Os compostos fenolicos complexados com essas
macromoléculas normalmente ndo séo extraidos com os solventes utilizados na preparacao dos

extratos para quantificacdo dos compostos fenolicos, bem como ndo sdo quantificados na
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analise quantitativa de fendlicos, pois eles podem ser retidos na matriz de alimentos inacessiveis
aos solventes, devido a diferentes interacbes com a matriz da planta (Cheng et al., 2014;
Jakobek, 2015; Pérez-Jiménez, Diaz-Rubio, & Saura-Calixto, 2013).

Assim, ap6s uma extracdo convencional, os compostos fenolicos ligados a
macromoleculas da parede celular permanecem nos residuos correspondentes (Dominguez-
Rodriguez, Marina, & Plaza, 2017). Logo, pode-se inferir que o aumento dos compostos
fenolicos na farinha de raizes de algoddozinho-do-campo que sofreu a adicdo do extrato
enzimatico se deveu a hidrolise de polisacarideos e consequente liberacdo dos compostos
fenolicos que estavam complexados a estes.

A aplicacdo de extrato enzimatico na farinha de algoddozinho-do-campo, nao foi
suficiente para torna-la viavel para a producéo de fermentados alcodlicos, no entanto, contribuiu
para o enriguecimento da farinha, com um aumento no contetdo proteico, aglicares e compostos

fenolicos, podendo ser recomendado como pré-tratamento da farinha.

4 CONCLUSAO

A farinha de raizes do algoddozinho-do-campo possui caracteristicas fisicas, quimicas,
tecnoldgicas e nutricionais peculiares, com potencial para ser utilizada pela inddstria de
alimentos, ndo sendo substrato ideal para a producdo de extratos enzimaticos a patir do cultivo
semissélido com a bactéria Streptomyces thermocerradoensis 13, e nem indicada para a

producdo de fermentados alcodlicos.
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CAPITULO 7

CARACTERISTICAS FISICAS, QUIMICAS, TECNOLOGICAS, TOXICOLOGICAS
E APLICA(;AO DA FARINHA DE BATATA-DE-TEIU (Jatrhofa eliptica)

Resumo: Jatropha elliptica (Pohl) Muell Arg é uma planta herbacea subarbustiva, conhecida
popularmente como “batata-de-teit1”, muito utilizada na medicina popular como purgativo e no
tratamento de picadas de cobra, e apresentar atividade antimicrobiana, sendo esta atribuida a
presenca de saponinas. N&o ha na literatura cientifica dados sobre a caracterizacéo fisico-
quimica, ou compostos anti-nutricionais, bem como nédo ha relatos sobre a aplicagdo desta raiz
na producgdo de farinhas com finalidade alimenticia. Neste contexto, o presente trabalho teve
por objetivo contribuir com novos conhecimentos sobre o rendimento da producédo da farinha
de raizes de batata-de-teil, caracterizar suas propriedades fisicas, quimicas e tecnoldgicas,
fatores anti-nutricionais e toxicoldgicos, bem como avaliar a aplicacdo da farinha na producao
de extratos enzimaéticos a partir da fermentacdo semissdlida com a bactéria Streptomyces
thermocerradoensis 13. O rendimento da producéo da farinha foi cerca de 34.29%, com teor de
carboidratos de 77.55 g 100 g (b.u.), altos teores de fibras alimentar total, insolGvel e soltvel,
proteina e cinzas, e baixo teor de lipidios, sendo o produto obtido um p6 alaranjado. A farinha
apresentou indice de solubilidade em &gua de 15.74 g g%, indice de absorc&o de 4gua de 4.91 g
gel g%, e de dleo de 2.13 g precipitado g. O termograma da farinha apresentou trés picos
endotérmicos, sendo que a temperatura inicial de gelatinizacdo do amido da farinha foi de 72.57
°C, de pico de 77.42 °C e a final 87.76 °C. O segundo pico foi caracteristico de transi¢cdo vitrea
com temperatura de 106.55 °C, sendo o ultimo pico relacionado com complexos proteicos e
lipidio-amilose, com teperatura inicial de 131.45 °C, pico de 131.77 °C e final de 141.85 °C. A
farinha apresentou potencial antioxidante, maior concentracdo de compostos fendlicos em

extratos aquosos e metandlicos, alta concentracdo de nitratos, taninos e inibidores de tripsina,

158



25

26

27

28

29

30

31

32

33

34

35

36

37

38

39

40

41

42

43

44

45

46

47

48

e ndo foi adequada para a producdo de extratos enzimaticos de Streptomyces
thermocerradoensis 13. Conclui-se que a farinha possui caracterisitca fisicas, quimicas,
tecnoldgicas e toxicoldgicas peculiares, sendo indicado o aprofundamento dos estudos, devido a
presenca dos fatores antinutricionais e da toxicicidade apresentada no teste com Artémia salina,
para o posterior uso na industria de alimentos.

Palavras chave: Termograma, nitratos, inibidor de tripsina, hidrolise enzimatica.

1 INTRODUCAO

A familia Euphorbiaceae destaca-se como uma das maiores em ndmero de espécies,
apresentando grande complexidade e diversidade. Oferece grande potencial de aproveitamento,
com mais de 1100 espécies e grande destaque em atividades econémicas, como na alimentacao
humana e na producdo de medicamentos. Jatropha elliptica (Pohl) Muell Arg € uma planta
herbacea subarbustiva, conhecida popularmente como “batata-de-teitr”, “purga-de-lagarto” ou
“erva-de-teit”, e de ocorrencia natural no cerrado dos Estados de GO, MA, MT, MS, PA e no
DF. E uma planta de caracteristica sazonal, podendo ser observada principalmente durante a
transicdo da estacdo seca para chuvosa, e apresenta tuberizacdo das raizes (Trindade, 2015).

A avaliacdo dos constituintes quimicos das plantas do género Jatropha resultou no
isolamento de alcalbides, peptideos ciclicos, terpenos (monoterpenos, sesquiterpenos,
diterpenos e triterpenos), flavondides, ligninas, cumarinas, glicosideo ndo cianogénico,
floroglucindis, ésteres ferulados, fendlicos e acidos graxos (Sabandar et al., 2013).

O extrato etanolico de Jatropha elliptica tem sido amplamente utilizado com as mais
diversas aplicacdes pela medicina popular, como purgativo e no tratamento de picadas de cobra.
Ferreira-Rodrigues et al. (2016) observaram que Jatropha elliptica apresenta alto teor de
compostos fenolicos. Estes sdo responsaveis pelas propriedades medicinais antiinflamatorias,

que podem neutralizar a neurotoxicidade in vitro e a miotoxicidade do veneno de Bothrops
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jararacussu. A batata-de-teil também apresenta atividade antimicrobiana, sendo esta atribuida
a presenca de saponinas, que causam a ruptura celular em comunidades microbianas. Saponinas
sdo compostos de glicosideos esteroidais ou triterpénicos com alta capacidade de formacao de
espuma. A atividade antimicrobiana do extrato foi comprovada contra E. coli e cepas resistentes
de S. aureus. Extratos de Jatropha elliptica apresentam piridina penta-substituida, composto
que potencializa a atividade do ciprofloxacino e do norfloxacino, compostos com acao
bacteriostatica (Marquez et al., 2005).

Além disso, a planta apresenta potencial para consumo humano, ja que seu extrato ndo
apresentou glicosideos cianogénicos ou atividade hemolitica (Ferreira-Rodrigues et al., 2016).
No entanto, ndo ha relatos na literatura sobre a utilizacdo ou caracteristicas fisico-quimicas da
farinha de raizes de batata-de-teil. Uma das possibilidades de emprego da farinha é a sua
utilizacdo em processos fermentativos semi-solidos para a producdo de extratos enzimaticos.
Outra possibilidade € a hidrdlise enzimatica, método de modificacdo, que quando empregado
em farinhas contribui para o enriquecimento desta, uma vez que durante a hidrélise novos
produtos sdo formados.

Esta pesquisa teve como objetivo contribuir com novos conhecimentos sobre o
rendimento da producdo da farinha de raizes de batata-de-teil, caracterizar suas propriedades
fisicas, quimicas e tecnoldgicas, determinar os fatores anti-nutricionais e toxicoldgicos, bem
como avaliar a eficiéncia da aplicacdo da farinha na producdo de extratos enzimaticos a partir
da fermentacéo semissolida com a bactéria Streptomyces thermocerradoensis 13, e da hidrdlise

da farinha, visando verificar o potencial desta para o uso na industria alimenticia.

2 MATERIAL E METODOS

2.1  Material e processamento das farinhas
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As raizes de Jatrhofa eliptica foram coletadas no municipio de Mara Rosa-GO (-
14.05938, -49.369186), em uma regido de pastagem, no més de julho do ano de 2016. As raizes
foram dispostas em embalagens de polietileno de baixa densidade e mantidas a 6 + 1 °C durante
0 transporte até o momento do processamento. No laboratorio, as raizes foram lavadas,
sanitizadas em solucéo de hipoclorito de sodio a 200 mg 100 g por 15 min, descascadas,
pesadas, cortadas em rodelas, e secas em estufa de circulacdo de ar a 35 °C por 48 h. O material
desidratado passou pelo moinho de facas, equipado com peneiras com orificios de 2.0 mm.
2.2  Caracteristicas fisico-quimicas

A umidade foi quantificada em estufa a 105 °C até peso constante, as cinzas por pesagem
apos incineracdo a 550 °C em forno mufla, o teor de nitrogénio pelo método micro-Kjeldahl
que multiplicado pelo fator 6.25 resultou no teor de proteina bruta, os lipideos por extracdo
com éter de petréleo P.A. em aparelho Soxhlet, a fibra alimentar total pelo método enzimico-
gravimétrico, e os carboidratos totais por diferenca, conforme as recomendacbes da AOAC
(2012). O valor energético (kJ g ) foi calculado multiplicando-se a massa (g) dos carboidratos
digeriveis (carboidratos totais menos fibras alimentares insolUveis) e proteina por 4, e a massa
dos lipideos por 9. Os teores de aclcares sollveis totais redutores e ndo redutores foram
determinados segundo Miller (1959), cujo principio é a reducdo do acido 3,5-dinitro salicilico
a acido 3-amino-5-nitro salicilico, leitura em espectrofotémetro a 540 nm, usando solucao de
glicose P.A. como padrdo. A atividade de agua (Aa) foi lida em equipamento digital (AquaLab,
Series 3TE, Pullman, USA), acoplado a um banho termostatico a 25 °C, o pH em potenciémetro,
com insercdo do eletrodo diretamente em 5 g de amostra diluida em 100 mL de agua, a acidez
total por titulagdo com NaOH 0.1 N, e os solidos sollveis totais (°Brix) em refratbmetro digital,
conforme recomendacdes da AOAC (2012). Todas as analises foram realizadas em trés lotes

de farinha (repeticdes) e em triplicata.
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Os parametros instrumentais de cor foram analisados através de colorimetro (Bankinh
Meter Minolta, BC-10, Ramsey, USA), e a partir dos valores de a* e b*, foram calculados a
croma (saturacdo da cor) e o angulo Hue (tonalidade ou matriz).

2.4  Solubilidade em agua e absorc¢ado de agua e 6leo

Os indices de solubilidade em agua (ISA), de absorcdo de dgua (IAA) e de dleo (IAO)
foram determinados segundo Anderson et al. (1969), com a agua sendo substituida por dleo
para o IAQ.

2.5  Propriedades térmicas (DSC)

Amostras de 2 mg (b.s) foram pesadas em panelas de aluminio proprias para o
calorimetro diferencial de varredura (TA Instruments, Q20, New Castle, UK) segundo
metodologia descrita por Weber, Collares-Queiroz, Chang (2009). Agua destilada (6 pL) foi
adicionada aos porta amostras, que foram selados em prensa especifica. Em seguida, 0s mesmos
foram mantidos por 12 h a temperatura ambiente, e em seguida aquecidos no intervalo entre 40
e 120 °C, a uma taxa de aquecimento de 10 °C min*. A partir da curva obtida, as temperaturas
no inicio (To), no pico (Tp) e final (Tc) da gelatinizacdo, e a entalpia de gelatinizacdo foram
calculadas, assim como a temperratura de transicdo vitrea (Tg), usando o aplicativo TA
Universal Analysis (TA Instruments, New Castle, UK).

2.6 Compostos fenolicos e capacidade antioxidante

O teor de compostos fendlicos totais foi determinado com o reagente de Folin-
Ciocalteau, em espectrofotdmetro a 740 nm. Os dados foram expressos em miliequivalente de
acido galico por 100 g de amostra (Waterhouse, 2002). A determinacdo da capacidade
antioxidante foi realizada pelo método DPPH (Brand-Williams et al., 1995), baseado na captura
do radical DPPH (2,2-difenil-1picril-hidrazil) por antioxidantes, produzindo um decréscimo da

absorbancia a 515 nm.
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2.7  Ensaio de toxicidade com Artémia Salina

Um ensaio de toxicidade com Artémia salina foi realizado segundo a metodologia de
Meyer et al. (1982), com adaptacbes. Preparou-se uma solucdo com sal marinho na
concentragéo de 30 g L, ajustando o pH entre 8.0 e 9.0 com solucgdo 0,1 mol L™ de NaOH.
Esta foi utilizada para eclosao dos ovos apés 48 h, sob iluminacéo e aeracao constante a 25 °C,
e no preparo das demais diluicdes. Dez larvas foram transferidas para tubos contendo a solucéo
salina em concentracdes entre 0 a 100 pL de extrato mL™. O ensaio foi realizado em trés
amostras (repeticdes), sendo a contagem dos animais mortos e vivos realizada ap6s 24 h.
2.8 Fatores antinutricionais

A atividade do inibidor de tripsina foi determinada por método espectrofotométrico
descrito por Kakade et al. (1974), e os resultados foram expressos em UTI mg™. Uma unidade
de tripsina (UT) foi definida como um aumento de 0.01 unidades de absorbancia a 410 nm por
10 mL da mistura de reacbes. A determinacdo do teor de nitratos foi realizada por método
colorimétrico conforme Cataldo et al. (1975). O teor de taninos foi quantificado conforme
método colorimétrico recomendado pela AOAC (2012). A intensidade de cor azul produzida
na reducdo do reagente de Folin-Denis por taninos foi medida em espectrofotdmetro a 760 nm.
Os resultados foram expressos em g de acido tanico por 100 g de amostra.
2.9  Ensaios de aplicacédo da farinha

A farinha foi utilizada como substrato na fermentacdo semi-sélida com a bactéria
Streptomyces thermocerradoencis 13, para a obtencdo do extrato enzimatico rico em celulase e
CMCase. A farinha também foi submetida ao processo de hidrélise enziméatica com o extrato
enzimatico obtido da fermentacao semissoélida do farelo de trigo para estimar a capacidade das
enzimas produzidas. Todos os ensaios foram realizados em trés amostras (repeticdes).

A obtencdo dos extratos enzimaticos produzidos com a fermentacdo semi-sélida da

farinha de raizes do algoddozinho-do-campo com a bactéria  Streptomyces
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thermocerradoencisl3, foi realizada conforme Gama (2016). Os extratos obtidos foram
avaliados guanto a atividade enzimatica para a xilanase e CMCase. As dosagens da atividade
de endoglucanase testada em carboximetilcelulose (CMC) em micro-ensaio foi realizada de
acordo com Ramada et al. (2010). A atividade enzimética de xilanase foi determinada
utilizando-se como substrato soluc@es de xilana bechwood (Sigma®) 1% (p/v). A atividade foi
determinada em micro-ensaio, adicionando-se 10 uL. de amostra e 90 uL. da solugdo de Xilana
1%. A solucdo foi incubada a 50 °C por 5 min, seguido da quantificacdo de acucares redutores
pelo método de ADNS (MILLER, 1959). A curva padrdo de xilose foi determinada com
concentracdes de 0.3 a 4.2 mg mL™*. Na hidrélise enzimatica, solugces de 100 mL a 1% (p/v)
da farinha com pH ajustado para 6.0 (tampéo fosfato pH 6.0) foram acrescidas de 1 mL de
extrato enzimatico (3 U mL™ para CMCase e 9 U mL™? para xilanase) produzidos a partir da
fermentacao semissoélida do farelo de trigo com a bactéria Streptomyces thermocerradoencis
13, conforme Gama (2016). Os ensaios foram incubados sob agitacdo a 50 °C por periodos de
4, 24 e 48 h, sendo o controle solugdes da farinha sem a adicdo do extrato enzimatico. As
solucBes foram avaliadas quanto ao teor de acUcar redutores e totais por método proposto por
Miller (1959), compostos fendlicos segundo Singleton, Orthofer & Lamuela (1999) e o teor

proteico segundo o método proposto por Bradford (1976).

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Rendimento, cor e propriedades fisico-quimicas

A raiz da batata-de-teiti (Figura 1) apresentou teor de umidade de 68.63 +2 g 100 g}, e
o rendimento no processamento da farinha foi de 34.29 % (b.u.) em relacdo as raizes
descascadas. O resultado foi similar ao rendimento da extracdo da farinha de mandioca, que de
modo geral varia de 25 a 35%, de acordo com a variedade e a idade da cultura (Cereda &

Vipoux, 2003).
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A luminosidade da farinha foi de 76.62, enquanto as coordenadas de cromaticidade a*
+11.39 e b* + 14.94, portanto apresentando coloracgéo laranja clara. O valor calculado de croma
(C*) foi de 18.79, ou seja, cor intensa, e 0 do angulo Hue 52.69° (tom alaranjado). A coloracéo
da farinha se deve aos pigmentos amarelos e vermelhos presentes nas raizes da batata-de-teiu
(Figura 1), provavelmente carotenoides. Assim, a cor alaranjada da farinha pode conferir

alteracdo na coloragédo do produto no qual a farinha for empregada.

—

Figura 1. A: raiz da batata-de-teit (Jatrhofa eliptica); B: raiz de batata-de-teil cortada; C: pedagos
da raiz apds secagem a 35 °C por 24 h

A farinha de raizes de batata-de-teiu apresentou atividade de dgua de 0.46 e umidade de
9.7 g 100 g (Tabela 1), indicando sua estabilidade ao armazenamento em temperatura ambiente.
Estes parametros estdo diretamente relacionados com a taxa de deterioragcdo do produto, e 0s
baixos valores obtidos por esta farinha indicam que o risco de deterioracdo causada por

microrganismos, enzimas ou reacdes ndo enzimaticas é minimo (Pellegrini et al., 2018).
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A farinha de raizes de batata-de-teill também apresentou baixos conteudos lipidicos e

mineral, mas o proteico foi consideravel (8.33 g 100 g!) (Tabela 1). O teor de proteina deste

produto foi inferior ao reportado para farinhas de feijao (22.3-26.7 g 100 g') (Wani et al., 2013)

e de quinoa (14.2 g 100 g) (Abugoch et al., 2009), e superior ao de farinhas de milho, 6.0-7.6

g 100 g* (Moreira, Chenlo, & Arufe, 2015). O contetdo proteico influencia na capacidade de

absorcéo e solubilidade em agua, e € muito importante esta funcionalidade para a industria de

alimentos, assim como para 0s consumidores em relacdo ao aspecto nutricional.

Tabela 1. Caracteristicas fisico-quimicas e valor energético total de farinha de raizes de batata-

de-teil (Jatropha eliptica), em base Umida.

Componente Meédia Desvio-padrao CV (%)
Atividade de agua 0.460 0.004 0.87
Umidade! 9.706 0.002 0.02
Cinzas! 3.528 0.001 0.03
Lipidios! 0.883 0.000 0.01
Proteinal 8.330 0.224 2.69
Carboidratos* 77.552 0.227 0.29
Fibra alimentar total* 22.841 0.834 3.65
Fibra alimentar insolGvel* 13.825 0.453 3.27
Fibra alimentar soltvel* 9.016 0.275 3.05
AcUcares sollveis totais* 10.08 0.52 5.16
AcUcares sollveis redutores® 3.91 0.08 2.05
Valor energético total? 12.39 - -
Acidez aquo-titulavel® 8.74 0.12 1.37
pH 6.54 0.01 0.15

19100 g%; 2 g%; 3g de acido citrico 100 g
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A composicdo de carboidratos foi de cerca de 77.55 g 100 g, dos quais 10,08 g
referentes aos acucares sollveis totais, sendo destes 3.91 g de acUcares redutores (Tabela 1).
Portanto, o teor de amido foi de 44.63 g 100 g, estimado por diferenca entre o contetido de
carboidratos totais e o contetudo de fibra alimentar total mais os agucares sollveis totais. A
farinha de batata-de-teit apresenta teor elevado de fibra alimentar (Tabela 1) quando comparada
com a farinha de banana verde (1.01 + 0.02 g 100 g) (Borges et al., 2009), e baixo se
comparado com a farinha de casca de maracuja (66.37 + 0.71 g 100 g!) (Souza, Ferreira, &
Vieira, 2008).

O valor energético total da farinha foi de 1.239 kJ 100 g* (296.17 Cal 100 g}), valor
inferior ao apresentado pela farinha de mandioca (387 Cal 100 g*) (Ferreira et al., 2007). A
farinha de batata-de-teitl em solucédo apresentou pH levemente acido e acidez titulavel de 8.74
g de &cido citrico 100 g* (Tabela 1), indicativo da presenca de compostos organicos acidos.
3.2  Solubilidade em agua e absorc¢ao de agua e 6leo

A farinha de raizes da batata-de-teiti apresentou indice de solubilidade em agua (ISA)
de 15.74 + 0.47 g g%, superior aos das farinhas de feijao comum e de corda, de 6.6-8.2 g g*te
8.0-11.0 g g, respectivamente (Adebooye & Singh, 2008; Wani et al., 2013). A alta
solubilidade da farinha de batata-de-teil estd relacionada com o elevado teor de agucares
soluveis e fibra alimentar soltvel (Tabela 1). Farinhas com elevado ISA podem ser empregadas
em alimentos que requerem baixas temperaturas para serem preparados (instantaneos), ou em
sopas, sobremesas e molhos, que necessitam de ingredientes com maior solubilidade em agua
(Santana, Oliveira Filho, & Egea, 2017).

O indice de absorcédo de 4gua (IAA) a 28 °C da farinha de raizes de batata-de-teit foi de
4.91 +0.10 g de gel (g de amostra)™, valor superior ao encontrado para a farinha de feijio cru,

de 2.3 g de gel (g de amostra)™ (Wani et al., 2013), diferenca provavelmente explicada devido
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ao menor contetdo proteico da farinha de batata-de-teidl quando comparada com a farinha de
feijdo, cujo teor proteico gira ao redor de 23.04 g 100 g (Santiago-Ramos et al., 2018).

O IAA representa a capacidade da farinha para se associar com a molécula de agua
(Shafi et al., 2016). Farinhas com altas concentracdes de amido podem ter a capacidade de
absorcédo de agua favorecida, devido ao elevado nimero de grupos hidrofilicos nas moléculas
de amido, que proporcionam maior suavidade e viscosidade aos produtos alimentares
(Aprianita et al., 2014). Elevados teores de carboidratos e proteinas hidrofilicas nas farinhas
também contribuem para 0 aumento da capacidade de absorver a 4gua, devido as fortes ligacdes
dos hidrogénios das cadeias laterais polares ou carregadas (Prasad et al., 2012). Por outro lado,
o0 contetdo elevado de lipidios na farinha contribui para o a reducéo do IAA, interrompendo a
hidratacdo de granulos de amido com partes hidrofébicas (Alcazar-Alay & Meireles, 2015).
Logo, pode-se inferir que a alta concentracdo de carboidratos e proteinas da farinha de raizes
de batata-de-teiu contribuiram para a sua alta capacidade de absor¢do de agua.

O indice de absorcdo de dleo (IAO) da farinha de batata-de-teit foi de 2.13 £ 0.04 g de
precipitado (g de amostra)™, valor inferior ao encontrado para as farinhas de maracuja (2.35 g
de precipitado (g de amostra)™) e de linhaga (2.75 g de precipitado (g de amostra)™), e superior
a de bagaco de mandioca (0.59 g de precipitado (g de amostra)™) (Santana, Oliveira Filho, &
Egea, 2017; Fiorda et al., 2013). O IAO das farinhas varia em funcdo do nimero de grupos
hidrofébicos expostos das proteinas e da interagdo destes com as cadeias hidrofobicas da
gordura (Porte et al., 2011). A farinha de raizes de batata-de-teit apresentou conteudo proteico
consideravel (Tabela 1), favorecendo sua capacidade de absorcdo em o6leo.

3.3  Propriedades térmicas

A curva de DSC da farinha de batata-de-teill apresentou um pico endotérmico

caracteristico da gelatinizacdo do amido (pico 1), com temperatura inicial de 72.57 £ 0.70 °C,

de pico de 77.42 £ 0.34 °C, e final de 87.76 + 1.10 (Figura 2 A), e a energia necessaria para a
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gelatinizacdo do amido presente na farinha foi de 9.02 + 0.41 J g. Altas temperaturas de
gelatinizacdo e valores de entalpia sdo caracteristicos de produtos que apresentam proteina e
lipidios interagindo com os granulos do amido (Cappa, Kelly, & Ng, 2018), o que também foi

verificado neste estudo.

-1000

-2.000
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Temperatura (°C) o Temperatura (°C)

Figura 2. Differential Scanner Calorimetric da farinha de raizes de batata-de-teit (Jatropha
eliptica). A: termograma de 40 a 100 °C; B: termograma de 100 a 160 °C.

Um segundo pico endotérmico (pico 2) foi observado no termograma, cuja temperatura
inicial foi de 106.20 + 0.02 °C, a de pico de 106.55 + 0.01 °C e a final de 106.89 + 0.02 °C
(Figura 2 B), referente a transigdo vitrea do material. Nesta faixa de temperatura, provavelmente
ocorreu a degradacdo dos complexos amilose-lipidios e a desnaturacdo proteica. O que pode
alterar as propriedades fisico-quimicas da farinha (Santiago-Ramos et al., 2018).

O terceiro pico endotermico (pico 3) iniciou-se na temperatura de 131.45 + 0.01 °C,
com temperatura de pico em 131.77 + 0.06 °C, e final em 141.85 + 0.07 °C, e entalpia de 24.38
+0.23 J g-1. O fato de o terceiro pico apresentar duas endotermas consecutivas e sobrepostas,
pode ser referente a degradacdo de compostos com temperaturas de transigdo proximas, como
é observado na desnaturacdo de complexos proteicos mistos (Wen et al., 2012), e descritos em
termogramas de farinha de feijdo (Ekanayake et al., 2006). Wani et al. (2013) e Wani et al.
(2015) discorrem que a alta temperatura do terceiro pico se deve a complexacdo dos compostos

lipidicos com as proteinas e a amilose, 0 que aumenta a temperatura de desnaturagéo proteica.
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3.4  Capacidade antioxidante e compostos fenolicos totais

O extrato obtido da farinha de raizes de batata-de-teil apresentou uma capacidade de
descoloracdo de DPPH de 89.59% (Tabela 3). DPPH é um radical estavel utilizado para medir
a capacidade de eliminacdo de radicais livres de varios produtos vegetais. Forma solucdes roxas
profundas em etanol ou metanol absorvendo fortemente a 517 nm, sendo que a degradacgéo por
antioxidantes, diminui concomitante a absorvancia de amostras contendo o radical DPPH
(Mishra, Ojha, & Chaudhury, 2012). Comparado com a capacidade antioxidante de farinha de
grdos de trigo (18.76 — 22.97 %) (Abozed et al., 2014), a farinha de batata-de-teil apresenta
alta capacidade antioxidante (Tabela 3).
Tabela 3. Capacidade antioxidante e compostos fendlicos extraidos em diferentes extratos de

farinha de raizes de batata-de-teiu (Jatropha eliptica) (b.u.)

Composto Média  Desvio-padrdo Coeficiente de variacdo (%)

Capacidade antioxidante! 89.59 0.72 0.80

Compostos fendlicos?

Extrato aquoso 9.07 0.21 2.31
Extrato etandlico 4.42 0.21 4.75
Extrato metandlico 12.67 0.67 5.28

19 de descoloracdo DPPH; 2mg eq &cido galico (g matéria seca)™

Compostos fenolicos também foram encontrados na farinha de raizes de batata-de-teiu,
sendo que os extratos obtidos com metanol apresentaram maior concentracdo (12,67 mg eq
acido galico g ), seguido dos estratos aquosos e por ultimo o etandlico (Tabela 3). Mumtaz e
Ahmed (2017) tambeém verificaram que o extrato metandlico de goma guar apresentou maior
concentracdo de compostos fendlicos. A polaridade do solvente, bem como os compostos
fenolicos presentes na matéria-prima influenciam a quantidade de compostos extraidos.

Compostos fendlicos em farinha de farelo de trigo foi de 1.258 mg eq acido galico g, valor
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obtido com extratos metandlico-etanolico (Vaher et al., 2010), sendo estes inferiores ao
encontrado para a farinha de batata-de-teiu.

Os compostos fendlicos sdo conhecidos por possuirem propriedades medicinais e
antioxidantes essenciais, e contribuirem para a atividade fisioldégica de vérias plantas
medicinais (Rajan et al., 2010). Logo, pode-se inferir que a atividade medicinal apresentada
pela raiz da batata-de-teill pode ser derivada da elevada atividade antioxidante e alto teor de
compostos fendlicos.

3.5  Toxicidade e fatores antinutricionais

Solucdes com diferentes concentracdes preparadas a partir da farinha das raizes de
batata-de-teill apresentaram capacidades distintas de impedir a sobrevivéncia das Artémias
salinas (Figura 3). A partir da equacéo obtida no grafico, tem-se que na concentracao de extrato
40.14 pL mL? (4.01 %), pelo menos 50% dos animais morreram. No entanto, a Organizag&o
Mundial de Saude (OMS) considera toxicas todas substancias que em concentragdes menores
que 0,1% atigem uma taxa de mortalidade de 50% das larvas de Artemia salina (Meyer et al.,
1982). Portanto, de acordo com este critério, a farinha de raizes de batata-de-teil ndo é
considerada téxica. No entanto, é preciso estudos mais aprofundados na identificacdo dos
compostos que possam apresentar toxicidade e realizar testes em roedores. O teste com Artémia
salina é um bom indicativo para o estudo da toxicidade por ser rapido, ndo ser necessario

aprovacao pelo Comité de Etica, e ndo apresentar impacto ambiental (Lo Nostro et al., 2015).
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Figura 3. Mortalidade de Artémia salina em fungdo da concentracdo do extrato aquoso da
farinha de raizes de batata-de-teit (Jatropha eliptica)

A farinha apresentou em sua composicao 0.44 g 100 g de nitratos (Tabela 4). Por si s6
0 nitrato ndo representa riscos, mas os metabolitos e os produtos de sua reagdo implicam em
efeitos adversos para a saude. Os nitratos podem reagir com as aminas podendo formar
nitrosaminas, potencialmente carcinogénicas. Além disso, a substituicdo do oxigénio da
hemoglobina pelo nitrito pode formar a metahemoglobinemia, que provoca o impedimento do
transporte de oxigénio dos alvéolos para os tecidos, o que pode levar a morte (Bahadoran et al.,
2016; Steiner et al., 2017).

A Organizacdo Mundial para Agricultura e Alimentacdo (OMAA) e a Organizagéo
Mundial da Saude (OMS) estabeleceram como admissivel a dose diaria de 3.65 mg do ion
nitrato por kg de peso corporal. Uma pessoa de 70 Kg estaria ingerindo, em uma porcao de 100
g de farinha das raizes de batata-de-teiu, o equivalente a 6.28 mg de nitrato no dia, o que é duas
vezes maior que o recomendado pela OMS. No entanto, ha estudos que mostram que 0s nitratos

podem ser benéficos a satde, como por exemplo a reducdo da pressdo sanguinea com doses
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variando de 6.15 a 19.8 mg Kg. (Bedale, Sindelar & Milkowski, 2016; Bryan & Lvy, 2015;
Ghasemi & Jeddi, 2017).

Tabela 4. Fatores antinutricionais na farinha de raizes de batata-de-teitl (Jatropha eliptica)

(b.u.)
Fator Média Desvio-padrao Coeficiente de variacdo (%)
Nitratos* 4.403 0.070 1.58
Taninos? 5.421 0.201 3.71
Inibidor de tripsina® 4.314 0.240 5.56

g Kg't; 2g 4cido tanico 100 g*; 2unidades de tripsina inibida mg*

O teor de &cido tanico determinado na farinha de raizes de batata-de-teiu foi de 5.42 g
100 g (Tabela 4), valor muito alto se comparado com o encontrado em feijdo-de-corda (0.114
a 0.272 g 100 g) (Lamdim et al., 2013). Taninos também foram encontrados em Jatropha
curcas L., o que pode dificultar o emprego desta na alimentac¢do animal, pois 0s taninos tém
uma alta capacidade para formar complexos proteicos insolGveis que formam precipitados,
inibindo a digestéo de proteinas e aminoacidos (Da Luz et al., 2013).

A farinha apresentou baixo teor de inibidor de tripsina (Tabela 4), comparado com a
farinha de soja 24.390 + 0.298 UTI mg™ (Andrade et al., 2016). Os inibidores de tripsina s&o
pequenas proteinas ou polipéptidos que podem reduzir a atividade biologica das enzimas
proteoliticas, como a tripsina e a quimiotripsina, e podem levar ao desenvolvimento de certas
doencas em animais e humanos. O papel inibitorio destes compostos vem de suas ligacdes a
tripsina e outras proteinas, induzindo grandes alteracdes conformacionais e causando a
agregacéo e desdobramento de proteinas (Jasti et al., 2014; Chanphai & Tajmir-Riahi, 2017).
O inibidores da tripsina podem interferir na digestdo das proteinas e causar transtornos

pancreaticos, no entanto, sdo facilmente destruidos pelo calor (Li et al., 2017)
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3.6  Aplicacbes

A producdo dos extratos enzimaticos com a farinha de raizes de batata-de-teiu, a partir
do cultivo da cepa do Streptomyces thermocerradoencis 13, ndo foi eficiente, uma vez que 0s
extratos obtidos ndo apresentaram atividade enzimatica para a Xilanase, e baixa atividade
enzimética para a CMCase (4.13 + 0.18 U mL™). Provavelmente, esta farinha no foi eficiente
para a producdo de extratos enzimaticos por apresentar substancias antinutricionais e outras
com atividade antimicrobiana em sua composic¢do (Marquez et al., 2005). A baixa atividade
enzimatica verificada nos extratos também pode ter sido resultado da inibicdo da atividade da
xilanase e CMCase pela presenca de compostos fenolicos, pois, estes tém a capacidade de se
ligar com as proteinas, podendo desativar as enzimas celuloliticas durante a hidrolise da
celulose (Gonzélez-Bautista et al., 2017; Kim et al., 2015). Outra possibilidade é que a
disponibilidade de acucares livres na farinha tenha contribuido para a ineficiencia da producéo
de enzimas celuloliticas, uma vez que o microorganismo nao teve a necessidade de reduzir a
celulose em agucares simples.

Nas primeiras 4 h de hidrolise ocorreram aumentos de 7 e 2.5 vezes nos teores de
acucares solUveis redutores e proteinas soltveis, respectivamente (Figura 4). Em seguida,
houve aumento mais lento, o que indica que a enzimas atuaram nas moléculas da parte amorfa
da parede celular, reduzindo-as em agtcares menores, com extremidade redutora (hidroxila
livre). Também verificou-se o aumento do teor de agUcares totais e compostos fenolicos nas
primeiras 4 h de atuacdo do extrato (Figura 5). Os compostos fendlicos ligados a
macromoleculas da parede celular permanecem nos residuos correspondentes apos extracéo
com solventes. No entanto, estes podem ser liberados com a atuagdo enzimatica, que degrada

as macromoleculas nas quais estavam ligados (Dominguez-Rodriguez, Marina, & Plaza, 2017).
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A hidrolise enzimatica contribuiu para o aumento do conteddo de fendlicos, proteinas
solGveis, e acucares redutores e totais, sendo portanto, um processo indicado para o

enriquecimento de farinhas.

4 CONCLUSAO

Conclui-se que a farinha possui caracterisitca fisicas, quimicas, tecnoldgicas e toxicologicas
peculiares, sendo indicado o aprofundamento dos estudos, devido a presenca dos
antinutricionais e da toxicicidade apresentada no teste com Artémia salina, para o posterior uso

na inddstria de alimentos.
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CAPITULO 8

CARACTERIZACAO FISICA, QUIMICA E TOXICOLOGICA E APLICACAO DA
FARINHA DE LIRIO-DO-BREJO (Hedychium coronarium Koen)

Resumo: O Hedychium coronarium Koen, planta nativa do Nepal, é popularmente conhecido
no Brasil como lirio-do-brejo. Seus rizomas sdo utilizados por suas propriedades medicinais,
mas também poderiam ser uma fonte potencial para a producéo de farinha. Como néo ha relatos
sobre esta na literatura cientifica, o presente trabalho teve por objetivo determinar o rendimento
e as caracterisiticas fisicas, quimicas e toxicologicas da farinha, bem como testar a mesma na
fermentacgdo semi-sélida com Streptomyces thermocerradoencis 13 para a producgdo do extrato
enzimatico, e na hidrdlise enzimatica, para avaliar as alteracdes promovidas por enzimas
celulosidicas produzidas durante o processo de fermentacdo semi-solida de farelo de trigo. O
rendimento de farinha foi de 14.89 g 100 g?, e esta apresentou-se como um p6 amarelo
ligeiramente alaranjado, com elevado teor de carboidratos (78.65 g 100 g (b.u.)), residuo
mineral fixo (6.45 g 100 g ), e fibra alimentar total (20.65 g 100 g™), soltvel (6.28 g 100 g1)
e insoltvel (14.37 g 100 g 1), contetido médio de lipidios (3.99 g 100 g) e baixo teor de proteina
(3.243 g 100 g?). O termograma da farinha apresentou dois picos endotérmicos, um com
temperatura inicial de gelatinizagdo do amido de 76.85 °C, de pico de 81.03 °C e final de 85.21
°C, e 0 outro caracteristico de transicdo vitrea, com temperatura de 116.29 °C. A farinha
apresentou potencial antioxidante, baixa concentracdo de compostos fendlicos, presenca de
nitratos, taninos e auséncia de inibidores de tripsina, e produziu extratos enzimaticos com baixa
atividade enzimatica. A farinha de rizomas de lirio-do-brejo possui potencial para a industria
de alimentos, ndo sendo substrato ideal para a producéo de extratos enzimaticos e nem indicada

para a producéo de fermentados alcodlicos.
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Palavras chave: Streptomyces thermocerradoensis 13, propriedades térmicas, indice de

solubilidade em &gua, antioxidantes, Antinutrientes Artémia salina,

1 INTRODUCAO

Popularmente conhecido como lirio-do-brejo, lirio-borboleta, napoledo, narciso,
olimpia ou gengibre-branco, o Hedychium coronariumKoen é uma herbacea rizomatosa, ereta,
florifera, vigorosa, entouceirada, aromética, de 1 — 2.5 m de altura, habitualmente encontrado
em regibes de brejo, areas Umidas e sub-bosque de florestas. Por ser uma planta exotica
invasora, e devido ao rapido crescimento e disseminacdo, é considerada planta daninha
(Instituto Horus, 2016; Lorenzi & Souza, 2015; Santos, Pedralli & Meyer, 2005).

O rizoma do lirio-do-brejo possui propriedades anti-hipertensivas, diuréticas, ainda
sendo usado no tratamento da menstruacdo irregular e célculos no trato urinério (Shekhar &
Anju, 2015). Outros estudos mostram que o rizoma do H. coronarium possui compostos anti-
inflamatorios e quimo preventivos do cancer (Endringer et al., 2014; Kiem et al., 2012), além
disso os diterpenos presentes no extrato obtido a partir do rizoma de varias especies de
Hedychium, incluindo o H. coronarium, apresentam atividade antioxidante e antimicrobiana
(Joshia et al., 2008).

N&o ha relatos na literatura sobre a utilizacdo e ou producdo da farinha obtida a partir
dos rizomsa de lirio-do-brejo, assim como das propriedades fisico-quimicas, nem a avaliacdo
dos compostos antinutricionais. Fatores antinutricionais Sdo0 compostos presentes numa extensa
variedade de alimentos de origem vegetal, que quando consumidos, reduzem o valor nutritivo
dos mesmos. Pois, interferem na digestibilidade, absor¢do ou utilizacdo de nutrientes e, se
ingeridos em altas concentracdes, podem acarretar efeitos danosos a sadde (ElI Anany, 2015).
Os fatores antinutricionais sdo metabolitos de defesa vegetal, os quais podem ser inibidores

proteicos, taninos, fitatos e nitratos. Os taninos podem precipitar proteinas, os fitatos podem
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formar complexos com proteinas e minerais e 0s oxalatos podem precipitar com o célcio,
formando cristais insoltveis e calculos renais nos individuos (Benevides et al., 2011).

Uma possivel aplicacdo préatica para a farinha de lirio-do-brejo poderia ser a producéo
de extratos enzimaticos a partir da fermentacao semissolida, visto que as xilanases produzidas
por bactérias tem despertado interesse devido sua alta capacidade em transformar lignocelulose
em acucar, alcool e outras substancias uteis (Gendy & Bondkly, 2014). O cultivo de bactérias
e/ou fungos em fermentacdo semissélida é uma opc¢édo rapida e barata para a producdo de
extratos enzimaticos.

O presente trabalho teve por objetivo determinar o rendimento e as caracterisiticas
fisicas, quimicas e toxicologicas da farinha de rizomas de lirio-do-brejo, bem como testar a
mesma na fermentacdo semissolida com Streptomyces thermocerradoencis I3 para a producédo
do extrato enzimatico, e na hidrolise enzimatica, para avaliar as alteracbes promovidas por
enzimas celulosidicas produzidas durante o processo de fermentacdo semissolida de farelo de

trigo.

2 MATERIAL E METODOS

2.1  Material e processamento da farinha

O Hedychium coronarium foi coletado no municipio de Silvania-GO, no més de
setembro de 2016. Os rizomas foram armazenados em embalagens plésticas, e mantidos sob
refrigeracdo durante o transporte e até o processamento. Os rizomas foram lavados e sanitizados
(hipoclorito de sddio a 200 ppm) por 15 min, descascados e cortados em rodelas manualmente.
Estas foram colocadas para secar em estufa com circulacdo de ar a 35 °C por 48 h, e
imediatamente apos submetidas a moagem, em moinho de facas com malha de 2.0 mm. A

obtenc&o da farinha foi realizada em bateladas (repetices).
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2.2  Composicao centesimal

A umidade foi quantificada em estufa a 105 °C até peso constante; as cinzas por pesagem
apos incineracdo a 550 °C em forno mufla; o teor de nitrogénio pelo método micro-Kjeldahl,
que multiplicado pelo fator 6.25 resultou no teor de proteina bruta; e os lipideos por extracao
com éter de petroleo P.A., em aparelho Soxhlet. Para obter a fibra alimentar total foi utilizada
amostra desengordurada da extragdo por Soxlet, seguindo método enzimico-gravimétrico.
Todos conforme as recomendacfes da AOAC (2012). O conteudo de carboidratos totais foi
calculado por diferenca, e todas as andlises realizadas em triplicata. O valor energético (kcal)
foi estimado multiplicando-se o peso (g) dos carboidratos digeriveis (carboidratos totais - fibra
alimentar insoltvel) e proteinas por 4 e o dos lipideos por 9. Os teores de acUcar totais redutores
e ndo redutores foram determinados segundo metodologia de Miller (1959), que se baseia na
reducdo do &cido 3.5-di-nitro salicilico a acido 3-amino-5-nitro salicilico, com a leitura
realizada em espectrofotdmetro (Bel Photonic, SP2000UV, Piracicaba, Brasil), usando solucao
de glicose como padrao.
2.3 Cor, pH e acidez total titulavel

Os pardmetros instrumentais de cor foram determinados em colorimetro (Bankinh Meter
Minolta, BC-10, Ramsey, USA), calibrado em superficie de porcelana branca, a fim de se obter
um padrdo. Os parametros luminosidade (zero = preto e 100 = branco), coordenadas de
cromaticidade a* (-80 até zero = verde, e zero ao +100 = vermelho) e b* (-100 até zero = azul,
do zero ao + 70 = amarelo) foram lidos, e a partir destes, foram calculados a croma (saturagao
da cor) e 0 angulo Hue (tonalidade ou matriz), de acordo com Pellegrini et al. (2018). O pH foi
aferido em potencidometro (Tecnal, TEC-51, Piracicaba, Brasil), com insercdo do eletrodo
diretamente em 5 g de farinha diluida em 100 mL de &gua. A acidez titulavel total foi
determinada por titulagdo com NaOH 0,1 N. Todas as analises em conformidade com a AOAC

(2012), e em triplicata.
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2.4 Propriedades térmicas (DSC)

Calorimetro diferencial de varredura (TA Instruments, Q20, New Castle, UK), foi
utilizado baseando-se na metodologia descrita por Weber, Collares-Queiroz, Chang (2009).
Amostras de 2 mg (b.s.) foram pesadas em panelas de aluminio, préprias para o equipamento
DSC. Agua destilada (6 pL) foi adicionada, e os porta amostras selados em prensa especifica.
Em seguida, os mesmos foram mantidos por 12 h a temperatura ambiente, para uniformizar a
distribuicdo da agua. As amostras foram aquecidas no intervalo entre 40 e 120 °C, a uma taxa
de aquecimento de 10 °C min*. A partir da curva, a entalpia de gelatinizacdo (AH), os intervalos
de temperatura de gelatinizagdo (AT), a temperatura no inicio da gelatinizacdo (To), a
temperatura no pico (Tp) e a temperatura final (Tc) foram calculadas usando o aplicativo TA
Universal Analysis (TA Instruments, New Castle, UK).

2.5 Absorcao e solubilidade em agua e absorcéo de 6leo

Os indices de solubilidade em agua (ISA), absorcdo de agua (IAA) e de dleo (IAO)
foram determinados segundo Anderson et al. (1969). Para a determinac&o do indice de absor¢ao
de 6leo (IAO), a metodologia foi adaptada, uma vez que a agua foi substituida pelo 6leo de
soja.

2.6 Compostos bioativos e atividade antioxidante

O teor de compostos fendlicos totais (CFT) foi determinado utilizando o reagente Folin-
Ciocalteau, em espectrofotdmetro (Ultrospec, 2.000 UV/Visivel, Cambridge, Inglaterra) a 750
nm. Os dados foram expressos em mg Eq. AG (equivalente de acido géalico) por 1 gramas de
amostra (Waterhouse, 2002). A determinacdo do potencial antioxidante foi realizada pelo
método DPPH (Brand-Williams et al., 1995), baseado na captura do radical DPPH (2.2-difenil-
1picril-hidrazil) por antioxidantes, produzindo um decréscimo da absorbancia a 515 nm. O

percentual de antioxidante foi calculado segundo equagéo.
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ABS da amostra—ABS branco da amostra)
ABS branco ensaio DPPH

% descoloragao DPPH = (1 — ( )+100  Equagdo (1)
2.7 Ensaio de toxicidade com Artémia Salina

O ensaio de toxicidade sobre Artémia salina foi realizada segundo metodologia de
Meyer et al. (1982), com adaptacbes. Preparou-se uma solucdo com sal marinho na
concentragéo de 30 g L%, ajustando o pH entre 8.0 e 9.0 com solugéo 0.1 mol L"*de NaOH. Esta
solucdo foi utilizada para eclosdo dos ovos de Artémia salina (48 h, sobre iluminacéo e com
aeracdo constante a 25 °C) e no preparo das demais dilui¢es. Cerca de 10 larvas de Artemia
salina foram transferidas para tubos contendo a solucdo salina e amostras a serem testadas, em
concentracdo de 5 e 10% de extrato (0.1 g mL™). O ensaio foi realizado em triplicata de
amostras, sendo a contagem dos animais mortos e vivos realizada apds 24 h.
2.8 Fatores antinutricionais

A atividade do inibidor de tripsina foi determinada por método espectrofotométrico
descrito por Kunitz (1947) e Kakade et al. (1974). Adicionou-se 50 mL de solu¢cdo de NaOH a
0.01 N a 1g de amostra seca e desengordurada, e colocada em agitador por 1 h. Adicionou-se
as solucdes BAPA (Benzoyl-DL-arginine Para nitroanilide) e de acido acético, deixando reagir
por 10 min. A solucdo foi, entdo, filtrada e realizou-se leitura a 410 nm em espectrofotdmetro.
Os resultados foram expressos em fungdo das UTI mg™* de amostra, onde uma unidade de
tripsina foi definida como um aumento de 0.01 unidade de absorbancia a 410 nm por 10 mL da
mistura de reacGes. A determinacdo do teor de nitratos foi realizada por método colorimétrico
conforme Cataldo et al. (1975). O teor de taninos foi realizada conforme método colorimétrico
de Folin-Denis, conforme AOAC (2012). A intensidade de cor azul produzida na reducdo do
reagente de Folin-Denis por taninos é medida em espectrofotdmetro a 760 nm. Os resultados

foram expressos em porcentagem e cada amostra foi analisada em triplicata.
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2.9  Aplicagdo da Farinha

O ensaio para a obtengdo dos extratos enzimaticos produzidos a partir da fermentacéao
semi-sélida da farinha do lirio-do-brejo com a bactéria Streptomyces thermocerradoencis 13
foram realizados conforme Gama (2016). Todos os tratamentos foram realizados em trés
repeticdes. Esporos de Streptomyces thermocerradoencis I3 foram indculados em 5 g de farinha
com 15 mL de meio minimo (Na2HPO4 — 7.0 g L!; K;HPO, —3.0 g L; NaCl - 05 g LY,
NH4Cl — 1.0 g L), previamente autoclavado. Ao final do periodo de incubagéo de 5 dias a 37
°C, os cultivos foram adicionados de 50 mL de agua com 50 pL de Tween-80 (0.1%). Em
seguida, foram centrigugados a 7500G por 15 min a 4 °C. O sobrenadante foi avaliado quanto
a atividade enzimatica para a xilanase e CMCase. A dosagem da atividade de endoglucanase
testada em carboximetilcelulose (CMCase) em micro-ensaio foi realizada de acordo com
Ramada et al. (2010). A atividade enzimatica da xilanase foi testada utilizando-se como
substrato solugdes de xilana bechwood (Sigma®) 1% (p/v). A atividade foi determinada em
micro-ensaio, adicionando-se 10 pLL de amostra e 90 puL da solugado de xilana 1%. A solugdo foi
incubada a 50 °C por 5 min, seguido da quantificacdo de agucares redutores pelo método de
ADNS (MILLER, 1959). A curva padréo de xilose foi determinada com concentragdes de 0.3
a4.2mgmL™,

No ensaio de hidrolise enzimatica, solu¢bes de 100 mL a 1% (p/v) da farinha com pH
corrigido para 6.0 (tampéo fosfato pH 6.0) foram acrescidas de 0.1 mL de extrato enzimatico
(3 Ul mL? para CMCase e 9 Ul mL? para xilanase) produzidos a partir da fermentagio
semissolida do farelo de trigo com a bactéria Streptomyces thermocerradoencis 13 (Gama,
2016). Os ensaios foram incubados sob agitagcdo a 50 °C por periodos de 4, 24 e 48 h. Como
controle, utilizou-se solugdes de farinha sem a adi¢éo do extrato enzimatico. As solucbes foram
avaliadas quanto ao teor de acucar redutores e totais por metodo proposto por Miller (1959),

compostos fenolicos segundo Singleton, Orthofer & Lamuela (1999) e o teor proteico segundo
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método proposto por Bradford (1976), no qual, 100 pL das amostras foram adicionadas de 1
mL do reagente de Bradford e apos incubacédo por 15 min a 25 °C, a quantidade de proteina foi
determinada por leitura de absorbancia em espectofotometro no comprimento de onda de 595

nm. A curva de calibracao foi determinada utilizando Albumina Sérica Bovina (BSASigma ®).

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1  Composicao centesimal e cor instrumental

Os rizomas do lirio-do-brejo apresentaram teor de umidade de 83.45 g 100 gt e o
rendimento da farinha foi de 14.89 + 0.25 g 100 g*. O baixo rendimento se deveu ao alto
contetdo de umidade e o rizoma possuir uma fibra resinosa que ndao passou no moinho em
peneira com malha de 2 mm, que foi descartada.

A farinha apresentou baixo teor lipidios e proteinas em relagdo ao teor de carboidratos,
mas o teor de cinzas foi alto (Tabela 1). O contetdo de umidade também foi baixo, bem como
a atividade de &gua (0.292 + 0.005). O baixo contetudo de umidade e &gua disponivel para
reacOes na farinha de lirio-do-brejo, contribui para a maior estabilidade microbioldgica desta.

Os lipidios da farinha dos rizomas do lirio-do-brejo possuem uma aparéncia amarelada,
com odor caracteristico que lembra o do gengibre, e sdo facilmente removidos com etanol P.A.
Em comparagdo com o contetdo de lipidios e proteina da farinha de arroz de diferentes
cultivares (1.13-3.16 g 100 g e 5.66-7.61 g 100 g*, respectivamente) (Kraithong, Lee, &
Rawdkuen, 2018; Sultan et al., 2018), a farinha de rizomas de lirio-do-brejo contém maior
quantidade de lipidios, e menor concentragéo proteica (Tabela 1).

O teor de carboidratos totais constituiu 78.86 g 100 g da farinha de rizomas de lirio-
do-brejo (Tabela 1), sendo que 5.7 g sdo agUcares soluveis totais, dos quais 1.37 g sdo agucares
redutores. O teor de carboidratos totais da farinha de rizomas de lirio-do-brejo foi similar ao

relatado para a farinha de arroz marrom (78.5 g 100 g!) (Sultan, Wani, & Masoodi, 2018) e de
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farinhas de arrozes organicos (77.06 a 85.58 g 100 g™*) (Kraithong, Lee, & Rawdkuen, 2018) e

superior ao relatado para a farinha de trigo (72.5 + 0.28 g 100 g) (Kim & Kim, 2017).

A farinha de rizomas de lirio-do-brejo apresentou 20.65 g 100 g de fibra alimentar

total, sendo 14.47 g 100 g* de fibra alimentar insoltvel e 6.28 g 100 g de soltvel (Tabela 1).

O teor de fibra alimentar total da farinha de lirio-do-brejo é proximo ao apresentado pela farinha

de chia (29.17 + 0.80 g 100 g) (Coorey, Tjoe, & Jayasena, 2014), sendo que o teor de fibra

soluvel da farinha de lirio-do-brejo é maior que a da farinha de chia (1.9 + 0.12 g 100 g*?)

(Constatini et al., 2014). Portanto, apresenta alto teor de fibra alimentar soltvel.

Tabela 1. Composicdo proximal e teor de acgUcares sollveis total e redutores da farinha de

rizomas de lirio-do-brejo, em base Umida

Componente Média Desvio padrao C.V. (%)
Umidade? 7.441 0.002 0.027
Cinzas! 6.452 0.001 0.015
Lipidios! 3.998 0.001 0.025
Proteinal 3.243 0.098 3.021
Carboidratos totais* 78.650 0.102 0.129
Fibra alimentar total' 20.650 1.150 5.560
Fibra alimentar insolGvel* 14.370 0.735 5.110
Fibra alimentar solGvel* 6.280 0.201 6.280
Aculcares sollveis totais® 5.709 0.106 1.857
Aclcares solUveis redutores! 1.373 0.031 2.258
Valor energético total? 12.840 0.092 3.000
Acidez aquo-titulavel® 15.253 0.22 1.442
pH 6.460 0.100 1.547

19100 g*; 2J g%; ®*mg de 4cido 100 g*
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Deduzindo-se dos carboidratos totais, os agUcares e a fibra alimentar total, tem-se o
provavel teor de amido (52.65 g 100 g). O valor energético de uma porgéo de 100 g da farinha
de rizomas de lirio-do-brejo foi de 1.284 kJ (306.83 Cal ) (Tabela 1). O contetdo de cinzas
encontrado na farinha de lirio-do-brejo (Tabela 1) também € maior que o encontrado em
farinhas de arroz (0.47-1.44 g 100 g*) (Kraithong, Lee, & Rawdkuen, 2018; Sultan, Wani, &
Masoodi, 2018) e na farinha de trigo (0.50-0.04 g 100 g}) (Kim & Kim, 2017). O alto contetido
de carboidratos digeriveis e minerais indica que a farinha de lirio-do-brejo pode ser uma fonte
energética e mineral.

A farinha apresentou pH préximo a neutralidade e acidez titulavel de 15.25 mg de acido
100 g*. A é&cidez aquotitulavel dos alimentos esta relacionada com a presenca de éacidos
organicos, ou mesmo de &cidos graxos e aminoacidos livres. Altos valores de acidez pode
indicar pocesso de rancidez oxidativa e deteriorizacdo do alimento. No entanto, cada produto
apresenta um teor especifico, que depende da sua composi¢do quimica (Santana et al., 2011).
Com isso, pode se inferir que a &cidez titulavel da farinha de lirio-do-brejo pode esté relacionada
com o conteudo significativo de lipidios.

A farinha extraida dos rizomas de lirio-do-brejo apresentou coloracdo clara, com
luminosidade (L*) de 85.48 + 0.67. A cromaticidade a* igual a +2.87 + 0.68 e cromaticidade
b*igual a +7.35 + 0.45, enquanto o valor de croma foi de 17.59 £ 0.15 e 0 angulo Hue de 80.62°
+ 0.23, com tonalidade intensa amarela ligeiramente alaranjada. A presenca de compostos
fenolicos, antocianinas e flavonoides podem ser os responsaveis pela coloracdo da farinha
(Sumczynshi et al., 2016). Com isso, tem-se que a adi¢do da farinha de rizomas de lirio-do-
brejo em formulagdes alimenticias podem influenciar a cor do produto final.

3.2  Solubilidade em agua e indice de absorcéo de agua e dleo
O indice de solubilidade esta relacionado com a quantidade de moléculas soltveis em

agua, e o da farinha de rizomas de lirio-do-brejo (Tabela 2) foi superior ao relatada para a
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farinha de arroz (2.66 + 0.23 g 100 g) e inferior ao da farinha de taro (23.73 + 0.83 g 100 g%)
(Kaushal, Kumar, & Sharma, 2012). O indice de solubilidade em agua (ISA) da farinha é
influenciado por fatores, como o conteddo de lipidios, proteinas e a proporcao de amilose e
amilopectina (Keawpeng & Meenune, 2012; Chung et al., 2011). No entanto, o alto ISA da
farinha de rizomas de lirio-do-brejo esta relacionado com o elevado contetido de agucares
soluveis e fibras soltveis da mesma.

Tabela 2. Indice de solubilidade e absorcdo de agua e absorcao de dleo da farinha de rizomas

de lirio-do-brejo (Hedychium coronarium)

Caracteristica Média DP C.V. (%)
Indice solubilidade de agua (28°C)* 15.93 0.24 1.51
indice de absorcéo de agua (28°C)? 8.85 0.41 4.63
indice de absorgéo de 6leo® 2.65 0.09 3.40

19100 g?;. 2g gel g; 3 g precipitado g; DP: desvio padréo; C.V.: coeficiente de variagdo

O indice de absorcéo de 4gua (IAA) da farinha representa o volume ocupado pelo amido
apos entumescimento em excesso de dgua, 0 que mantém a integridade do amido em dispersao
aquosa. Farinha de arroz e de taro apresentaram IAA de 1.73 £ 0.00 e 2.45 + 0.19 g gel g,
respectivamente (Kaushal, Kumar, & Sharma, 2012). Valores bem inferiores ao determinado
para a farinha de rizomas de lirio-do-brejo (Tabela 2). Além disso, esta farinha s6 produz uma
solucéo se a concentracdo de farinha for inferior a 10%. Quando se tem concentragdo maior, a
farinha absorve toda a &gua, formando uma pasta. Isso se deve ao alto contetdo de fibra
alimentar apresentado pela farinha de lirio-do-brejo.

O indice de absorcdo de oleo (IAO) da farinha esta relacionado com a capacidade da
proteina da farinha se unir com as moléculas de gordura, 0 que é uma caracteristica de grande
importancia, uma vez que a gordura atua como retentora de sabor e aumenta a palatabilidade

dos alimentos. As ligagdes eletrostaticas e de hidrogénio séo as for¢as envolvidas na interagdo
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lipidio-proteina. A capacidade de ligacdo de agua e 6leo das proteinas alimentares depende de
fatores intrinsecos como composi¢do de aminoacidos, conformacao protéica e polaridade da
superficie ou hidrofobicidade (Vaidyal, Solanke, & Gaware, 2016). Mesmo apresentando
contetido proteico inferior ao apresentado pela farinha de arroz (5.66-7.61 g 100 g) (Sultan et
al., 2018), a farinha de arroz apresenta IAO de 1.12 + 0.01 g precipitado g* (Kaushal, Kumar,
& Sharma, 2012), valor inferior ao apresentado pela farinha de rizomas de lirio-do-brejo
(Tabela 2), o que indica a maior capacidade de absorcdo de 6leo pelas proteinas presentes na
farinha de lirio-do-brejo. A farinha de trigo também apresenta IAO (2.02 g precipitado g?)
(Julianti et al., 2017) inferio ao da farinha de rizoma de lirio-do-brejo (Tabela 2).
3.3  Propriedades térmicas

A curva de DSC (Figura 1) apresentou um pico endotérmico (pico 1) com temperatura
inicial de gelatinizacdo de 75.54 £+ 0.05 °C, de pico de 80.55 + 0.02 °C, e final de 91.24 £ 0.55
°C, com um gasto de energia de 8.44 + 0.10 J g™ para a completa gelatinizagdo, enquanto que
a farinha de arroz apresenta pico endotérmico de gelatinizacdo na faixa de temperatura de 66—
70 °C (Ahmed, Al-Jassar, & Thomas, 2015). Os valores mais altos das temperaturas inicial, de
pico e final da gelatinizacdo em farinhas pode ser resultado de presenca de amilopectina com
cadeias de ramificacdo longas, o que confere maior cristalinidade ao granulo do amido, sendo
necessaria maior quantidade de energia para desfazer as regides cristalinas (Alcazar-Alay &
Meireles, 2015).

Além disso, as formacdes de complexo de amilose-lipido e amilose-proteina em farinha
pigmentada também podem aumentar a temperatura de gelatinizagdo devido as suas estruturas
rigidas (Morales-Martinez et al., 2014). Logo, o contetdo proteico e lipidico da farinha de

rizomas de lirio-do-brejo auxiliaram para a alta temperatura de gelatinizacdo da farinha.
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Figura 1. Termograma da farinha de rizoma de lirio-do-brejo (Hedychium coronarium)

Um segundo pico (pico 2) representou a o pico de transicao vitrea da farinha de rizomas
de lirio-do-brejo (116.29 °C + 0.24), onde ocorreram alteracGes fisico-quimicas que alteram as
propriedades da farinha, sendo, portanto, indicado que o processamento térmico visando a
manutencdo das propriedades da farinha seja realizado em temperaturas inferiores a
temperatura de transicéo vitrea.

3.4  Componentes bioativos

A farinha dos rizomas de lirio-do-brejo apresentou capacidade antioxidante 74.72 % de
descoloracdo do DPPH por grama de farinha seca (Tabela 3), valor inferior ao verificado em
gengibre seco (90.12%) (Li et al., 2016) e na farinha de arroz marrom (85.60%) (Sultan, Wani,
& Masoodi, 2018). Enquanto, Ho (2011) relatou que extratos de rizomas de lirio-do-brejo
apresentaram cerca de 92.9 e 95.9% por grama de extrato aquoso e metandlico,
respectivamente. A maior capacidade antioxidante dos extratos apresentados por Ho (2011)
pode ser referente ao método de obtengdo dos extratos, o qual foi obtido da parte polar da

extracdo, no estudo citado, sendo este posteriormente rotoevaporado e resuspendido.
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Tabela 3. Capacidade antioxidante e compostos fenolicos na farinha de rizomas de lirio do brejo

(Hedychium coronarium) em diferentes tipos de extrato

Parametro Média Desvio-padréo C.V. (%)

Capacidade antioxidante® 74.72 3.72 4.98

Compostos fendlicos?

Extrato aquoso 1.296 0.013 1.00
Extrato etanodlico 1.343 0.117 8.71
Extrato metandlico 1.483 0.101 6.81

104 de descoloragdo DPPH; 2 mg Eq acido galico (g matéria seca)™

Os compostos fendlicos da farinha de rizomas de lirio-do-brejo apresentaram
concentracéo inferior (Tabela 3), nos trés extratos avaliados, ao encontrado no gengibre seco
(24.70 mg eq &cido galico/g) (Li et al., 2016) e em farinha de arroz marrom (3.24 mg eq acido
galico/ g) (Sultan, Wani, & Masoodi, 2018).

Antioxidantes podem ser quaisquer substancias que, quando presentes em baixas
concentra¢fes em comparacdo com as de um substrato oxidavel, atrasam significativamente ou
previnem a oxidacdo desse substrato, podendo os compostos fendlicos atuar como antioxidantes
(Sousa et al., 2015). A presenca de compostos antioxidantes na farinha e a manutencao destes
em formulaces alimenticias nas quais esta venha a ser aplicada depende do metodo de
manuseio desta, sendo que em geral altas temperaturas tendem a reduzir estes compostos (Li et
al., 2016). O consumo de alimentos com antioxidantes tras beneficios a satde do consumidor.
3.5  Fatores antinutricionais e ensaio de toxicidade com Artemia salina

Fatores antinutricionais e toxinas vegetais sdo conhecidos por interferir com a
disponibilidade de nutrientes no corpo causando danos ao organismo. Entre varios fatores

antinutricionais, o inibidor da tripsina, 0s compostos tanicos e nitratos podem ser encontrados

194



306

307

308

309

310

311

312

313

314

315

316

317

318

319

320

321

322

323

324

325

326

em raizes e rizomas. O nivel de de cada composto varia no vegetal dependendo da variedade,
cultivar, tipo e solo entre outros fatores (Kaushal, Kumar, & Sharma, 2012).
Tabela 4. Fatores antinutricioanis na farinha de rizomas de lirio-do-brejo (Hedychium

coronarium)

Fator Média Desvio-padrao
Nitratos* 1.26 0.16
Taninos? 0.655 0.021
Inibidor de tripsina® ND ND

g kg?; 2 g acido tanico (100 g)*;®unidades de tripsina inibida mg™; ND: ndo detectado

A farinha de rizomas de lirio-do-brejo apresentou 1.26 g de nitratos 100 g (Tabela 4).
Estes compostos sdo absorvidos naturalmento do solo pela planta, e podem trazer maleficios a
salde do consumidor quando consumido em grande quantidade (Steiner et al., 2017). A
Organizacdo Mundial para Agricultura e Alimentacdo (OMAA) e a Organizacdo Mundial da
Saude (OMS) estabeleceram como admissivel a dose diaria de 3.65 mg do ion nitrato por kg de
peso corporal. Uma pessoa de 70 kg estaria ingerindo, em uma porc¢do de 100 g de farinha de
rizomas de lirio-do-brejo, o equivalente a 1.26 mg de nitrato no dia, o que é inferior que ao
valor maximo recomendado pela OMS.

A farinha de rizomas de lirio-do-brejo apresentou 0.655 g 4cido tanico (100 g)* de acido
tanico (Tabela 3). Compostos polifendlicos como taninos sédo conhecidos por interferir com a
digestdo e absorcdo de alimentos (Kaushal, Kumar, & Sharma, 2012). O baixo contedo de
compostos tanicos correlaciona com o pH proximo a neutralidade (Tabela 1). Quanto aos
inibidores da tripsina, estes podem interferir na digestdo das proteinas e causar transtornos
pancredticos (Li et al., 2017), sendo comun a presenca destes compostos em gréos de soja e
feijdo cru. Ndo foi detectada a presenga de compostos que inibem a tripsina na farinha de lirio-
do-brejo (Tabela 4).
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Os extratos aquosos com concentracdo de 5 e 10% da farinha de rizomas de lirio do
brejo apresentaram taxa de mortalidade para a Artemia salina de 27.5% e 35%,
respectivamente. Segundo a Organizacdo Mundial de Saude (OMS), sdo consideradas toxicas,
as substancias que em concentragdes menores que 1000 ppm (0.1%) atigem uma taxa de
mortalidade de 50% da populacdo de Artemia salina (Meyer et al., 1982), ou seja, a farinha de
rizomas de lirio-do-brejo apresentou baixa toxicidade, uma vez que para matar pelo menos 50%
dos animais (Artemia salina ) seria necessaria extratos com concentracao superior a 10%.

A baixa toxicidade apresentada pelos extratos aquosos da farinha de rizomas de lirio-
do-brejo pode estar relacionada com a presenca de compostos antioxidantes, e ao baixo
conteddo de compostos fendlicos e fatores antinutricionais (Libralato et al., 2016). Além disso,
estudo mostra que o 6leo presente nos rizomas do lirio-do-brejo apresentou atividade larvicidal
para as larvas do mosquito Aedes aegypti (L.), antiomicrobiana, citotoxica e antinflamatéria
(Hartati, Suganda, & Fidrianny, 2014), o que certamente contribuiu para a morte de parte das
artemias. No mais, estudo mostrou que o 6leo essencial de Alpinia purpurata (também da
familia zingiberaceae) apresentou potencial para uso como inseticida contra Sitophilus zeamais
Motsch. (Coleoptera: Curculionidae), por apresentar acdo repelente e agir como um anti-
nutricional na dieta destes. Isso, devido a presenca de compostos como alguns hidrocarbonetos
de monoterpeno e monoterpenos oxigenados (de Lira et al., 2015).

3.6  Ensaio para producao de CMCase e Xilanase por fermentacao semissolida com S.
thermocerradoensis 13 utilizando como substrato a farinha de rizomas lirio-do-brejo

A aplicacdo da farinha de rizomas de lirio-do-brejo para a producdo dos extratos
enzimaticos em fermentagcdo semi-sdlida produziu extratos que apresentaram baixa atividade
enzimatica para a xilanase (0.945 + 0.12 U mL™) e para CMCase (2.37 + 0.23 U mL), quando
comparado com os resultados obtidos por Gama (2016). Este cultivou em fermentacdo semi-

solida em meio minimo suplementado com farelo de trigo como fonte de carbono, a mesma
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bacteria S. thermocerradoensis 13, por 4 dias a 37 °C, e reportou a producdo de CMCase de
2.92 U mL! e xilanase de 12.34 U mL* ap6s 72 h. Fatores como a umidade, o pH e a interagéo
entre as variaveis influenciam de maneira significativa para a producdo destas enzimas (Oliveira
Junior, 2014), sendo que para cada espécie de microrganismo utilizado, existe um valor 6timo de
umidade do substrato para o crescimento celular, que pode ndo coincidir com o melhor valor para
a expressao do produto que se pretende obter no processo, como por exemplo, enzimas (Amorim,
2011). Além disso, a alta concentragdo de carboidratos (Tabela 1) como agucares e amido, pode ter
contribuido negativamente para a producdo dos extratos enziméaticos, uma vez que 0 microrganismo
teria a disponibilidade dos nutrientes necessarios ao seu desenvolvimento sem a necessidade de
produzir enzimas celuloliticas para a aquisi¢cdo destes.
3.7 Hidrdlise enzimatica da farinha de lirio-do-brejo

As solucdes farindceas e 0 extrato enzimatico produzido a partir da bacteria
Streptomyces thermocerradoencis 13 em cultivo semi-sélido de farelo de trigo, apresentaram
um aumento no teor de acUcares redutores e totais (Figura 2), 0 que demonstrou que a enzima
atuou na degradacao de xilanas e material celulosico. O aumento do conteudo de agucar se
deveu a quebra de compostos celuldsicos (polisacaridios) em actcares de menor peso molecular
e redutores (Martinez, Pico, & Gomez, 2015; Khawla et al., 2014). No entanto, 0 aumento do
teor de acUcar redutor ndo foi o suficiente para a posterior aplicacdo dessa farinha para a

producdo de fermentado alcodlico.
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Figura 2. Acucares soluveis totais e redutores, compostos fendlicos e proteina soluvel na
solucdo de farinha durante o tempo de exposi¢do com o extrato enzimatico

O contetido de compostos fendlicos e proteinas também aumentou com a atuagdo dos
extratos enzimaticos (Figura 2), pois a degradacdo dos componentes da parede celular, na qual
compostos fendlicos e proteinas ficam ligados. Os compostos fendlicos ligados a
macromoleculas da parede celular permanecem nos residuos correspondentes apds extracdo
com solventes. No entanto, estes podem ser liberados com a atuacdo enzimatica, que degrada
as macromoleculas nas quais estes estavam ligados. O aumento do teor de proteinas sollveis
pode ter sido resultado da liberagdo de complexos proteicos associados a polissacaridios e a
compostos fendlicos, que foram liberados com a hidrélise (Dominguez-Rodriguez, Marina, &
Plaza, 2017; Linhares Carreira et al., 2011). Portanto, a hidrolise enzimética n&o foi eficiente
para tornar a farinha de rizomas de lirio-do-brejo fermentecivel o suficiente para a producdo de
etanol, no entanto comtribuiu para o aumento do contetido de fenolicos, proteinas soliveis, e
acucares redutores e totais, sendo portanto, um processo indicado para o enriquecimento de

farinhas, sendo no entanto, indicado o aprofudamento do estudo para melhor definicdo do
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tempo de exposicao para a obtencao de uma concentracdo de compostos que ndo comprometam
negativamente as caracteristicas sensoriais do produto, como por exemplo o aumento da

adstrigéncia do produto devido ao aumento excessivo do contetdo de compostos fenolicos.

4 CONCLUSAO

A farinha de rizomas de lirio-do-brejo possui potencial para ser utilizada pela inddstria
de alimentos. Apresenta alta capacidade antioxidante e baixo contetido de compostos fendlicos,
ndo sendo substrato ideal para a producgdo de extratos enzimaticos a patir do cultivo semi-sélido
com a bactéria Streptomyces thermocerradoensis 13, e nem indicada para a producdo de
fermentados alcoodlicos, sendo que a hidrolise enzimatica desta pode ser indicada para o

enriquecimento desta.
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CONSIDERACOES FINAIS

O amido de algoddozinho-do-campo possui caracterisitcas quimico-estruturais, térmicas
e tecnoldgicas peculiares, bem diferentes das apresentados por amidos muito utilizados
comercialmente (batata e milho), com amplo intervalo de temperatura de gelatinizacdo (inicio
de 74.33°C, de pico 78.47°C e a final 92.25°C), e sob temperatura de cozimento absorve menos
agua e se solubiliza menos que o amido de milho, mantendo mais a estrutura dos granulos no
produto final.

O amido de batata-de-teill apresentou caracteristicas quimico-estruturais, térmicas e
tecnoldgicas peculiares e adequadas para uso na industria de alimentos e farmacéutica, sendo
que este apresentou baixa tendéncia a retrogradacéo.

O amido de lirio-do-brejo apresentou alto teor de amilose (59.16%), auséncia da cruz
de malta sob luz polarizada, alta tendéncia a retrogradacdo e aumento da solubilidade e do poder
de entumescimento com o aumento da temperatura.

O amido dos rizomas de lirio-do-brejo modificado em concentragéo de 12.5 g 100 g,
15 min de exposicdo e intensidade de 62% apresentou aumento médio na solubilidade, na
capacidade de absorcdo de agua, reducdo da temperatura de pasta, e reducdo da tendéncia a
retrogradacéo.

O ultrassom por sonda (20 kHz, 500 W) ¢é eficiente na modificacdo do amido de rizomas
de lirio-do-brejo, conferindo caracteristicas térmicas e tecnolégicas diferenciadas em funcédo da
combinacdo de variaveis utilizadas durante o processo de modificacéo.

A farinha de raizes de algodaozinho-do-campo apresentou elevado teor de carboidratos,
potencial antioxidante, presenca de compostos fenolicos, e antinutrientes nitratos, taninos e
inibidores de tripsina.

A farinha de batata-de-tei apresentou altos teores de fibras alimentares total, insoltvel
e solavel, proteina e cinzas, potencial antioxidante, maior concentracdo de compostos fendlicos
em extratos aquosos e metanolicos, presenca de nitratos, taninos e inibidores de tripsina. Sendo
indicado o aprofundamento dos estudos, devido a presenca dos antinutricionais e da
toxicicidade apresentada no teste com Artémia salina, para o posterior uso na industria de
alimentos.

A farinha de lirio-do-brejo apresentou elevado teor de carboidratos, residuo mineral
fixo, e fibra alimentar total, potencial antioxidante inferior ao gengibre, baixa concentragédo de
compostos fenolicos, presenca de nitratos, taninos e auséncia de inibidores de tripsina.
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De maneira geral, as farinhas possuem caracteristicas fisicas, quimicas, tecnoldgicas e
nutricionais peculiares, com potencial para serem utilizadas pela industria de alimentos, néo
sendo substrato ideal para a producdo de extratos enzimaticos a patir do cultivo semissélido
com a bactéria Streptomyces thermocerradoensis 13, e nem indicada para a producdo de

fermentados alcodlicos.
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