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RESUMO

O card ou inhame pertence a espécie Dioscerea trifida, possui atividades antidiarreica,
antitussigena, hipoglicémica, anti-inflamatoria; rico em carboidratos, minerais e vitaminas do
complexo B. Com destaque para seu teor de carboidratos, especialmente o amido, € uma
reserva energética dos vegetais e fonte de carboidratos na dieta humana. Novas tecnologias
que visam a extracdo de amido contribuem para o surgimento de estudos que avaliem fontes
alternativas de amido ndo convencionais. O objetivo deste trabalho foi obter amido a partir de
card-roxo (Dioscerea trifida) utilizando dois métodos de extracdo, alcalina (1) e aquosa (2), a
fim de compreender as caracteristicas estruturais do amido de forma a indicar possiveis
aplicacbes para a industria de alimentos. Foram determinadas as propriedades fisico-
quimicas, funcionais e propriedades da pasta para o amido resultante das duas extracdes. Os
espectros no infravermelho com transformada de Fourier (FT-IR) e a morfologia dos granulos
por microscopia eletrénica de varredura (MEV) também foram determinados. O amido obtido
pela extragédo alcalina (NaOH 0,1%) apresentou maior rendimento 7,3%; maior absorcéo de
agua, temperatura de pasta de 82 °C, temperatura de gelatinizacdo de 90 °C, menor poder de
inchamento e solubilidade quando comparado ao amido obtido na extracdo aquosa. Em
relacdo ao amido obtido na extracdo aquosa, apresentou maior absorcdo de 6leo, menor perda
de agua nos ciclos de congelamento e descongelamento, propriedades de pasta semelhantes ao
amido 1. Nos dois processos os amidos obtidos exibiram padrdo de difracdo do tipo B.
Conclui-se que o amido das duas extracbes apresentaram caracteristicas semelhantes e
interessantes para processos na industria alimenticia. Contudo, o processo de extracdo alcalino
mostrou-se significativamente mais interessante considerando seu rendimento e grau de
pureza.

Palavras-chave: inhame, amido, extracdo, tecnologia de alimentos.



ABSTRACT

The yams or yam belongs to the species Dioscerea trifida, has anti-diarrheal activities,
antitussive, hypoglycemic, anti-inflammatory; rich in carbohydrates, minerals and vitamins B.
Highlighting its carbohydrate content, especially starch, it is an energy reserve of plant and
source of carbohydrates in the human diet. New technologies that aim to starch extraction
contribute to the emergence of studies evaluating alternative sources of non-conventional
starch. The aim of this study was to obtain starch from yams-purple (Dioscerea trifida) using
two methods of extraction, alkaline (1) and water (2) in order to understand the structural
characteristics of starch to indicate possible applications for food industry. They determined
the physicochemical properties, functional and folder properties to the resulting starch of the
two extractions. The infrared spectra Fourier transform (FT-IR) and the granule morphology
by scanning electron microscopy (SEM) were also determined. The starch obtained by
alkaline extraction (0.1% NaOH) showed higher yield 7.3%; higher absorption of water, pulp
temperature of 82 ° C, gelation temperature 90 ° C lower power swelling and solubility when
compared to starch obtained from aqueous extraction. Regarding the obtained starch in the
aqueous extract showed higher oil absorption, lower water loss during cycles of freezing and
thawing, paste properties similar to starch 1. In both cases standard starches obtained
exhibited diffraction-type B. It is concluded that the starch of the two extractions were similar
and interesting features for processes in the food industry. However, the alkali extraction
process was significantly more interesting considering their yield and purity.

Keywords: yam, starch extraction, food technology.
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1 INTRODUGCAO

O cara ou inhame pertence a familia Dioscoreaceae, género Dioscorea e possui
aproximadamente 600 espécies, das quais cerca de 50 sdo comercialmente cultivadas para
alimentacdo humana. Este género, por sua vez, abrange a espécie Dioscerea trifida,
popularmente conhecido na regido Norte/Nordeste do Brasil como “cara-roxo” associado a
sua forte coloracao roxa (REIS et al., 2010; FALADE; AYETIGBO, 2014).

Este tubérculo € rico em carboidratos, especialmente o amido, que é a principal
reserva energética dos vegetais e a principal fonte de carboidratos na dieta humana. Possui
apreciaveis teores de proteinas, baixos teores de gorduras e é rico em minerais (fésforo, célcio
e ferro), vitaminas do complexo B (tiamina, riboflavina, niacina), vitamina A e vitamina C
(4cido ascorbico) (HEREDIA - ZARATE; VIEIRA, 2002; HUANG et al., 2007; OLIVEIRA
et al., 2007).

O card-roxo possui atividades antidiarreica, antitussigena, hipoglicémica e também
atua como um bom anti-inflamatério natural devido a presenca de componentes altamente
funcionais e nutricionais (mucina, dioscina, alantoina, colina, aminoacidos essenciais) 0s
quais sdo utilizados na producdo de farmacos, pela alta digestibilidade do amido presente em
sua composicdo. Ja nas industrias alimenticias € utilizado na elaboracdo de sopas para
alimentacdo infantil, producdo de filmes biodegradaveis e na producdo de frutose para
adocantes e como agente de gelificacio em alimentos devido ao seu poder espessante
(BHANDARI; KASAI;, KAWABATA, 2003; LEONEL; OLIVEIRA; DUARTE FILHO,
2005; TAMIRU et al., 2008; MALI; GROSSMANN; YAMASHITA, 2010; MIYOSHI et al.,
2011; PARK et al., 2013).

A demanda na producgéo de amido tem aumentado, assim como as novas tecnologias
que visam a extracdo desse composto, contribuindo para o surgimento de estudos que avaliem
fontes alternativas de amido ndo convencionais. H& poucas investigacdes sobre as
propriedades do amido encontrado nos tubérculos Dioscerea trifida, o que sugere a
necessidade de novas pesquisas sobre a espécie para compreender as caracteristicas estruturais
do amido de forma a indicar possiveis aplica¢fes para a industria de alimentos (JIANG et al.,
2012; ASCHERI et al., 2014).

Na literatura, as propriedades funcionais de amidos obtidos a partir de sementes
comerciais de milho e arroz, tubérculos e raizes, como batata, batata-doce e mandioca sdo

amplamente estudados com uma extensa utilizacdo em alimentos e aplicagdes industriais
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(AMANTE, 1986; YUAN et al., 2007; WANG et al., 2010; REIS, 2010; JIANG et al., 2012;
WANG et al., 2013).

O emprego de amido geralmente pode variar de acordo com sua funcionalidade
especifica, sendo considerado uma alternativa viavel devido a sua biodegradabilidade, baixo
custo e disponibilidade na natureza (CHANDRA; RUSTGI, 1998; LEONEL; CEREDA,
2002). No Brasil, os amidos explorados em escala industrial sdo oriundos da mandioca e do
milho. A sua extracdo para comercializacdo é feita por moagem ou ralagéo, separacédo da fibra
e suspensdo de amido em agua, centrifugacdo, purificacdo e desidratacdo. Os amidos nédo

comerciais podem exigir etapas extras (SANTOS et al., 2013).

Extrac6es de amido utilizando 4gua como solvente é 0 método mais comum, uma vez
que ndo promove alteracdes das caracteristicas estruturais do grénulo de amido, porém a
guantidade de proteinas e lipideos residuais nos granulos é alta. Outros métodos de extracédo
utilizam solvente alcalino; apresenta alto rendimento de extracdo e baixo teor de residuos de
proteinas, no entanto esse tratamento pode alterar a microestrutura dos granulos de amido e
suas propriedades fisico-quimicas (CARDOSO et al., 2006; LIM et al., 1999; ZAVAREZE et
al., 2009; GOMEZ et al., 1992). O hidréxido de sddio (NaOH), dimetil sulfoxido (DMSO) e
metabissulfito de sddio sdo os reagentes mais utilizados para a extracdo de amido (AREAS:;
LAJOLO, 1980; CARPITA; KANABUS, 1987).

Diante do exposto este trabalho visou caracterizar o amido de card-roxo (Dioscorea
trifida) extraido por diferentes métodos de extracdo, bem como avaliar a eficiéncia e
influéncia do tipo de extracdo sobre as caracteristicas fisicas, quimicas, morfoldgicas,

tecnoldgicas e térmicas do amido extraido.
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2 OBJETIVOS
2.1 GERAL

Caracterizar o amido de card-roxo (Dioscerea trifida) obtido por dois métodos de

extracao (alcalino e aquoso).

2.2 ESPECIFICOS

v

v

Determinar as caracteristicas fisico-quimicas do amido extraido pelos dois métodos.

Determinar as caracteristicas fisico-quimicas do cara-roxo (Dioscerea trifida) e do
amido extraido pelos dois métodos.

Avaliar as caracteristicas morfolégicas e estruturais do amido de cara-roxo extraido
pelos dois métodos.

Caracterizar os amidos extraidos quanto as suas propriedades tecnoldgicas.

Estudar o comportamento reolégico dos géis de amido e suas propriedades
térmicas.
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3 REVISAO DA LITERATURA
3.1 CARA-ROXO (DIOSCEREA TRIFIDA)

O caré ou inhame é uma planta da familia Dioscoreaceae, herbécea, didica, trepadeira,
pertencente ao género Dioscorea, com cerca de 600 espécies, dentre estas, as espécies D.
cayennensis, D. rotundata, D. alata. D. trifida e D. esculenta sdo as mais importantes
produtoras de tUberas comestiveis (SANTOS et al., 2006; FERREIRA et al., 2010). As
dioscoreéceas estdo distribuidas nas regides tropicais, subtropicais e temperadas de todo

mundo e constituem uma importante fonte alimentar (PEDRALLI, 1988).

O card é o terceiro mais importante tubérculo tropical na Africa Ocidental, América
Central, llhas do Pacifico e Sudeste Asiatico, apds a mandioca (Manihot esculenta Crantz.) e
a batata doce (Ipomoea batatas L. Lam.). Na Africa, apesar de ter havido um declinio em sua
producdo com relacdo a producdo da mandioca e do arroz, é considerado ainda um alimento
béasico preferido pela populacdo (SRIVASTAVA; GAISER, 2008).

O cara-roxo estd entre as principais espécies comerciais presente, sobretudo nos
estados da Paraiba, Pernambuco, Alagoas, Bahia e Maranh&o na regido Nordeste do Brasil.
Constitui-se como um negdcio agricola muito promissor, tendo em vista a excelente qualidade
nutritiva e energética de suas tuberas, bem como sua grande utilidade na alimentacdo humana
(MONTEIRO; PERESSIN, 2002).

Segundo a FAO, em 2014 a producdo mundial de inhame foi estimada em
aproximadamente 68 milhGes de toneladas, sendo que aproximadamente 96,1% da referida
producdo fora cultivada no continente africano, tendo a Nigéria como maior produtor. O
Brasil neste mesmo ano foi o segundo maior produtor da América do Sul com producédo

aproximada de 247.000 toneladas.

Estudos realizados na China descrevem que a presenga de componentes
fisiologicamente ativos tais como polissacarideos, saponinas e mucinas no cara-roxo sao
utilizados como antitussigeno, antidiarréico e hipoglicémico, por apresentarem efeitos
satisfatorios do produto em po liofilizado, e também agem como um bom anti-inflamatério
natural (MIYOSHI et al., 2011; PARK et al., 2013). Outros estudos com 0 cara roxo apontam
sua utilizacdo na producdo de filmes biodegradaveis e na producédo de frutose para adogantes,
considerando o bom gosto e rendimento de producdo de frutose que oferece (TAMIRU et al.,
2008; MALI; GROSSMANN; YAMASHITA, 2010).
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O cara apresenta como componente principal o amido (75,6 a 84,3 %), com teores de
proteinas de 1 a 4 %, pequenas fracdes de lipideos, fibras entre 1 a 3 %, vitaminas do
complexo B (tiamina e niacina), vitamina A. E também é rico em minerais como potassio,
magnésio, fosforo, sodio, ferro, boro e manganés. O teor de vitamina C nesse tubérculo varia
de 13,0 a 24,7 mg/100 g (WANASUNDERA; RAVINDRAN, 1994; PACHECO-
DELAHAYE; TECHEIRA; GARCIA, 2008; MUSA; MARANGON, 2012).

Cerca de 80 a 100g de matéria seca de raizes e tubérculos sdo compostas de hidratos
de carbono, que consistem principalmente de amido, mucilagem e acUcares. Por essa
caracteristica, raizes e tubérculos desempenham papel significativo na fabricacdo de papel e
como ingrediente de alimentos processados em todo o mundo (HUANG et al., 2007; KIM;
WIESENBORN; ORR; GRANT, 1995).

3.2 AMIDO

O amido é o produto fotossintético e reserva de carbono das plantas. Sua formacao
ocorre devido a atividade coordenada de algumas enzimas, tanto nas organelas fotossintéticas
ativas onde o amido é reserva temporaria quanto nos amiloplastos de érgdos de reserva
(CEREDA et al., 2002). Segundo Fontes e Finger (1997) a deposicao dos granulos de amido
nos amiloplastos decorre da transformacdo de sacarose, glicose e maltose em amilose e
amilopectina. Diversas enzimas participam da sintese do amido tendo como precursor comum
a glicose-1-fosfato (G-1-P).

Os granulos de amido sdo insoliveis em &gua fria, se hidratam muito pouco
necessitando assim, de aquecimento para melhor dissolucdo dos granulos. O amido é
constituido basicamente por dois polissacarideos, a amilose e a amilopectina, que estdo
associadas entre si por ligacbes de hidrogénio entre os grupos hidroxilas das unidades de
glicose, que por sua vez estdo unidas por ligacoes glicosidicas, formando as areas cristalinas
radicalmente orientadas (LEONEL; CEREDA, 2002; FENNEMA, 2009).

Para que um vegetal seja considerado como fonte de amido, este deve conter uma
quantidade significativa desse carboidrato, ser de facil extragdo e possuir propriedades de
interesse econdmico. As fontes potenciais mais importantes de amido séo os grédos de cereais
(40 a 90 %), leguminosas (30 a 40 %), tubérculos (65 a 85 %) e frutas imaturas ou verdes (40
a 80 %) (GUILBOT; MERCIER, 1985; CEREDA,; VILPOUX, 2003).

O amido de Dioscorea ssp. tem relativamente menor granulo, e essa caracteristica o

torna um agente ideal de enchimento em plasticos biodegradaveis e talcos. Além de possuir,
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potencial espessante e agente de gelificacdo em alimentos se comparado ao amido de batatas e
de mandioca que j& sdo mais comercializados e aplicados em alimentos
(BRUNNSCHWEILER et al., 2005; JAYAKODY; HOOVER; LIU; DONNER, 2007).

O amido de carad ja foi utilizado como um excipiente farmacéutico na forma de
comprimido e formulacdo de capsula, e como agente espessante em produtos farmacéuticos,
quando comparavel aos amidos de batata e milho. O amido nativo de cara obtido a partir de
tubérculos de Dioscorea esculenta foi avaliado como desintegrante de comprimidos, em
comparacdo com amido de milho e amido de arroz (ZULUAGA; BAENA; MORA, 2007;
NATTAPULWAT; PURKKAO; SUWITHAYAPANTH, 2008; IBEZIM; OFOEFULE;
OMEJE, 2008). Assim, a pesquisa utilizando amidos de Dioscorea deve ser encorajada a

fornecer amidos com caracteristicas Unicas.

Uma vez que alguns amidos nativos ndo tém o requisito funcional, esforcos por parte
da industria de alimentos sdo feitos para modificad-los como complemento adequado para
aplicacdes de alimentos em escala industrial (LIPORACCI; MALI; GROSSMANN, 2005).

Embora o cara seja considerado uma dtima fonte alimentar e uma fonte sustentavel de
amido no contexto industrial, a presenca de alto teor de mucilagem no cara-roxo dificulta a
liberacdo do amido do tecido vegetal, o que gera incentivos reduzidos por parte das industrias,
tornando o conhecimento cientifico incipiente no que tange as suas qualidades nutricionais e
funcionais (LIPORACCI; MALI; GROSSMANN, 2005).

Raizes e tubérculos tropicais contém, geralmente, diferentes niveis de mucilagem.
Estas mucilagens exibem propriedades reoldgicas Unicas com potencial consideravel como
um espessante alimentar e estabilizador (FEDENIUK; BILIADERIS, 1994).

A viscosidade do gel do amido torna possivel espessar e modificar a textura do
alimento e de bebidas, possibilitando sua aplicagdo em produtos de panificacdo, fabricacéo de
diversos doces; ser ingrediente funcional em produtos, como sopas instantaneas, pudins,
balas, produtos em po a base de carnes e peixes; como ligante na fabricacdo de salsichas e
linguicas; em grande variedade de produtos com baixo teor de gorduras e aplicacdo nas
industrias de papel e téxtil. Nas inddstrias farmacéuticas pode ser utilizado como estabilizador
de emulsdes e pomadas (HOW; HSU; LEE., 2002; TAVARES et al., 2011).

Wang et al. (2010) e Jiang et al. (2012) destacam as principais propriedades fisico-
quimicas e funcionais dos amidos para aplicaces alimentares e ndo-alimentares, as quais

incluem: gelatinizacdo, retrogradacdo, solubilidade, poder de inchamento, capacidade de
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absorcéo de agua, padrdes de difracdo de raios-X, comportamento reoldgico e as propriedades
de pasta. Estas propriedades sdo correlacionadas com o conteddo de amilose, a forma dos
grénulos, a estrutura molecular, a distribuicdo de tamanho dos granulos e a origem boténica
dos amidos nativos de diferentes fontes. Sendo, por sua vez, propriedades que variam na

quantidade e variedade de componentes, de acordo com a regido de cultivo.
3.3.EXTRACAO DE AMIDO

O Brasil, por ser um pais tropical, tem como privilégio a existéncia de uma variedade
de espécies amilaceas pouco estudadas e com caracteristicas que poderiam atender a
determinados usos alimenticios. E 0 caso da espécie Dioscerea alata, que oferece um
potencial para producdo industrial de amido devido ao seu rendimento agricola, todavia,
apresenta dificuldades na extracdo, em razdo da presenca de mucopolissacarideo (AMANTE,
1986; REIS, 2010).

Para a extracdo de amido o método mais comum € a extracdo utilizando dgua como
solvente, uma vez que ndo ha alteracBes das caracteristicas estruturais do granulo de amido,
porém a quantidade de proteinas e lipideos residuais nos granulos € alta. Outros métodos de
extracdo utilizam solvente alcalino que apresenta alto rendimento de extracdo e baixos
residuos de proteinas, no entanto esse tratamento pode alterar a microestrutura dos granulos
de amido e suas propriedades fisico-quimicas (GOMEZ et al., 1992; LIM et al., 1999;
CARDOSO et al., 2006; ZAVAREZE et al., 2009).

As mudancas que ocorrem nas extracdes com solventes alcalinos sdo variadas e
dependem do tipo de agente alcalino, da concentracdo usada, do tipo da superficie do granulo,
e a influéncia desse efeito na gelatinizacdo do amido (HAN; HAMAKER, 2002; KARIM et
al., 2007; LEE et al., 2008). O hidroxido de sédio (NaOH) (AREAS; LAJOLO, 1980) e o
dimetil sulfoxido (DMSO) sdo reagentes comuns utilizados para a extracdo de amido
(CARPITA; KANABUS, 1987).

O NaOH é utilizado na solubilizacéo e separacao de polissacarideos de parede celular.
Solugdes diluidas de NaOH extraem pectinas metilesterificadas e hemiceluloses, como o
xiloglucano (GORSHKOVA et al., 1996), o que leva a superestimar o contetido de amido. O
hidréxido de sddio em pequenas concentracfes (0,2 %) segundo Schoch e Maywald (1968) €
utilizado para solubilizar fragGes de fibras finas altamente hidratadas com baixa capacidade de
sedimentacdo e desnaturacdo de proteinas insoltveis floculantes sem, no entanto, provocar a

gelatinizacdo do amido.
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Como o NaOH é um reagente comum usado na extracdo ou modificacdo de amidos,
variagoes significativas nas propriedades do amido podem estar relacionadas com a presenca
de diferentes quantidades de alcali residual em amidos modificados ou isolados. As diferentes
temperaturas e a presenca de alcali influenciam o comportamento da gelatinizacdo de amidos
de cereais atraves de sua habilidade para estabilizar os granulos de amido, provavelmente via
interacGes eletrostaticas entre fons Na* e grupos hidroxila do amido. Além disso, resulta em
variagdes nas propriedades de amidos como cor, viscosidade de pasta, propriedades de gel e

tendéncia a retrogradacdo (LAl et al., 2002).

O uso de DMSO apresenta como limitacdo o poder de extrair hemiceluloses da parede
celular, especialmente arabinoxilanos, como verificado para folhas de milho e para
suspensdes celulares de tabaco (CARPITA; KANABUS, 1987). Outro reagente é o
antioxidante metabissulfito de potassio, utilizado na extracdo do amido para prevenir o
escurecimento da matéria quando esta apresenta componentes fenolicos, tornando-os mais
soltveis (SONI et al., 1990; BERMUDEZ, 1997).

Zhu (2015) menciona que as dificuldades na extracdo de amido de Dioscorea sp.
podem ser atribuidas ao tamanho do amido, onde granulos pequenos sedimentam mais
lentamente durante a extracdo do que o amido com granulos grandes; e pequenos granulos
ficam mais facilmente retidos na matriz fibrosa. Em espécies como D. alata, a presenca de
polissacarideos ndo amilaceos (NSP) pode dificultar a extracdo de amido dando uma
suspensdo viscosa ap0s homogeneizacdo, prendendo granulos de pequeno porte e levando-0s

para a fracdo residual.

Vérias soluces quimicas, incluindo-se NaOH (0,03 mol/L™), pectinase, e oxalato (10
%), foram testados para reduzir a influéncia de NSP durante a extragdo, e oxalato foi mais
eficaz em reduzir a viscosidade da mucilagem e dando uma extracdo de amido até 63 %
(DAIUTO et al., 2005).

3.4 AMILOSE E AMILOPECTINA

O amido é um polissacarideo formado por duas fracOes principais: amilose e
amilopectina. A amilose polimero essencialmente linear, que acumula para 15 a 35 % dos
granulos na maior parte das plantas, é composta de unidades de glucose com ligacGes
glicosidicas a-1,4, formando, assim, unidades de maltose . Algumas moléculas de amilose,
particularmente aquelas de grande massa molecular pode ter até dez ou mais moléculas
(Figura 1) (ELIASSON; GUDMUNDSSON, 1996; DERNADIN; SILVA, 2009).
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A amilopectina, € uma molécula altamente ramificada, unidades de glucose unidas em
a-1,4 com cadeias de glucose ligadas em a-1,6, de modo que, além de unidades de maltose,
apresenta-se em menor propor¢do de isomaltose nos pontos de ramificagcdo, que tém um forte
efeito sobre as propriedades fisicas e bioldgicas (Figura 1) (PEREZ; BERTOFT, 2010).

Com propriedades diferentes, a amilose tem uma alta tendéncia a retrogradacéo, em
produzir géis duros e filmes fortes. A amilopectina, por sua vez, é mais estavel e produz géis
macios e filmes fracos. As estruturas de amilose e amilopectina podem apresentar
fosfolipideos e lipideos, com efeitos significativos sobre as propriedades fisicas. O conteudo
de amilose foi descrito como sendo um dos fatores que influencia a retrogradacdo do amido
(ALVES; GROSSMANN; SILVA, 1999).

A amilose e a amilopectina estdo associadas entre si por ligagdes de hidrogénio e a
maioria dos amidos contém de 20 a 30 % de amilose e 70 a 80 % de amilopectina. O amido de
cara, em sua composicao possui teor médio de amilose de 30 % e alta taxa de retrogradacéo,
com aproximadamente 40 % de perda de peso em géis armazenados por 24 h (MURPHY,
2000; MALI et al., 2004).

Figura 1. A) Estrutura da amilose - polimero linear composto por D-glicoses unidas em
a-(1-4). B) Estrutura da amilopectina - polimero ramificado composto por D-glicoses
unidas em a-(1-4) e a-(1-6).
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A

Fonte: Denardin; Silva (2009).
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A amilose pode influenciar a organizacao das duplas hélices, interferindo na densidade
de empacotamento das cadeias de amilopectina, mesmo com seu limitado papel na formacao
de cristais. Estudos apontam que parte da amilose pode cristalizar juntamente com a
amilopectina, formando lamelas cristalinas. Entretanto, a organizacdo exata desses
componentes dentro do grénulo ainda ndo esta totalmente esclarecida (OATES, 1997,
BAKER at al., 2001; TESTER et al., 2004; KUAKPETOON; WANG, 2007).

As cadeias de amilopectina estdo organizadas de maneiras diferentes, sugerindo uma
classificacdo de cadeia A, B e C (Figura 2). O tipo A é composto por uma cadeia ndo redutora
de glicose, unida por liga¢des a - (1,4) sem ramificacGes, sendo unida a uma cadeia tipo B,
através de ligagdes a- (1,6). As cadeias do tipo B sdo compostas por glicose ligadas em a-
(1,4) e a-(1,6), contendo uma ou vérias cadeias do tipo A e podem conter cadeias tipo B,
unidas por meio de um grupo hidroxila primario. Ja a cadeia C € a Unica em uma molécula de
amilopectina, sendo composta por liga¢des a-1,4 e a-1,6, com grupamento terminal redutor
(ELIASSON, 2004; LAJOLO; MENEZES, 2006). Cada cadeia pode ser especificamente
classificada de acordo com seu comportamento e, consequentemente, sua disposi¢do dentro
dos granulos (HIZUKURI, 1986).

Figura 2. Diagrama da estrutura molecular da amilopectina em forma de Cachos
(clusters)
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Fonte: Chaplin (2010).



22

3.5 CONSTITUINTES MENORES ASSOCIADOS AO AMIDO

A composigdo quimica do amido apresenta variagbes conforme a fonte boténica e
também conforme a variedade. O amido é constituido apenas de carboidratos. Contudo,
constituintes menores influenciam em suas propriedades, tais como: acidos graxos, proteinas e
minerais. S&o constituintes proprios da planta de onde o amido foi extraido e a quantidade no
amido depende do método de extracdo e purificagdo (CEREDA, 2001; PERONI, 2003).

Quanto menor o teor destas substancias, melhor a qualidade do amido. Teores menores
também refletem processos de extracdo e purificacdo mais eficientes. Em geral, o amido
possui umidade que varia de aproximadamente 10 a 12 % (cereais) e de 14 a 18 % (algumas
raizes e tubérculos) (TESTER, KARKALAS; QlI, 2004).

De acordo com Denardin (2008), os granulos de amido podem conter lipideos na
forma de lisofosfolipideos (Lisofosfolipid - LPL) e acidos graxos livres (Free Fat Acids -
FFA), que sdo positivamente relacionados a fragdo amilose. Os LPL podem compor entre 0,5
e 2 % do peso do amido. Nos amidos com elevado teor de amilose, estes lipideos formam
complexos helicoidais com amilose, sendo insolUveis em &gua e apresentam temperaturas de

dissociacdo acima de 93 °C.

As proteinas assim como 0s minerais, aparecem em pequenas quantidades em amidos
de tubérculos e chegam a alterar suas propriedades funcionais. As proteinas tém massa
molecular mais elevada do que as proteinas de superficie, incluindo os residuos das enzimas
envolvidas na sintese de amido (BALDWIN, 2001).

Proteinas de armazenamento ou residuos de enzimas de sintese ou degradacdo de
amido, quando presentes, podem tornar-se ativas se expostas a certas condicdes,
influenciando na funcionalidade do amido. Amidos puros possuem baixas quantidades de
proteinas (menor de que 0,5 %), que geralmente representam residuos de enzimas da
biossintese de amido (TESTER; KARKALAS; QI, 2004).

Os minerais também podem estar presentes em pequenas quantidades no amido
(célcio, magnésio, potéassio, sodio e fosforo), apresentam pouca funcionalidade, com excecéo
do fésforo, o qual pode estar presente sob trés formas: mono-ésteres de fosfato, fosfolipideos
e fosfatos inorganicos. Mono-ésteres de fosfato estdo seletivamente ligados a regides
especificas dentro das moléculas de amilopectina. O fosforo exerce influéncia em
propriedades reoldgicas de amidos, como formacdo de pastas transparentes e com alta
viscosidade (BULEON et al., 1998; LAJOLO; MENEZES, 2006).
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Segundo Lajolo e Saura-Calixto (2001) a fibra vegetal estd relacionada
fundamentalmente aos elementos da parede da célula vegetal, sendo assim matéria prima com
alto teor de fibras requer ajustes na moagem e extracdo, etapas em que ocorre 0 rompimento
dessas células para a liberacdo dos granulos e posterior lavagem obtendo um material puro ao

final da extracéo.

3.6 MICROSCOPIA DOS GRANULOS DE AMIDO

O amido encontra-se nas plantas sob a forma de granulos, sendo que seu tamanho, a
forma e a estrutura variam de acordo com as diferentes fontes botanicas. Os didmetros dos
granulos geralmente variam de menos de Ium a mais de 100 um, e os formatos podem ser
regulares (esféricos, ovdides ou angulares) ou bastante irregulares (DERNADIN; SILVA,
2009). Microscopicamente, 0os granulos de amido comumente medem de 1 a 35um de
diametro em cereais (trigo, cevada, milho e aveia), e acima de 100um em batata (Figura 3)
(MOON; GIDDINGS, 1993).

Figura 3. Representacdo esquematica do granulo de amido de: a) trigo; b) batata; c)
milho e d) mandioca.

Amido d 1h
Rationds: ganganal Amido de mandioca
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Fonte: Hoover (2001).

Em cereais como trigo, milho, cevada, centeio e sorgo, os granulos podem ser
classificados como simples, quando cada plastideo contém um granulo, ou compostos (arroz e
aveia), quando muitos granulos estdo dentro de cada amiloplasto (LINDEBOOM et al., 2004;
LAJOLO; MENEZES, 2006).
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O granulo de amido é constituido de hilo (ponto inicial de formacao) e lamelas ou
estrias (zonas claras e escuras). Na analise microscopica devem ser observadas caracteristicas
como a forma (esféricos, ovoides, poliédricos, periformes, elipsdides etc.), presenca de
lamelas, tipo de hilo (pontuado, estrelado, linear etc.) e estado de agregacdo. Os granulos de
amido de tuberosas sdo geralmente volumosos e elipsoidais com hilos excéntricos ou
poliédricos (GUILBOT; MERCIER, 1985).

A superficie dos granulos € plana e sem tragos marcantes, exceto por algumas estrias e
fissuras visiveis em alguns granulos através de microscopia eletronica de varredura (SEM —
Scanning Electron Microscopy) (Figura 4) (OATES, 1997; BULEON et al., 1998).

Figura 4. Microscopia eletrénica de varredura de amidos de (A) cara (Dioscorea alata
L. var. Dasan), (B) taro (Colocasia esculenta L. var. Betelnut) e (C) de batata-doce
Ipomoea batata L. var. TN 57) amidos

Fonte: Huang (2010).

As técnicas de isolamento do amido e de determinacdo de tamanho influenciam na
exatiddo da distribuicdo de tamanho dos granulos. Um bom método de isolamento previne
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perdas de granulos pequenos, enquanto uma boa técnica de determinacdo de tamanho de
particula permite usar um tamanho de amostra mais representativo e medir todas as particulas
da amostra (RAEKER et al., 1998).

O tamanho de granulos de amido contribuem ou interferem em suas propriedades
quimicas e fisicas em diferentes aplicacGes. Granulos pequenos podem ser usados como
substitutos de gorduras e os grandes podem ser aplicados na manufatura de filmes plasticos
biodegradaveis (NACHTERGAELE; VAN NUFFEL, 1989; LIM et al., 1992; CHIOTELLI;
LE MESTE, 2002).

Segundo Daiuto (2005) granulos com diametro homogéneo influenciam na
biodegradabilidade dos amidos contidos em plasticos; granulos com tamanho maior tem sido
evitados em produtos comestiveis como molhos e sobremesas lacteas, que exigem sensacao
de maciez na boca; granulos pequenos, podem ser usados como substitutos de gordura devido

ao tamanho semelhante as estruturas de lipideos.

3.7 PADRAO DE CRISTALINIDADE DO AMIDO

A regido cristalina do amido é principalmente composta por moléculas de
amilopectina ramificada ao passo que a amilose € dispersa dentro da regido amorfa
(PARKER; ANEL, 2001). Portanto, a cristalinidade dos granulos de amido é medida por
difracdo de raios-X dada pela presenca de alinhadas e compactadas duplas hélices formadas
pela amilopectina ramificada (HOOVER, 2001).

As éareas cristalinas do amido € que mantém a estrutura do granulo, controlando seu
comportamento na presenca de agua e a resisténcia aos ataques enzimaticos ou quimicos,

porém um excesso de cristalinidade pode resultar em fragilidade (NETO, 2003).

A cristalinidade do amido pode variar conforme a fonte botanica e apresentam
modelos de difracdo caracteristicos que se dao pelas cadeias curtas da amilopectina. Existem
trés padrdes de difracdo para os amidos: A, B e C (Figura 5). Os amidos de cereais, em geral,
possuem um padrdo de cristalinidade do tipo A (latice monociclico), ou seja, as moléculas de
amilopectina sdo densamente empacotadas e resultam em alta cristalinidade, amidos de
tuberosas apresentam comumente o padrédo tipo B, sendo o representante mais tipico o amido

de batata (5,6°); e 0 padrdo C, que € uma mistura dos precedentes com caracteristicas de A e
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B, tem como forte representante o amido de mandioca (CORDENUNSI; LAJOLO;
MENEZES, 2006).

Figura 5. Difratograma dos padrées A, B e C que representam os granulos de amido de
diversas fontes
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Fonte: Bertolini (1995).

Segundo a lei Bragg, quando dois feixes paralelos incidem em uma rede cristalina,
estes sofrem o fendmeno de difracdo e dependendo do tamanho de célula cristalina e do
comprimento de ondas do feixe esses podem sofrer interferéncia construtiva, resultando em
um maximo de intensidade; ou interferéncia destrutiva resultando em um minimo de
intensidade. A intensidade dessas interferéncias é detectada por um sensor e traduzida em um

grafico de intensidade versus duas vezes o angulo de incidéncia (FRANCA, 2008).
3.8 PODER DE INCHAMENTO E SOLUBILIDADE

A determinacdo de propriedades funcionais dos amidos, a relacdo amido-agua,
temperaturas de gelatinizacdo, formacdo de gel e propriedade de pasta, capacidade de
inchamento e solubilidade sdo de grande importancia para dar finalidade a nivel industria
(RAEKER et al., 1998; LINDEBOOM; CHANG,; TYLER, 2004).

O poder de inchamento e a solubilidade s&o geralmente determinados em fungéo da
temperatura onde ocorre a entrada das moléculas de agua provocando o intumescimento e o

aumento da solubilidade dos grénulos de amido. Ambos contribuem para importantes
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caracteristicas da maioria dos produtos ricos em amido, tais como as propriedades de pasta e 0
comportamento reoldgico durante o aquecimento em excesso de dgua (MENDES; BORA,;
RIBEIRO, 2012).

O poder de inchamento relaciona-se com o teor de amilose, capacidade de retencéo de
agua de moléculas de amilose e amilopectina, ligacdes de hidrogénio e grau de cristalinidade.
Uma fonte de amido com baixo poder de inchamento pode ser atribuida & presenca de um
grande namero de regides cristalinas formadas através da associagdo entre longas cadeias de
amilopectina (WANG et al., 2006; HUGHES et al., 2009).

O poder de inchamento dos granulos pode ser determinado pelo aquecimento da
amostra de amido em excesso de agua e € definido como o peso do sedimento inchado (g) por
grama de amido. A solubilidade do amido também pode ser determinada na mesma
suspensdo. Ela é expressa como a percentagem em peso da amostra de amido, que €
dissolvida ap6s o aquecimento (LEACH; MCCOWEN; SCHOCH, 1959).

3.9 PROPRIEDADES DE PASTA
3.9.1 Gelatinizacéo e retrogradacao

Quando o amido entra em contato com a agua fria, os granulos incham ligeiramente
(10 a 20 %) devido a difusdo e absorcdo de agua nas regides amorfas, mas esse processo €
reversivel pela secagem. Contudo, quando os granulos sdo aquecidos em agua, eles incham
irreversivelmente num fendmeno denominado gelatinizacdo, em que ocorre perda da
organizacdo estrutural (perda da birrefringéncia), com unido dos cristais. A gelatinizacéo tem
inicio no hilum e se expande rapidamente para a periferia, ocorrendo inicialmente nas regides
amorfas, devido a fragilidade das ligacGes de hidrogénio nessas areas, ao contrario do que
ocorre nas regides cristalinas (SINGH et al., 2003; THARANATHAN, 2002).

A gelatinizacdo de amidos em suspensdes diluidas, da informacdes pertinentes sobre
mudancas comportamentais e estruturais dos granulos de amido. Os granulos de amido
passam por intenso inchamento durante a gelatinizacdo dependendo da disponibilidade de
4gua (PARKER; RING, 2001).

Quando é resfriado e armazenado, o amido gelatinizado pode sofrer um fenémeno
denominado retrogradacdo. A retrogradacdo é a transformacdo entre as moléculas de amilose
em géis, quando se unem e formam zonas micelares cristalinas, isto é, no granulo de amido

forma-se novamente partes cristalizadas como aquelas destruidas na formacao do gel. Com
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isso, ha uma diminuicdo de volume e expulsdo de dgua ligada as moléculas, sendo que tanto a
viscosidade do sistema quanto a transparéncia podem aumentar. A retrogradagédo caracteriza-
se pela associagdo da amilose por juncBes do tipo dupla-hélice e pela recristalizacdo das
cadeias de amilopectina suspensas (fendbmeno mais lento que o anterior) (PARKER; RING,
2001).

A retrogradacdo ¢ um fendmeno complexo que varia com alguns fatores, como:
temperatura e tempo de armazenamento, pH, fonte do amido, presenca de outros componentes
(lipideos, eletrélitos e acucares) e condicbes de processamento. A repeticdo de ciclos
congelamento-descongelamento acelera drasticamente a retrogradacéo e a sinerese. Todavia, a
principal influéncia da retrogradacdo é observada na textura, na aceitabilidade e na
digestibilidade dos alimentos que contém amido (ELIASSON, 1996; THARANATHAN,
2002; ELIASSON, 2004).

De acordo com Daiuto et al. (2002) o amido na industria alimenticia é utilizado em
funcdo da viscosidade, poder geleificante, adesdo, tendéncia a retrogradacdo, entre outras
propriedades que sao influenciadas pela propor¢cdo amilose/amilopectina, teor de proteina e

gordura além da estrutura, forma e tamanho dos granulos.

Hernandez-Medina et al. (2008) relataram que durante o processo de gelatinizacdo, o
que requer uma combinacdo de excesso de agua, calor, 0s granulos de amido sdo destruidos
de forma gradual e irreversivel. Assim, a viscosidade da pasta € uma das mais importantes

propriedades dos materiais ricos em amido.

A curva de viscosidade representa 0 comportamento durante o aquecimento e permite
avaliar as caracteristicas da pasta formada devido a modificacdes estruturais de moléculas de

amido e retrogradagéo durante o resfriamento e armazenamento (ZHOU; LIM, 2012).

Os principais determinantes do comportamento de pasta de amidos sé&o as mudancas
que ocorrem nos granulos durante a gelificacdo e a retrogradacéo, as quais tém sido medidas
principalmente pelas mudangas de viscosidade durante o aquecimento e o resfriamento de
dispersdes de amido usando equipamentos como viscoamilégrafo Brabender e o Rapido Visco
Analisador (RVA) (THOMAS; ATWELL, 1999).

De acordo com Jane et al. (1999) as propriedades de pasta de amidos sé&o afetadas pelo
contetdo de amilose e pela distribuicdo da amilopectina, com relacdo ao comprimento das

cadeias ramificadas.
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As medidas em uma curva tipica de RVA incluem pico de viscosidade, tempo para
atingir o pico de viscosidade, quebra e viscosidade final. O perfil de viscosidade é
extremamente Gtil na determinacdo do comportamento do amido sob varias condic¢Ges e para
comparar diferencas relativas entre amidos. Um dos mais importantes aspectos dos perfis de
viscosidade é a medida dos efeitos de reagentes ou processos que modificam os amidos sobre
as suas propriedades de pasta (WHISTLER; BeMILLER, 1997; PERONI, 2003).

3.9.2 Ciclo de congelamento e descongelamento

Na retrogradacdo as pastas de amido formadas ndo sdo estaveis e sofrem
transformacdes estruturais por resfriamento e/ou armazenamento. A retrogradacdo ocorre
quando as moléculas de amilose e amilopectina se re-associam e formam uma estrutura
ordenada. Sob condi¢des favoraveis, uma ordem cristalina aparece e ocorre separacdo da fase
liquida. Durante essa re-associacdo, ha liberacdo de &gua, processo que recebe o nome de
sinerese (ATWELL; HOOD; LINEBACK 1998).

A propriedade funcional de amidos de resistir a sinerese tem sido relacionada com
diferentes componentes ou caracteristicas dos amidos. A sinerese foi primeiramente atribuida
as moléculas de amilose, agregadas através das ligacbes de hidrogénio intra ou
intermoleculares (DREHER et al., 1983).

A intensidade da sinerese pode ser atribuida a combinagdo do contetdo de amilose, ao
grau de associacdo entre os componentes do amido, ao comprimento das cadeias de
amilopectina e ao grau de polimerizacdo da amilose e amilopectina (HOOVER; SOSULSKI,
1991).

A sinerese pode ser influenciada pelo preparo e armazenamento de pastas, ocorrendo
um aumento ou diminuicdo das taxas conforme o aumento do numero do ciclo de
armazenamento. Isto pode ser explicado porque em uma pasta de amido ocorre separagédo de
fases com a formagdo de cristais de gelo. No descongelamento, a pasta de amido continua
sendo composta de uma fase aquosa rica em amido e outra deficiente. Esta separacéo de fases
é evidenciada com o aumento do numero de ciclos de congelamento/descongelamento, devido
0 aumento da quantidade de amilopectina retrogradada, na fase aquosa (YUAN;
THOMPSON, 1993).

O teor de amilose e conteddo de lipideos podem limitar o inchamento de amidos. O
grau de associacdo dos amidos pode ser dividido em trés grupos: com alto, médio e baixo grau

de associacdo. Desta forma, amidos de cereais com o maior grau de associacao, tém o menor
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poder de inchamento e solubilidade, seguido pelos amidos de raizes e tubérculos
(SWINKELS, 1985; BALAGOPALAN et al., 1988; PEREZ; BERTOFT, 2010).

Amidos de batata, de mandioca e 0s cerosos possuem alto poder de inchamento.
Amidos ricos em amilose, por outro lado, apresentam granulos com inchamento limitado. O
interior de estrutura helicoidal formada pela amilose contém atomos de hidrogénio sendo,
portanto, hidrofébico, o que ndo permite que os granulos de amido ricos em amilose inchem o
suficiente para formar pastas viscosas quando cozidas em agua sob condi¢fes normais
(THOMAS; ATWEEL, 1999).

3.10 ANALISES TERMICAS

As analises térmicas constituem-se de um conjunto e técnicas, cada uma com a sua
habilidade de acompanhar uma propriedade fisica especifica de uma substancia em funcéo do
tempo ou da temperatura, enquanto é submetida a uma programacdo controlada de
aquecimento (WENDLANDT, 1986; IONASHIRO, 2005).

Conhecer essas propriedades térmicas permite um melhor entendimento de processos e
modelagem, transporte, conservacdo e até das aplicagdes de determinados compostos e
materiais. Por exemplo, em uma decomposicdo € valido saber quais os produtos volateis e 0s
residuos gerados, em relacdo a sua acdo bioldgica ou ambiental. Dessas técnicas, as mais
utilizadas s&o: termogravimetria/termogravimetria derivada (TG/DTG) e a calorimetria
exploratoria diferencial (DSC) (DENARI; CAVALHEIRO, 2012).

A andlise termogravimétrica (TGA) é uma técnica termoanalitica que acompanha a
perda e/ou ganho de massa da amostra em fungdo do tempo ou temperatura (DENARI;
CAVALHEIRO, 2012). O equipamento utilizado na termogravimetria é a termobalanga, um
instrumento que permite a pesagem continua de uma amostra na medida em que ela é
aquecida ou resfriada (BENINCA, 2008). Quando uma amostra é aquecida, podem ocorrer
mudancas quimicas ou fisicas em sua estrutura, dependendo se o calor € menor ou maior do
que as energias de suas ligagdes, respectivamente (DENARI; CAVALHEIRO, 2012).

Informacdes sobre as modificacdes da estrutura molecular que ocorrem quando
granulos (amido, por exemplo) sdo submetidos ao aquecimento permitem avaliar a
decomposicdo de diferentes produtos. Com a termogravimetria pode-se conhecer
detalhadamente as alteragdes que 0 aquecimento pode causar na massa das substancias e ainda
estabelecer a faixa de temperatura em que as mesmas adquirem composi¢ao quimica definida,
ou sofrem processos de decomposicdo (CARVALHO FILHO, 2000).
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As curvas TG permitem obter conclusbes sobre a estabilidade térmica da amostra,
composicdo, estabilidade dos compostos intermediérios, além da composi¢do do residuo
sendo, entre as técnicas termoanaliticas, a mais utilizada (IONASHIRO, 2005).

A andlise térmica diferencial (DTA), geralmente é plotada em conjunto com a curva
TG. E uma técnica de medicdo continua das temperaturas da amostra e de um material de
referéncia termicamente inerte, a medida que ambos vao sendo aquecidos ou resfriados em
um forno. Estas medicOes de temperatura sdo diferenciais, pois registram a diferenga entre a
temperatura da referéncia e a da amostra, em funcdo da temperatura ou do tempo, dado que o

aquecimento ou resfriamento sdo sempre feitos em ritmo linear (IONASHIRO, 2005).

Por meio desta técnica pode-se avaliar variacGes entalpicas que ocorrem com uma
dada substéncia e um material de referéncia em funcdo da temperatura, enquanto essas sao

submetidas a uma programacao controlada de temperatura (IONASHIRO, 2005).

A calorimetria exploratoria diferencial (DSC) é uma técnica termoanalitica na qual as
variacOes de entalpia da amostra s&o monitoradas em relacdo a um material de referéncia
termicamente inerte enquanto ambos sdo submetidos a uma programagdo controlada de
temperatura. A técnica de DSC é utilizada para o estudo do comportamento térmico de
amidos. O estudo de propriedades térmicas pode auxiliar nos caminhos do processamento de
amidos e, também, na exploracdo e entendimento da estrutura granular. A analise por DSC
permite verificar e monitorar propriedades térmicas e transicdes de fase dos amidos (JI;
SEETHARAMAN; WHITE, 2004; ZHONG; SUN, 2005).

Além disso, fornece informacbes valiosas sobre o fendmeno ordem-desordem dos
granulos de amido em soluces aquosas. E uma técnica que detecta as mudancas do fluxo de
calor associado com a fuséo e a transi¢do vitrea, e tambem fornece as temperaturas e as
entalpias caracteristicas da transi¢do de fase (CRUZ - OREA et al., 2002).

Segundo Tester (1997), o DSC mede a quebra de ligagdes (principalmente ligacdes de
hidrogénio que estabilizam as duplas hélices) dentro dos granulos de amido, quando eles sdo
aquecidos em agua e quantifica a temperatura e a energia envolvida (entalpia) na transicéo de
um granulo semicristalino para um gel amorfo. Esta técnica pode também ser empregada para
medir maiores transi¢cGes de temperaturas em amidos, quando complexos amilose-lipideo se

dissociam.
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Entretanto, os resultados reportados ndo sdo muito reprodutiveis e causam
controveérsias devido a complexidade do comportamento térmico dos amidos e condi¢des de
medidas diferentes (PERONI, 2003).

As técnicas termoanaliticas, normalmente, sdo utilizadas na analise de transicdes que
ocorrem quando polimeros sintéticos sdo aquecidos. A gelatinizacdo de amidos verificada por
estas técnicas € importante para definir a energia requerida para o cozimento (LACERDA,
2006).
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4 MATERIAL E METODOS
4.1 MATERIA-PRIMA

Os tubérculos de card-roxo (Dioscorea trifida) foram adquiridos na feira- livre Ver-o-
peso, da cidade de Belém - PA, e transportados a temperatura ambiente ao Laboratério de
Medidas Fisicas (LAMEFI), da Universidade Federal do Para (UFPA). Os mesmos foram
submetidos as etapas de higienizacdo e sanitizacdo (hipoclorito de sédio 200 ppm, por 20
minutos) com posterior enxague em agua corrente. Em seguida, realizou-se o descascamento
e a trituracdo da amostra sem adi¢do de agua.

A polpa do cara-roxo foi embalada em sacos plasticos de 500 g e armazenados em

freezer a -18 £ 2 °C até o momento da execucdo das analises.
4.2 EXTRAQAO ALCALINA

A metodologia utilizada para a extracdo alcalina do amido foi baseada no método
descrito por Wang e Wang (2004), modificado (Figura 6). A polpa de card-roxo foi
adicionada de solucdo de NaOH 0,1 % na proporgéo de 1:2 e deixada em repouso durante 18
horas em temperatura de refrigeracdo. O material resultante foi filtrado em tecido de pano
dessorador, e centrifugado a 2991 g durante cinco minutos a temperatura ambiente (25 °C +
2). O sobrenadante foi descartado e ao precipitado foi adicionada nova quantidade de solucéo
de NaOH 0,1% na mesma proporcdo e centrifugado novamente, esta operacdo foi repetida
duas vezes. O amido extraido foi disperso com &gua destilada e neutralizado com HCI 1mol™
até atingir pH 6,5 sendo entdo centrifugado. O amido resultante da etapa de centrifugacao foi

seco em estufa com circulacdo de ar a 40 °C até atingir 11 % + 0,5 de umidade.
4.3 EXTRACAO AQUOSA

O processo de extracdo aquosa foi realizado de acordo com o procedimento descrito
por Cruz e Dash (1984), com modificacBes (Figura 6). A polpa de cara-roxo foi adicionada de
agua destilada na proporcdo de 1:4 e deixada em repouso por 3 horas para a decantagdo do
material amilaceo em temperatura ambiente. O material resultante foi filtrado e centrifugado a
2991 g durante cinco minutos a temperatura ambiente (25 °C * 2). Esta operacao foi realizada
duas vezes. O amido resultante foi seco em estufa com circulacdo de ar a 40 °C até atingir 11
% + 0,5 de umidade.



34

O célculo do rendimento de amido obtido nas duas extragdes foi realizado de acordo com a
Equacéo 1:

onde m,. massa de amido seco em (g) e ms. massa de polpa de cara-roxo (g) utilizada para a
extragdo.

(1) Rendimento de amido% = m,/msx 100

Figura 6. Fluxograma de extracéo alcalina (1) e aquosa (2) de amido de cara-roxo
(Dioscorea trifida)

Cara-roxo em
(D pasta (2)

Repouso l Repouso sob |
temperatura refrigeracéo (18h)
i

ambiente (4h)
! l Agitacio /
Agitacédo/ filtracdo
filtracéio

Centrifugacéo
Centrifugacio ’ L .
' - ' Precipitado/
Descarte Precipitado/ sobrenadante J § Suspensio em agua —
sobrenadante Lecipitado 2 vezes

Suspensio NaOH i

0,1%- 2 vezes
.
Centrifugacio/
suspensio em flgua l Descarte/ | Precipitado/
e neutraliacéo sobrenadante | § Suspensio em

(HICL) agua

l Centrifugacio | Secagem 40
) i . (5
l Sobrenadante/ | .
descarte Precipitado/ l AH_],ld_O de
Suspensio em =

agua— 2 vezes

Secagem 40°C

Amido de
cara-roxo




35

4.4 METODOS

4.4.1 Caracterizagdo fisico-quimica do carad-roxo (Dioscorea trifida) e do amido
extraido pelos dois métodos

A polpa de cara-roxo (Dioscorea trifida) e os amidos obtidos nas duas extracdes foram
submetidos as seguintes analisesde acordo com o método oficial da AOAC (1997): umidade
(n° 925.10), proteinas (n°® 920.87), cinzas (n° 923.03), carboidratos por diferenca, pH (n°
981.12), acidez titulavel (n° 942.15) e lipideos (Método de Bligh-Dyer). As analises de amido
total (CEREDA; DAIUTO; VILPOUX, 2004), fibras totais (n® 985.29) e solidos solveis (n°

932.12), foram realizadas somente na polpa de cara-roxo.

A andlise de atividade de &gua foi realizada por meio de leitura, em termohigrometro
da marca AquaLab Series 3TE da DECAGON®, com controle interno de temperatura a 25°C.

Todas as analises foram realizadas em triplicata.
4.4.2 Determinacéo de cor

Para determinacdo de cor da polpa do cara-roxo e dos amidos extraidos foi utilizado
um colorimetro CHROMA METER CR-400 / Marca: KONICA MINOLTA, operando no
sistema CIElab (L*, a*, b*), onde (L) representa a luminosidade (L*) (L* = O preto e L* =
100 branco); (a) define a transicdo da cor verde (-a*) para o vermelho (+a*) e (b) representa a
transicdo da cor azul (-b*) para a cor amarela (+b*). Com base nestas coordenadas, fez-se o
calculo para a variagdo total da cor (AE*), a0 passo que o indice de saturacdo (C*), o angulo

de tonalidade (h*) foram expressos pelo equipamento.
4.4.3 Densidade

A densidade absoluta das particulas foi determinada pelo método do picnémetro por
deslocamento do xileno a 30 °C, segundo Schoch e Leach (1964). A determinacdo foi

realizada em triplicata.
4.4.4 Microscopia eletrbnica de varredura— MEV

Os amidos foram submetidos a microscopia eletrénica de varredura (MEV) em
microscopio eletronico de varredura modelo ZEISS DSM 940 A, sob amperagem de 80mA e

voltagem 5kV, do Laboratorio de microscopia da Universidade Federal de Vigosa (UFV —
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MG). O suporte metalico foi montado com fita adesiva dupla face, seguida de recobrimento

metalico com ouro, feito em metalizador BAL-TEC SCD 050.

4.4.5 FTIR - Espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier

A andlise dos amidos foi realizada empregando-se um espectrofotdmetro FTIR Nicolet
Avatar 360, equipado com detector DTGS. A faixa espectral considerada foi 4.000 a 400 cm’
!, com énfase na regido denominada “impressdo digital”, de 2.000 a 700 cm™, que possibilita
uma investigacao da estrutura molecular dos compostos analisados. Segundo método descrito
por Dupuy (1997).

4.4.6 Ciclo de congelamento e descongelamento

Geis de amido foram submetidos a 4 ciclos de 24 h para congelamento a -18 °C e
descongelamento a 45 °C, seguindo metodologia de Wang et al. (2013), para avaliacdo da

quantidade de agua liberada. A analise foi realizada em triplicata.
4.4.7 Poder de inchamento e solubilidade

O poder de inchamento e a solubilidade dos amidos foram determinados nas
temperaturas de 65, 75, 85 e 95°C, seguindo metodologia descrita por Leach e Schoch (1959).

Analise realizada em triplicata.

4.4.8 Capacidade de absorcdo de 6leo (CAQO) e capacidade de absorcdo de agua
(CAA)

Foram colocados 1g de amostra e 10 mL de 6leo de soja em um tubo de centrifuga
conico graduado (Falcon) de 50 mL; a amostra, foi agitada manualmente com 6leo, durante 1
min e em seguida deixada em repouso durante 30 min; centrifugou-se a 2991 g durante 30
min e fez-se a leitura visual do volume do oleo livre. A percentagem de gordura absorvida foi
expressa como a quantidade de 6leo de soja retido por 100g de amostra, seguindo o método de
Falade e Okafor (2015). A mesma metodologia foi executada para capacidade de absorgéo de

agua utilizando 10 mL de &gua destilada. As anélises foram realizadas em triplicata.
4.4.9 Propriedade de pasta - Rapid Visco Analyser — RVA

A determinagdo das propriedades de pasta foi realizada em viscosimetro Rapid Visco

Analyser (RVA), da marca PERTEN, série RVA 4500. Foram construidos amilogramas usando
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2,7 gramas de amido, em peso seco, para 28 mL de agua (AACC, 2000). A partir dos graficos
obtidos pelo equipamento as seguintes caracteristicas foram avaliadas: temperatura inicial de
pasta, viscosidade méaxima, temperatura no pico de viscosidade maxima, viscosidade minima,
viscosidade final no ciclo de resfriamento e tendéncia a retrogradacéo (set back). A tendéncia
a retrogradacdo foi obtida pela diferenca entre a viscosidade minima e a viscosidade no
resfriamento. O viscoamildgrafo foi programado para manutencao de temperatura a 50 °C por
2 minutos, aquecimento a 95 °C a uma taxa de 6 °C/minuto, manutencdo a 95 °C por 5
minutos e resfriamento até 50 a 6 °C/minuto. A suspensao foi agitada a 160 rpm durante todo
0 experimento. As propriedades de pasta dos amidos foram determinadas usando o software

Thermocline for Windows®. As andlises foram realizadas em triplicata.
4.4.10 Difracdo de Raio-X

Os testes de difracdo de raios-X nos amidos foram realizados em um Difratdmetro de
Raio-X, modelo X’'PERT PRO MPD (PW 3040/60), da PANalytical, com goniémetro
PW3050/60 (0 / 0), tubo de Raios-X ceramico e anodo de Cu (Kal = 1,540598 A), modelo
PW3373/00, com foco fino (2200 W / 60 kV), e filtro KB de Niquel. As condigdes
instrumentais utilizadas foram as seguintes: varredura de 3 a 75° em 20, voltagem de 40 kV,
corrente de 30 mA, tamanho do passo de 0,02° em 26 e movimentagao circular da amostra
com frequéncia de 1 rotacdo/s. A aquisi¢cdo de dados foi feita com o software X'Pert Data
Collector, e o tratamento dos dados com o software X Pert HighScore. As analises foram
realizadas em triplicata no Laboratorio de Caracterizacdo Mineral do Instituto de Geociéncias
da UFPA.

4.4.11 Andlises Térmicas

A analise de Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC) foi realizada no
Laboratorio de Fisico-quimica da Faculdade de Farmécia da UFPA, utilizando equipamento
modelo PL Thermal Science, com analisador térmico simultaneo STA1000/1500, da Stanton
Redcroft Ltda, forno cilindrico vertical e conversor digital acoplado a um microcomputador.
As amostras foram depositadas em panelas de aluminio. A varredura ocorreu de 10 até 600
°C, com uma taxa de aquecimento de 20 °C/ min, atmosfera de nitrogénio, 2,7 mg de amostra,
em um fluxo de vazdo 50ml/min. Os registros da variacdo de massa e da diferenca de
temperatura foram feitos simultaneamente.

A analise de Termogravimetria Derivada (TG) foi realizada nos dois amidos extraidos

utilizando 4,65 mg dos amidos em panelas de aluminio, sob fluxo de 50 mL/ min de ar
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sintético em um analisador termomecanico Shimadzu DTG - 60 AH, Japdo. As amostras
foram aquecidas de 10° C a 300° C com taxa de aquecimento de 5° C min™. Todas as analises

foram realizadas em triplicata.
4.5 ANALISE ESTATISTICA

Os resultados obtidos foram avaliados com o auxilio do programa Statistica® verséo 7
(STATSOFT, 2000), empregando as metodologias de Analise de Variancia (ANOVA) a 5 %
de significancia estatistica, bem como as médias comparadas atraveés do teste de Tukey
(p<0,05).
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 PARAMETROS FiSICO-QUIMICOS DA POLPA DE CARA-ROXO (DIOSCOREA
TRIFIDA)

Os valores dos parametros fisico-quimicos da polpa de card-roxo estdo ilustrados na
Tabela 1.

Tabela 1. Pardmetros fisico-quimicos da polpa de cara-roxo (Dioscorea trifida)

Composicao centesimal (%) Fisico-quimica

Umidade 77,7+0,1 Fibra soltvel (%) 0,86 + 0,23
Cinzas 2,42 £ 0,03 Fibra insoluvel (%) 2,13+0,23
Lipidios 0,13+0,30 pH 6,2 £ 0,06
Acidez titulavel (mL
Proteinas 1,00£0,13 NaOH/100g) 0,22 £ 0,01
Fibras totais 2,99+£0,18 Sélidos soluveis (°Brix) 7,2+0,21
Carboidratos 18,75+£0,3 Atividade de 4gua 0,99 £ 0,00
Amido total 55,94+0,11

Fonte: Dados da pesquisa (2016)
Média + desvio padrdo em base seca para todos os valores, exceto valor de umidade.

O teor de umidade assemelhou-se aos resultados encontrados por Huang et al. (2007)
ao estudarem trés variedades de Dioscorea alata, onde observaram as alteracdes da
composicdo quimica durante o crescimento dos tubérculos e comprovaram variacdo de
umidade entre 77,6 e 87,0 %; e por Fang et al. (2011), 78 % em cara-roxo. Valores mais

baixos foram reportados por Fioreze e Morini (2000).

O teor de lipideos e cinzas foram inferiores aos resultados encontrados por Fang et al.
(2011), De Paula et al. (2012) e Huang et al. (2007). Os carboidratos apresentam-se como
componentes predominantes no cara-roxo, que concordam com valores também reportados
por De Paula et al. (2012) e de Huang et al. (2007). O componente principal dos tubérculos é
0 amido, o qual pode representar até 85 % do peso seco total do tubérculo (HUANG et al,
2006).

Em relacdo as fibras totais, TACO (2011) e IBGE (2011) apresentaram valores
inferiores ao deste estudo, 1,7g/100g e 1,89/100g de fibras, respectivamente. Contudo, a
legislacdo rege 3g de fibra por 100g da matéria prima para que um alimento seja considerado
fonte de fibras; desta forma pode-se enquadrar o cara-roxo neste quesito (BRASIL, 2012).
Pode-se inferir que, o cara-roxo € uma fonte importante de carboidratos e fibras para a

alimentacdo humana.
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5.2 PARAMETROS FiSICO-QUIMICOS DOS AMIDOS DE CARA-ROXO

Teores menores de &cidos graxos, proteinas e minerais refletem processos de extracéo
e purificacdo mais eficientes; quanto menor o teor destas substancias, melhor a qualidade do
amido e menor serd a influencia nas propriedades do amido. Sendo que esta composicédo

quimica pode variar de acordo com a fonte botanica e variedade.

Os parametros fisico-quimicos para os amidos extraidos do cara-roxo por diferentes

métodos de extracdo estdo ilustrados na Tabela 2.

Tabela 2. Parametros fisico-quimicos de amidos de cara-roxo (Dioscorea trifida)

Componentes Extracdo Alcalina Extracdo Aquosa
Umidade (%) 6,40 + 0,08" 7,80 + 0,03
Cinzas (%) 0,09 +0,02° 0,09 + 0,03
Lipidios (%) 0,2 +0,15% 0,3+0,10°
Proteinas ND ND
pH 5,1 +0,001° 5,6 + 0,001
Acidez titulavel
(mL NaOH/100g) 0,57 +0,01° 0,47 +0,001"
Atividade de 4gua 0,28 +0,00° 0,36 + 0,00
Densidade (g/mL) 1,30 0,017 1,01 +0,01°
L* 84,8 +0,70° 76,0 £ 0,20°
a* 1,5+0,1° 0,90 + 0,09°
b* 8,4 + 0,09 5,7 +0,09°
c* 8,5 + 0,07 5,74 + 0,08°
H 100,4 + 0,10 99,9 +0,2°

Fonte: Dados da pesquisa (2016)
2P Os valores apresentados sdo as médias + desvio padrido. Comparando dados na mesma linha
para cada tipo de extracdo de amido com letras diferentes sdo significativamente diferentes

(p<0,05). ND: néo detectado.

O método de extracdo dos amidos ndo influenciou na composicdo da maioria dos
constituintes menores. Nado houve diferenca significativa para a composicdo quimica em
cinzas e lipideos dos amidos pelos dois métodos de extracdo, exceto a umidade, a qual
apresentou diferenca significativa. Contudo, verificou-se que a composi¢do quimica dos
amidos esta de acordo com caracteristicas permitidas pela Legislagdo Brasileira (Resolucéo
CNNPA n°12 de 1978 — Amidos e Féculas) (BRASIL, 1978) para amidos comerciais.
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A legislacdo brasileira determina: maximo de 14 % de umidade e maximo de 0,50 %
para teor de cinzas. Jiang et al. (2012), estudando amidos de cinco diferentes espécies de cara
encontraram teores de umidade de 7,32 a 14,35 %, com método de extracdo enzimaético e
Pérez et al. (2011) extraindo com agua o amido de variedades da espéecie Dioscorea trifida
relataram umidade entre 8,29 e 9,40 %. Tanto os valores de umidade como o de cinzas estéo
de acordo com a legislagdo brasileira e préximos ao relatados na literatura. Estes resultados
confirmam que o percentual de minerais pode variar de acordo com a composi¢do de cada

planta.

Os teores de lipideos encontrados neste estudo para os amidos, foram inferiores a 1 %,
valores estes considerados aceitaveis e proximos de teores encontrados por Rocha, Demiate e
Franco (2008), para a mandioquinha salsa (0,13 %) e por Pérez et al. (2011) para cara
(Dioscorea trifida — 0,08 %). A maioria destes lipideos estd presente no granulo como
complexo com a amilose, uma vez que os lipideos ndo complexados sdo removidos no
processo de extracdo do amido (WANG; WHITE, 1994).

Marcon et al. (2007) afirmam que, altos teores de cinzas podem indicar a presenca de
sais associados as moléculas de amilose e amilopectina, os quais influenciam no
comportamento caracteristico de pasta, 0 mesmo ocorrendo com o teor de proteina. Pérez et
al. (2013), encontraram valores de cinzas entre 0,1 a 0,3 % para cinco variedades de amido de
Dioscorea spp., concordando com os valores encontrados neste estudo. A quantidade de
cinzas presente no amido de inhame foi inferior ao encontrado por Cereda et al. (2010) de

0,92 %, porém mais proximo de outro estudo por Cereda et al. (2001) que foi de 0,22 %.

Como observado na Tabela 2, os valores encontrados de pH para os amidos das duas
extracOes aceitaveis. Segundo Amante (1986), o pH do amido é importante, pois com o0 Seu
aumento a retrogradacdo diminui, sendo que em solugdes alcalinas ela é inexistente. Tanto 0s
parametros de pH quanto de acidez titulavel podem interferir de forma indireta na qualidade
tecnoldgica do amido. Amidos isolados a partir das trés variedades Dioscorea trifida
apresentaram pH entre 6,31-6,36 (PEREZ et al., 2011).

A Resolugdo CNNPA n° 12, de 1978 (BRASIL, 1978) determina o limite maximo de
acidez titulavel para amido de batata de 2,0 % e amido de mandioca de 1,5 %. Smith (1977)
afirma que diferencas na acidez podem ocorrer em funcéo da época do plantio, tipo de solo,

estacao, localizacédo, nutricdo mineral e tempo de colheita. No caso do amido de card-roxo, 0s
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resultados obtidos para acidez titulavel sdo aceitaveis, considerando o limite maximo para

amidos convencionais.

Em relagdo a densidade, Ciacco e Cruz (2004) apontam a variagdo da densidade do
amido de 1,40 a 1,52 g/mL. A determinacdo da densidade permite definir qual variedade
processar e 0 que seria economicamente mais viavel no processo de extracdo. A decantacdo é
uma das operagdes unitarias realizadas no processo de extragdo. Quanto maior a densidade do
amido menor sera o tempo de retencdo nos decantadores e/ou nas centrifugas. Além disso, é
possivel calcular o volume especifico do material, sendo este muito Gtil para o
dimensionamento de embalagens e equipamentos que serdo usados no processamento das

farinhas e dos produtos que a utilizaram como matéria prima.

A densidade dos amidos de card-roxo (Dioscorea trifida) apresentaram diferenca
significativa entre si, apontando uma maior densidade para o amido extraido com NaOH
(0,1%). Dessa forma, pode-se inferir que a diferenca na densidade € devido ao tratamento de
extracdo aplicado, e que, apesar da modificacdo causada essa densidade ainda € menor em
relacdo ao que seria industrialmente interessante. Valores superiores foram encontrados por

Pérez et al. (2011), em trés variedades de Discorea trifida entre 1,38 e 1,49.

Os valores dos parametros de cor dos amidos de cara-roxo apresentados na Tabela 2,
referem-se as coordenadas L* (luminosidade), coordenada a* refere-se a cromaticidade verde
(-)/ vermelho (+) e a coordenada b* a cromaticidade azul (-)/ amarelo (+). Valores de L* mais
préximos de 100 representam maior luminosidade e mais proximo de O representam menor
luminosidade (PEREIRA; MINIM; CHAVES, 2007). De modo geral os valores de L*, a* e
b* indicaram que os amidos de cara pelos dois métodos apresentaram coloracdo clara,
podendo ser aplicados em produtos alimenticios com coloragdo uniforme, assim como
sorvetes, sucos e doces (PELISSARI et al., 2012).

Observando os parametros de luminosidade (L*), o amido 1 (extracdo alcalina)
mostrou-se mais claro, com diferenca significativa em relacdo ao amido 2 (extracdo aquosa).
O mesmo ocorreu para 0s parametros a* e b*, onde houve diferenca significativa entre os dois
amidos, com intensidade ao vermelho (a*) e amarelo (b*). Resultados semelhantes foram
relatos em extracdo alcalina em amido de jaca, que mostrou amostras mais claras obtidas para
este tipo de extragdo, o que pode ser observado por um aumento na luminosidade (L*). Esse
fato pode ser atribuido aos menores constituintes de lipidios, proteinas e cinzas nos amidos

obtidos pelo método de extracdo alcalina.
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Estes dados estdo em conformidade com Pérez et al. (2011 e 2013), estudando
variedades de Dioscorea trifida apresentaram padrdo branco com luminosidade (L*) entre
94,03 a 96,68, e o0s parametros a* e b* com intensidade ao vermelho e amarelo,

respectivamente.

Segundo Ladeira e Pena (2011), a cor branca é caracterizada pelo elevado valor da
luminosidade (L*); baixas tendéncias ao vermelho ¢ ao verde (a*~0,0), e ao amarelo e ao azul
(b*=0,0), e sdo desejaveis para produtos amilaceos. Desta forma, a combinagdo dos valores
dos parametros L*, a* e b* dos dois amidos permitem classifica-los como produtos brancos.
Resultado semelhante foi encontrado por Santos (2010), que obteve média de 94,3 para 0

parametro L* de polvilho azedo.

5.3 FTIR - ESPECTROSCOPIA NO INFRAVERMELHO POR TRANSFORMADA DE
FOURIER

Nas Figuras 6 e 7, os espectros dos amidos de card-roxo sdo apresentados
considerando a regifo de 4.000 a 400 cm-'. Esta técnica foi utilizada para identificar as
bandas caracteristicas dos grupos funcionais existentes nas matérias-primas utilizadas nesta

pesquisa.

Figura 5. Espectro de FTIR amido de cara-roxo (Dioscorea trifida) - extracdo alcalina
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Fonte: Dados da pesquisa (2016)
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Figura 6. Espectro de amido de cara-roxo (Dioscorea trifida) - extragdo com agua
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Fonte: Dados da pesquisa (2016)

De acordo com as Figuras 6 e 7, os espectros de FTIR representam um comportamento
tipico do amido. A banda larga na regido de 3600-3000 observada a 3300 cm-!
correspondente a absorcdo dos grupos hidroxilas do amido. Bandas de absorcdo a
aproximadamente 2995 cm-! indicam estiramento C-H. As bandas de absor¢do em 1648 cm-!

e 1400-1460 cm-t correspondem a agua ligada e C-C e C-O-H, respectivamente.

A posicdo da banda relativa a agua residual é dependente da cristalinidade do
polissacarideo. A regido de absorcdo em 1200-1050 refere-se a impressdo digital do amido.
Os picos associados a impressao digital dos amidos de card-roxo diferiram entre si neste
ponto. O amido da extracédo alcalina (NaOH 0,1 %) mostrou um pico maior de que o amido da
extracdo aquosa. Bandas localizadas a aproximadamente 1458 cm-1, 1242 cm-t e 860 cm-* sdo
designadas como vibracOes associadas com grupos CH; As absor¢bes em 1340 cm-t e 1024

cm-* tem sido relacionadas a deformacdes de grupos C-OH.

5.4 RENDIMENTO

O rendimento da extracdo de amido a partir de tubérculos parece depender de fatores
tais como o teor de amido nos tubérculos original, a estrutura e composicao, as condicGes de
conservacao pds-colheita, e a eficiéncia do método de isolamento (DAIUTO et al., 2005).
Além disso, a qualidade do amido de card depende de varios fatores como: a época de

colheita; variedade; ciclo da cultura e tratos culturais (HEREDIA, 1988).
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Os tubérculos de Dioscorea trifida apresentaram 77,7 % de agua e um rendimento de
amido de 7,3 e 5,65 %, para as extracdes alcalina e aquosa, respectivamente. Valor este
considerado baixo quando comparado com o rendimento do amido de inhame, a qual fica
entre 18 e 23 % (FRANCO et al., 2002). Esse rendimento foi inferior ao encontrado por Reis,
Ascheri e Devilla (2010), quando extrairam amido de inhame variedade S&o Bento com &cido
oxalico e oxalato de amonio obtendo 13,96 %. Liporacci, Mali e Grossmann (2005), nas
mesmas condicOes de extracdo obtiveram rendimento de 10%. Por outro lado, o rendimento
foi semelhante de 7 %, quando o amido foi extraido com metabissulfito de sddio a 10 % e
hidroxido de sodio a 0,1 % para 0 mesmo estudo de Liporacci, Mali e Grossmann (2005).

Rendimentos maiores foram relatados para amido da semente de jaca, utilizando
diferentes tipos de extracdo: 13,7 + 2,1 % para a extracdo com agua, 11,4 + 1,9 % para
extracdo com NaOH 0,05 mol/ L™ e 12,843,1% NaOH 0,1 mol/ L™ (LUCIANO, 2016).
Estudo semelhante com amido de pinhdo os autores encontraram o rendimento bem maior:
42,97 + 1,54 % para o protocolo de extragdo com &gua, 41,26 + 1,23 % para a extracdo com
NaOH a 0,05 mol/ L™ e 40,78 + 1,54 mol/ L™ para a extragdo com NaOH 0,1 mol/ L™. Onde
ndo houve diferenca significativa entre os rendimentos do pinhdo em amido para os diferentes
protocolos de extracdo (MUCCILLO, 2009).

Outras matérias primas com rendimento também superior foi encontrado em batata
inglesa (18 % - FRANCO et al., 2002), araruta (8 a 16 % - FRANCO et al.,, 2002),
mandioquinha salsa (5 a 23 %) (ROCHA et al, 2008) grdo-de-bico (28 % - OLIVEIRA,
2007), mandioca (22,7 % - CEREDA et al., 2002), biri (11,44 % - LEONEL et al., 2002),
banana (5 a 8 % - FREITAS; TAVARES, 2005).

Solugdes quimicas diferentes podem resultar em diferencas na morfologia granular e
as propriedades do material resultante amido (DAIUTO et al., 2005). Outros autores
relataram rendimento de amido de espécies de Dioscorea: D. rotundata (MOORTHY; NAIR
1989), D. opposita (ZHOU et al., 2012), D. esculenta, e D. alata (JAYAKODY et al.,2007)
que variou de 10 a 25 % (base Umida), e D. alata, D. cayenensis, D. dumetorum, e D.
esculenta variou de 85 a 88 % (base seca) (EMIOLA; DELAROSA, 1981). Segundo Zhu
(2015), o rendimento do amido (o razdo entre o amido resultante no amido original no
tubérculo pelo peso) a partir de tubérculos de inhames ndo tem sido dado na maioria dos

artigos.
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5.5 MEV

As microscopias dos granulos de amidos, resultantes das extragdes alcalina (amido 1)
e aquosa (amido 2) obtidas por microscopia eletronica de varredura (MEV) estdo expostas na

Figura 10.

Observou-se que o amido 1 (extracdo alcalina), apresentou caracteristicas
morfoldgicas semelhantes ao amido 2 (extracdo aquosa), quando observados em MEV. Os
dois amidos apresentaram granulos inteiros e ndo danificados, pequenos, formatos oval ou

alongados, com estruturas lisas e sem fissuras.

Resultado em conformidade com o estudo de Wang et al. (2011), com amido de
Dioscorea opposita por extracdo alcalina e enziméatica, mostrou a presenca de granulos de
amido pequeno a grande, redondo ou cubdide ou ovais ou irregulares, com intervalos de
diametro entre 5 a 20 e 20 a 50 mm para pequenos e grandes granulos, respectivamente;
superficie suave e sem nenhuma evidéncia de quaisquer fissuras, indicando o tipo de extracédo

né@o proporcionou grande impacto sobre a estrutura dos amidos.

Granulos com diametro homogéneo influenciam na biodegrabilidade dos amidos
contidos em plasticos; granulos com tamanho maior, tem sido evitados em produtos
comestiveis como molhos e sobremesas lacteas que exigem sensacdo de maciez na boca; e
gréanulos pequenos, podem ser usados como substitutos de gorduras devido ao tamanho
semelhante ao dos micélios de lipidios (DAIUTO, 2005).

E notdrio nas imagens do MEV, que o amido 2 (extragio aquosa) apresentou outros
constituintes aderidos a superficie dos granulos de amido. Possivelmente fibras que ndo foram
separadas durante a extracdo. Caracteristicas similares foram encontradas por Jiang et
al.(2012) com extracdo com NaOH e Pérez et al. (2011) com extracdo aquosa, encontrando

formas ovais e esféricas, lisas e sem fissuras.

Correia et al.(2012) estudaram dois métodos de extracdo: com solucdo alcalina e
enzimatica, sobre as propriedades funcionais, térmicas e viscoelasticas de pastas de amido de
castanha portuguesa, e concluiram que a extracdo alcalina com 0,25% de NaOH, foi a que
melhor preservou a ordem molecular e, consequentemente, as propriedades funcionais desse

amido.
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Figura 7. Microscopia Eletronica de Varredura de amido de cara-roxo (Dioscorea
trifida).

Fonte: Dados da pesquisa (2016)
Figuras: A e B - extracéo alcalina; C e D - extra¢do aquosa.

5.6 PODER DE INCHAMENTO E SOLUBILIDADE

Padrbes de poder de inchamento e de solubilidade sdo necessarios para fornecer
algumas informagfes sobre a natureza da ligagdo associativa dentro dos granulos de
amido. O arranjo das moléculas de amilose e amilopectina na estrutura granular e a sua
concentragdo podem afetar o intumescimento e a solubilidade do amido (PEREZ et al.,
2011).

As curvas de poder de inchamento dos dois amidos extraidos mostraram um
crescimento continuo com o aumento da temperatura, com pico em 85 °C e um pequeno
aumento na temperatura de 95 °C para 0 amido 2 (extracdo com agua) (Figura 9). Isso
indica que os dois amidos possuem grande capacidade de absorcéo de agua e resisténcia a
ruptura. Segundo Ciacco e Cruz (1982), a conseqiiéncia direta do intumescimento é o
aumento na solubilidade, claridade e viscosidade da pasta do amido. Os valores de poder
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de inchamento dos amidos de cara-roxo ndo diferiram estatisticamente (p > 0,05) para

todas as temperaturas.

Figura 8. Poder de Inchamento de amidos de cara-roxo (Dioscorea trifida)
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Fonte: Dados da pesquisa (2016)

Tanto o poder de inchamento (PI) quanto o indice de solubilidade (SO) dependem do
arranjo das moléculas de amilose e amilopectina nos granulos de amido, que controlam o
comportamento do amido em agua (AMANTE, 1986). Jiang et al. (2012), em estudo com
cinco diferentes espécies de Dioscorea spp., apresentaram Pl variando entre 8,85 a 16,92 %,
enquanto que os valores de SO variaram entre 11,14 a 30,04 % (65 a 95 °C), valores estes
inferiores aos dados desta pesquisa.

O amido 2 (extragdo com agua) apresentou os maiores valores para o poder de
inchamento e indice de solubilidade, 23,63 e 40,09 %, respectivamente, na temperatura de 95
°C. O mesmo foi observado por Jiang et al. (2013), quando investigaram as caracteristicas,
propriedades e relacbes de amidos de dez diferentes variedades de Dioscorea opposita.,
encontraram maiores valores para poder de inchamento (10,83 a 16,59 g/g) e solubilidade
(12,21 a 19,24 %) a temperatura de 95 °C para todas as variedades.

Segundo Thomas e Atwell (1997) os amidos de batata, de mandioca e 0s cerosos
apresentam alto poder de inchamento. Contudo, amidos ricos em amilose apresentam granulos
com inchamento limitado. Viell (2015) encontrou valores inferiores para o amido de
mandioca nativo, de 22,90 g/g para o poder de inchamento e 16,63 % de solubilidade a 90 °C.
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Outros autores relataram poder de inchamento variando de 10,8 a 164 % e
solubilidade de 7,2-13,5% em variedades de D. alata e D. cayenensis-rotundata, valores entre
18,8 a 25 % para poder de inchamento e 10,8 a 12,4 % para solubilidade a 75° C para D. alata
e D. rotundata e valores de poder de inchamento 20,5 a 37 % e solubilidade 2,1 a 4,4 % a 90
°C encontrados para Dioscorea trifida (MOORTHY, 1997; JAYAKODY et al., 2007; PEREZ
etal., 2011).

A solubilidade € resultante do lixiviamento da amilose. A medida que os granulos
continuam se expandindo, ocorre a lixiviacdo da amilose da fase intergranular para a fase
aquosa, resultando no aumento substancial das propriedades reoldgicas do sistema
(DENARDIN; SILVA, 2009).

Sukhija et al. (2016) ao estudarem um tipo de inhame (A. paeoniifolius) da India,
observaram aumento do poder de inchamento e solubilidade dos amidos nativos e
modificados, com o aumento de temperatura (55 a 95 °C). Segundo os autores o aumento da
solubilidade dos amidos oxidados pode ser o resultado de enfraquecimento estrutural. Na
Figura 9 pode-se observar as variacdes de solubilidade comparando os dois amidos das

extracOes alcalina e aquosa estudados nesta pesquisa.

Figura 9. Solubilidade de amidos de cara-roxo (Dioscorea trifida)
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Valores semelhantes para solubilidade foram encontrados por Wang et al. (2011), ao
avaliarem as propriedades de amidos de Dioscorea Opposita Thunb obtidos a partir de
residuos de card, que foram extraidos com tratamentos alcalino e enziméatico comparados ao
amido nativo, onde tanto o poder de inchamento quanto a solubilidade entre as amostras
foram ligeiramente diferentes. Contudo, os autores encontraram solubilidade maior para o
amido nativo seguido do amido resultante do tratamento alcalino entre 65 e 80 °C (18 a 24
%).

Amidos de card-roxo apresentam poder de inchamento (22,34 e 23,399/g) e
solubilidade (21,89 e 38,03 %) altos a 95 °C, se comparado a outras fontes a 90 °C como grao
de bico (13,6 g/g e 14,9 %), gengibre (8,62 g/g e 6,74 %), e inferiores ao de mandioca (78,33
0/g e 30,47 %) que possui altos valores para poder de inchamento e solubilidade.

Os valores encontrados podem ser justificados pelo maior conteddo de amilopectina,
baixos teores de lipidios que ndo interferiam na gelatinizacdo do amido, bem como menor

estabilidade granular que aumenta a capacidade de inchamento do granulo.

5.7 CAPACIDADE DE ABSORCAO DE AGUA (CAA) E OLEO (CAO)

A capacidade de absorcdo de agua (CAA) esta relacionada a disponibilidade de
grupos hidrofilicos (-OH) em se ligar as moléculas de dgua e a capacidade de formacédo de gel
das moléculas de amilose e amilopectina (COLONNA et al., 1984). A seguir estdo
apresentados os resultados com indices de capacidade de absorcdo de agua e 6leo pelos

amidos do cara-roxo (Figura 10).
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Figura 10. Capacidade de absorcéo de agua e 6leo de amidos de cara-roxo (Dioscorea
trifida)
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Fonte: Dados da pesquisa (2016)
Dados em porcentagem g/100g. 1: amido de extragdo alcalina; 2: amido de extragdo aquosa. Barras de erro com

desvio padrao.

O maior valor para absor¢do de agua foi apresentado pelo amido 1 (162,3%),
referente a extracao alcalina. O que foi significativamente diferente em relacdo a absorcdo de
agua pelo amido 2 (115,8 %) extracdo aquosa. Essa elevada capacidade de absorcdo de agua,
é uma propriedade relevante para aplicacdes em produtos carneos, e de panificacdo (paes e
bolos) (PORTE, 2011).

Ao contrério, 0 amido que apresentou maior absorc¢do de 6leo foi 0 amido 2 (120%),
significativamente diferente da absorcdo do amido 1 (89,8%). O mesmo foi encontrado para
amido de manga, onde o amido oxidado apresentou maior capacidade de absorcdo de agua
(105,9 g/100g), enquanto o amido nativo demonstrou maior capacidade de absorcao de 0leo
(59,78 g/100g) (MENDES; BORA; RIBEIRO, 2012).

Reis, Ascheri, Devilla (2010) descreveram a capacidade de absorcdo de agua
encontrada para 0 amido de inhame de 2,22 kg kg™ e capacidade de absorcio de 6leo de 2,39

kg kg™, o que também indica a baixa solubilidade deste amido em 6leo.

5.8 CICLO DE CONGELAMENTO E DESCONGELAMENTO

Os ciclos de congelamento/descongelamento permitem observar a resisténcia do
amido em relacdo a temperatura de congelamento e descongelamento, e retencdo de agua no

gel a qual influencia na qualidade do amido e direciona suas caracteristicas em termos de
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aplicabilidade em alimentos que devem ser refrigerados e/ou congelados, considerando que a

liberacdo de agua é geralmente prejudicial & qualidade do produto final (SILVA et al., 2013).

Na Figura 11, observa-se a perda de agua, ou sinerese, dos géis de amido de cara-roxo
em funcdo do tempo de estocagem, chegando a menos de 5 % em 4 dias. Os géis de amido
que foram descongelados todos ao mesmo tempo e novamente congelados, exibiram intensa
perda de agua j& a partir do primeiro dia de armazenamento, mostrando que os ciclos de
congelamento-descongelamento favoreceram o envelhecimento do gel. A taxa de perda de
agua apresentada é consideravelmente baixa, visto que esta associada a uma diminuicdo da
reassociacdo molecular durante o resfriamento e estocagem, resultando em menor liberacéo

de agua.

Figura 11. Ciclo de congelamento e descongelamento de amidos de cara-roxo (Dioscorea
trifida).
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Fonte: Dados da pesquisa (2016)
Ciclo de congelamento/descongelamento de amidos de card-roxo (Discorea alata) submetidos a dois métodos de
extracdo diferentes com intervalos de 24h/4 dias.

Em todos os ciclos 0 amido 1 apresentou maior perda de dgua se comparado ao amido
2, exceto para o ciclo de 72h. Viell (2015) em estudo com amidos de mandioca nativos e
modificados, em quatro ciclos mostrou perda consideravel de agua desde as primeiras 24h (1°
ciclo). Estes valores de sinerese dos amidos estdo bem abaixo dos encontrados em amido de

lentilha encontrados por Ratnayake et al. (2001) para os cinco ciclos de
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congelamento/descongelamento e para amido de fruta-do-lobo, onde os autores encontraram
26,1 % apobs 5 dias (SANTOS, 2009).

O ciclo de congelamento e descongelamento evidenciou uma consideravel tendéncia a
retrogradacdo, devido a alta liberacdo de &gua ja no primeiro ciclo. No entanto, nos ciclos
seguintes esta tendéncia foi diminuindo. Em estudo com variedades de mandioca, a variedade
Manteiga foi a que apresentou uma tendéncia a maior perda de 4gua com o passar do tempo,
indicando uma retrogradacdo progressiva, que foi se instalando com o passar do tempo
(NUNES; SANTOS; CRUZ, 2009).

Segundo Wurzburg (1986), as pastas de amidos de milho, trigo ou arroz, que contém
teores relativamente elevados de amilose se tornam opacas e formam geéis durante o
resfriamento. Pastas obtidas de féculas de batata ou de mandioca, por outro lado, geralmente
permanecem mais claras (menos opacas) e, embora ao resfriarem apresentem um certo
aumento de viscosidade, ndo chegam a formar geis opacos. O que esta de acordo com 0s géis

apresentados neste estudo, que permaneceram mais claros até o final do ciclo.

A metodologia de congelamento e descongelamento objetiva simular o que ocorre no
ciclo da producdo industrial no consumo final. No entanto, 0 comportamento da pasta de
amido é de interesse, pois maior liberacdo de agua prejudica a textura do produto,
caracteristicas estas indesejaveis para o processo, sendo assim os dois amidos extraidos de
card-roxo podem ser utilizados na producdo de molhos para saladas e sobremesas, 0s quais

exigem pouca ou até mesmo nenhuma tendéncia a liberacdo de dgua (SANTOS, 2009).

Daiuto e Cereda (2006), em estudo com amidos submetidos a diferentes pH
apresentaram um grupo de géis de féculas com menores valores de porcentagem de liberacao
de agua, no pH 3,5, quando a maioria dos géis dos outros amidos se liquefez. Este seria um
grupo resistente a esterilizagdo, mantendo uma estrutura de gel e liberando uma quantidade de
agua relativamente menor que as outras féculas e atingindo o valor de 0% de liberacdo de
agua neste pH. O grupo de geéis de feculas estudado engloba amidos de inhame e

mandioquinha-salsa.
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5.9 PROPRIEDADES DE PASTA — RVA

Os resultados referentes as propriedades de pasta, avaliadas pelo RVA, dos amidos de
card-roxo, expressos em pico de viscosidade, quebra de viscosidade, viscosidade final,
retrogradacdo e temperatura de pasta, caracterizando os perfis viscoamilograficos desses
amidos, estdo apresentados na Tabela 3 e as curvas de RVA podem ser observadas na Figura
12.

De acordo com Thomas e Atwell (1999), os amidos de raizes tuberosas tém
temperaturas de pastas (viscosidade inicial) mais baixas que os amidos de cereais, 0 que foi
verificado neste trabalho. A viscosidade inicial expressa 0 momento em que polimeros com
baixo peso molecular, particularmente moléculas de amilose, comecam a ser lixiviadas dos
grénulos. O maior valor de temperatura de pasta foi encontrado para 0 amido 1, o qual atingiu
82 e 79,5 °C para o amido 2. Estes valores foram maiores do que os amidos de batata (65,4
°C) e mandioca (70,6 °C), amido de arroz (62,9 °C) e amido de manga (76,72 °C) (BARTZ et
al., 2012; MENDES; RIBEIRO; ALMEIDA, 2015).

Estudos com Dioscorea ssp. confirmam os resultados deste estudo, onde relataram alta
temperatura de pasta (= 95 °) e estabilidade térmica em relagdo a amidos de batata-doce (66 a
68 °C), mandioca (60 a 70 °C), taro (70 a 75 °C), araruta (72 a 75 °C) (SONI et al., 1985;
MOORTHY; NAIR, 1989; HOOVER, 2001). Por outro lado, estudos também com Dioscorea
ssp.,exibiram temperaturas mais baixas (50 a 78 °C) (PEREZ et al., 2011; JIANG et al.,
2012).
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Figura 12. Curvas dos perfis viscoamilograficos de amidos de cara-roxo extraidos por
dois diferentes métodos

100
9l

2007 2N
P
400 AN
3000 f/ / \ \ '
;’/ S ) N\ L 50
3400 - 17 5 \ "
0 j‘ 3 8
i /] \,
J200 y, ‘ '\ 85
3000 / A \ R
2600 / . e 8
600 - // | ’b"'fd_;' =
/ | Rt
/ -
& 2004 / / N~ N ’ hE
= s , a
M- 4 ‘."‘ N -
= & N ) g
- / ‘Il \ Lk
1800 /s N =
. 4 / R &5
1600 - / | \ -
rs \I
] / AN ) Lan
™
il Vs f \
m e . g
/ f \\ 55
] /
// \\ £
£00 — \—u-m_ 5t
il
()] 45
L

i T T T T T T T T T T T T T T T T T T
0 1 2 3 4 5 f 7 ] g bl 11 2 13 14 15 16 17 18 19 0 pi 2 3 i)
Time (Min)

Linha roxa: amido 1 (extracéo alcalina); linha azul: amido 2 (extracdo aquosa).
Fonte: Dados da pesquisa (2016)

As altas temperaturas podem ser justificadas pela presenca de fortes forcas de ligacdo
no interior do granulo que resistem a quebra durante o periodo de aquecimento. A alta forca
do gel do amido é desejavel em muitas aplicacGes na indUstria alimenticia, por exemplo,
como um bom espessante (WURZBURG, 1986).

Tabela 3. Propriedades de pasta de amidos de cara-roxo (Dioscorea trifida)

Temperatura Pico de Quebra de L Tendéncia a

. . : N Viscosidade x

Extragdes  de pasta viscosidade  viscosidade Final (cP) retrogradacéo
(°C) (cP) (cP) (Setback)

Amido 1l 82,0°0,02 4740,5°+0,01 17455%0,09 3173,5°+0,07  651°+0,004
Amido2  79,5°+0,02 4178,0°+0,01 1796,5°+0,09 3002,5°+0,07 591,0°+0,004

Fonte: Dados da pesquisa (2016) Fonte: Dados da pesquisa (2016). *” Os valores apresentados sio as médias
+ desvio padrdo. Comparando dados ha mesma coluna para cada tipo de extracdo de amido com letras diferentes

sdo significativamente diferentes (p<0,05)

Os viscoamilogramas dos dois amidos apresentaram formato pontiagudos (retos),
indicando homogeneidade dos granulos, o que pode ser observado pela microscopia de

varredura eletronica (MEV). Um pico de viscosidade é obtido durante o empastamento,
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quando existe a maioria dos granulos totalmente inchados, granulos intactos e o alinhamento
molecular de qualquer polimero solubilizado ainda ndo ocorreu dentro do campo de atrito do
instrumento (TSAI; LI; LII, 1997; WHISTLER; BeMILLER, 1997).

Ap0s o inicio da formacao de pasta, os granulos comecgaram a intumescer, aumentando
a viscosidade até uma viscosidade maxima, a qual é demonstrada por um pico agudo que
apareceu a partir de 4,5 minutos (tempo do pico) e foi significativamente maior para 0 amido
1 (4740,5 cP), seguido por uma quebra da viscosidade menor, porém ndo significativa,
guando comparado ao comportamento do amido 2 (Tabela 3), demonstrando assim, que 0
amido 1 apresenta uma menor tendéncia a resistir ao aguecimento. Um maior valor de quebra
(breakdown) indica uma ruptura ou menor tendéncia do granulo de resistir as forcas de

cisalhamento durante o aquecimento (KARIM et al., 2008).

As viscosidades maximas para amidos de Dioscorea sp. foram inferiores a 1800-2250
cP. Em comparacdo com outro estudo sobre amidos nativos e cerosos utilizando o mesmo
equipamento RVA, os amidos Dioscorea trifida "Mapuey" apresentaram uma viscosidade
mais baixa do que as batatas nativo e ceroso (2,550 e 2441 cP, respectivamente), porém
viscosidades significativamente mais elevadas do que as de milho e milho ceroso (176 e 973
cP), arroz (343 e 498 cP) e mandioca (954 e 1119 cP) (PEREZ et al., 2011).

O amido de cara-roxo produz pastas viscosas de forma mais lenta. Em estudo com
tubérculos e raizes, Huang et al. (2010), apresentaram amido de batata doce (486,2 RVU) com

pico de viscosidade maior do que o amido de taro (296,4 RVU).

No caso de pastas de amido de milho ceroso, as mesmas se comportam como as
obtidas de féculas, tendo inclusive menor tendéncia a retrogradagéo. Os valores do perfil para
tendéncia a retrogradacao (setback) foram muito menores para amido 1 (extracdo alcalina). O
que implica em uma menor reassociagdo dos granulos de amido, resultando em uma baixa

liberacdo de 4gua e menor estabilidade.

O perfil de viscosidade para os dois amidos estudados, apresentaram caracteristicas
desejaveis para preparacGes de molhos ou sopas que precisam ser cozidos por 5 a 10 min,
como uma alternativa sendo ingrediente de preparacdes que requerem alta viscosidade, em
altas temperaturas, pois seus granulos intumescem lentamente e apresentam viscosidade mais
estavel ao aquecimento (WEBER, 2009).
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5.10 PROPRIEDADES TERMICAS

As temperaturas de gelatinizacdo, obtidas das curvas de DSC, sdo definidas como as
temperaturas de pico (Tp), e a quantidade de energia requerida para essa transi¢éo e a entalpia
de gelatinizagdo (AH). As curvas tipicas sdo mostradas nas Figuras 13 e 14, que representa,
um anico pico de transicdo endotérmico, que indica o inicio da gelatinizagdo do amido e a
intensidade de curva representa a entalpia de gelatinizacdo. A Tabela 3 contém os valores
obtidos para temperatura inicial de gelatinizacdo (on-set — Ts), temperatura de gelatinizagéo
(temperatura de pico — Tp), temperatura de complexacédo (temperatura final — T) e entalpia de
gelatinizagdo (AH).

Tabela 3. Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC) para amidos de cara-roxo.

DSC - Gelificacdo
Toecy Tp (°C) T¢(°C) AH (J/g)

Amido 1 32,09 90,56 136,24 -629,59
Amido 2 34,79 90,02 136,49 -617,95
Fonte: Dados da pesquisa (2016)

Ambos os amidos apresentaram altas temperaturas de gelatinizagdo em temperaturas
de pico e final, enquanto que a temperatura inicial foi bem menor. A quantidade de entalpia
foi um tanto maior para o amido 1, sendo os dois amidos caracterizados por reagdes
exotérmicas, pois apresentaram entalpias com valores negativos. Segundo Pérez et al. (2011),
a temperatura inicial de gelatinizacdo e a temperatura final s&o medidos por calorimetria de
exploratoria diferencial (DSC) e analisador rapid vicosid (RVA) com temperaturas de 69,4 e
75,0 °C para o inhame amarelo, 71,5 e 78,2 °C para o inhame branco, 76,5 e 79,8 °C para

inhame &gua, e 78,1 e 83,1 °C for inhame amargo, respectivamente.

A temperatura e a entalpia de gelatinizacdo para o amido de cara-roxo ndo foram
influenciadas pelo tipo de extragdo. Um pico com uma menor faixa de temperatura indica
menor heterogeneidade nos cristais de amilopectina (PAREDEZ-LOPEZ, BELLO-PEREZ;
LOPEZ, 1994). O que ndo ocorreu com as amostras deste estudo. Para ambos os amidos as
temperaturas de gelatinizagdo foram bem altas indicando uma homogeneidade das moléculas

de amilopectina.
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Figura 13. Curva de DSC de amido de cara-roxo extraido por tratamento alcalino.
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Fonte: Dados da pesquisa (2016)

Figura 14. Curva de DSC de amido de cara-roxo extraido por tratamento aquoso.

0,0 4

-0,5

-2,0
-2,5

-3,0

Fluxo de calor (mW/mg)

-3,5

4,0

T T T T T T T T T T T
0 50 100 150 200 250 300
Temperatura (°C)

Fonte: Dados da pesquisa (2016)

Outros estudos com inhames africanos mostraram gelatiniza¢do inicial do amido
medidos por DSC entre 69,1 e 73,4 °C, gelatinizacdo de pico e final apresentaram valores de
73,0-77,3 °C e 81,4-83,6 °C, respectivamente. Entre raizes e tubérculos, amido de inhame tem
a maior resisténcia acida para além da resisténcia térmica. A variacdo de entalpia de

gelatinizacéo (AH) foi relatada pelos autores entre 13,7-20,3 J/g™* (AMANI et al, 2003-2005).

Diferentemente, Pérez et al. (2011) apresentaram variacao de entalpia de gelatinizacdo (AH)
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entre 22,4-25,3 J/g™* para espécies de Dioscorea sp, com a maior variacdo de entalpia para o

amido de inhame roxo.

A Tabela 5 e as figuras 15 e 16 fornecem dados referentes ao comportamento do
amido de cara-roxo extraidos por diferentes processos, durante o aumento gradativo de

temperatura.

O tratamento térmico em amidos normalmente leva a sua despolimerizacdo quando a
temperatura aplicada excede os 300 °C. O amido passa por uma série de alteracGes
irreversiveis: num primeiro momento a alteracdo estrutural leva o polimero a formacéo de
pirodextrinas. Em temperaturas mais elevadas ainda, a despolimeracdo das macromoléculas
levam a formacdo de levogluconas, furfural, produtos de baixa massa molecular e volateis,
enfim, produtos carbonaceos (cinzas) (AGARWALL; DOLLIMORE, 1998).

Figura 15. Curva de TG amido de cara-roxo por extracéo alcalina.
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Fonte: Dados da pesquisa (2016)

Como observado na Figura 15, para o amido extraido com NaOH apresentou a
primeira perda de massa entre 30 e 130 °C, mostrada pela curva TG. Uma vez desidratados 0s
compostos ficaram estaveis ate 287,81 °C. A segunda perda de massa dos compostos anidros
ocorreu entre 287,81 e 336,58 °C, correspondentes a picos endotérmicos de 310,07 °C que séo
atribuidos a decomposigéo térmica que ocorre inicialmente sem processo oxidativo. A Gltima
perda de massa ocorreu entre 336,58 e 547,03 °C, registrada por um pico exotérmico. O
restante é resultado de materiais que ndo conseguiram volatilizar na temperatura final de

analise (600 °C), tais como as cinzas.
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Figura 16. Curva de TG de amido de cara-roxo por extragdo aguosa.
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Fonte: Dados da pesquisa (2016)

Na Figura 16, para o amido extraido com &gua, a primeira perda de massa ocorreu
entre 30 e 130 °C, mostrada pela curva TG. Uma vez desidratados os compostos ficaram
estaveis até 289,64 °C. A segunda perda de massa dos compostos anidros ocorreu entre
289,64 e 340,57 °C, correspondentes a picos endotérmicos de 311,54 °C que sdo atribuidos a
decomposicdo térmica. A Ultima perda de massa ocorreu entre 340,57 e 561,60 °C, registrada
por um pico exotérmico. O restante é resultado de materiais que ndo conseguiram volatilizar

na temperatura final de analise (600 °C), tais como as cinzas.

5.11 DIFRACAO DE RAIO-X

A caracterizacdo de cristais de granulos de amido tem sido frequentemente realizada
usando difracdo de raios-X padrdes, os quais sdo classificados como A, B ou C padrdo. De
acordo com os modelos atuais de amido granulo, moléculas de amilopectina duplas paralelas
resulta na formacdo de regibes cristalinas, enquanto moléculas de amilose resultam na
formacéo de regides amorfas na estrutura do amido (CHEETHAM; TAO, 1998).

A difratometria de raios-X permite realizar estudos morfolégicos em materiais
determinando sua estrutura cristalina e o percentual de cristalinidade. Os raios-x interagem
com um material cristalino e geram padrdes de difracdo, sendo que cada substancia tem o seu
padrdo, que € unico e representa a sua identidade. Quanto maior o numero de cristais em um

plano de uma estrutura, mais intensos, pontiagudos e estreitos serdo os picos na difracdo de
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raio-X. As partes amorfas geram picos mais longos e menores (THERMO ARL, 1999;
NETO, 2003).

Os difratogramas de raios-X dos amidos estdo apresentados nas Figuras 17 e 18,
amido extracdo alcalina e aquosa, respectivamente. Os dois amidos apresentaram
difratogramas muito semelhantes entre si, indicando que o tratamento de extracdo nao afetou
a cristalinidade dos produtos. Foram observados quatro picos principais em torno dos angulos
de difracdo 20 de 15, 17, 22 e 24°, aproximadamente. Classificando-os como padréo tipo B.

Os amidos de batata, tubérculos em geral e de banana possuem cristalinidade com
padrdo B (latice hexagonal). Os amidos com cristalinidade tipo B tém formatos e tamanhos
Bsimilares e sdo resistentes a hidrélise, tanto enziméatica quanto acida. Os do tipo C também
séo encontrados em ervilhas e feijdo (TANG, MITSUNAGA; KAWAMURA, 2006).

Figura 17. Difratograma de raio x de amido de cara-roxo por extracéo alcalina.
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Figura 18. Difratograma de raio x de amido de cara-roxo por extracdo aguosa.
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PadrGes de cristalinidade semelhantes foram encontrados por Rocha, Demiate e
Franco (2008) para amido de mandioquinha-salsa com picos a 15°, 17,2°, 19,8° e 22,6°.
Freitas e Tavares (2005) encontraram um padrdo de difracéo tipo B ao estudar a cristalinidade
de amido de banana verde. Amidos com padrdo de difracdo tipo B sd@o mais rapidamente
atacados por enzimas devido a heterogeneidade dentro do granulo, com regides resistentes
separadas por areas mais abertas e acessiveis. 1sso tem sido explicado pela existéncia de
micelas cristalinas fortemente associadas separadas por regides amorfas (ROSENTHAL et al.,
1973, LEONEL et al., 2003).

Por outro lado, espectros de difracdo de amidos de Dioscorea opposita mostraram
quatro fortes picos de difragéo a 5,6, 14,8, 17,0 e 23,1 ° de 20; picos de difracdo em torno dos
5,6 e 17,0 ° de 26, caracteristicos de tipo B padrao. Os outros dois picos a 14,8 e 23,1 ° de 20
eram indicativos do padrdo do tipo A. Assim, os trés amidos extraidos por diferentes
tratamentos foram classificadas como do tipo C, que era uma mistura de tipos A e B (WANG
etal., 2011).

O difratograma de raios-X de D. alata, D. cayenensis, D. rotundata ¢ de tipo B (7, 15,
21), D. dumetorum mostra padrdo tipo A (21,22,24,32), D. opposita padrdo tipo C

(7,17,18,22,24). Os amidos da D. cayenensis-rotundata s&o uma mistura de tipos cristalinos,
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com média de 70% do tipo B (WANG et al., 2008; YUAN et al., 2007; AMANI et al., 2005;
PEREZ et al., 2011).

6 CONCLUSOES

O amido da extracdo alcalina apresentou maior rendimento como esperado. Maior
capacidade de absorcdo de agua, caracteristica que permite o0 uso em produtos de panificacao;
menor capacidade de absor¢do de 6leo podendo ser usado em empanamento de produtos;
observou - se granulos pequenos e maior densidade. Para este amido, a tendéncia a
retrogradacdo foi maior, confirmados pelo ciclo de congelamento e descongelamento e dados
do RVA. As temperaturas de gelatinizacdo altas remetem este amido como ingrediente em
produtos que passem por agitacdo constante e altas temperaturas.

O amido resultante da extracdo aquosa também apresentou caracteristicas satisfatorias,
como maior poder de inchamento e solubilidade, menor sinerese, menor capacidade de
absorcdo de agua, porém seu rendimento foi menor, a capacidade de absor¢do de 6leo maior,
menores temperaturas de gelatinizacdo e maior tendéncia a retrogradacdo. Desta forma, este
amido pode ser interessante em processos que requerem amidos mais estaveis ao aquecimento
e resfriamento. Além disso, uma alta viscosidade é desejavel para usos industriais, nos quais o
objetivo é o poder espessante.

Os métodos de extracdo estudados apresentaram modificacbes interessantes em
algumas propriedades dos amidos. Contudo as caracteristicas preservadas e as modificadas
ndo trouxeram maleficios as funcbes destes amidos, 0s quais se mostraram com amplas
funcBes para a area de alimentos. Para aprimoramento dos conhecimentos na éarea de
tecnologia de alimentos, faz-se necessario o desenvolvimento de futuros trabalhos para que
fatores como rendimento e modificagdes na estrutura e comportamento do amido possam ser

observados e aplicados a outros ramos da indUstria alimenticia.
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