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RESUMO

O amido de taro roxo (Colocasia esculenta B. Tini) foi isolado, caracterizado e
submetido a modificacdes fisicas pela técnica de ultrassom (amplitudes de 40, 50 e
60 %) e por trés ciclos de congelamento e descongelamento com temperatura a -18
°C. ApOs andlise centesimal a raiz apresentou maior teor de umidade (71,66 %) e
carboidratos (21,61 %) e o amido nativo menor teor de lipidios (0,13 %) e fibra bruta
(0,82 %) e com teor de amilose de 26,45 %. Trés eventos principais de perdas de
massas foram detectados pela termogravimetria (TG/DTG) para todas as amostras.
Amidos modificados com 50% de amplitude apresentaram alta faixa de estabilidade
térmica (152,6 - 267,0 °C). A menor temperatura inicial de degradacéo (398,3 °C) e a
maior perda de massa (Am = 11,25 %) foram detectadas no amido nativo.
Alteracfes nos parametros L*, a* e b* foram observadas entre as amostras nativas e
modificadas por ultrassom. Foi observada uma diminuicdo na temperatura inicial e
de pico durante o0 processo de gelatinizacdo para amostras sonicadas. A
cristalinidade relativa foi menor para amidos modificados por ultrassom. Verificou-se
um aumento nas viscosidades de pico e final para amostras sonicadas,
acompanhadas por uma diminuicdo na temperatura de pasta. Apds ultrassom
aglomeracdes ndo foram presenciadas nessa faixa de amplitude. Os ciclos de
congelamento/descongelamento foram responsaveis por promover diferencas nas
temperaturas iniciais (To), de pico (Tp) e de conclusdo (Tc) no processo de
gelatinizagdo entre as amostras congeladas de amido nativo. A aplicacdo do
ultrassom antes do congelamento/descongelamento diminuiu a temperatura inicial
(To) das amostras, entre 0 amido nativo e amido modificado com 60 % de amplitude;
diferenca de aproximadamente de 1 °C entre os parametros de gelatinizacdo foi
constatado. Um aumento na estabilidade térmica foi observado entre amostras
modificadas previamente com ultrassom antes dos ciclos de congelamento e degelo,
o0 maior de temperatura final (Tf) entre as amostras congeladas foi de 510,9 °C. Os
trés ciclos ocasionaram leves rupturas e formacéo de poros para os amidos nativos
congelados, com aglomeracéo e deformacdes devido a formacgéo de cristais de gelo
apenas na amostra modificada por ultrassom ocasionando também uma diminuicao
significativa da cristalinidade das amostras. A capacidade de adsorcao de 6leo das
amostras de amido aumentou apés o congelamento/descongelamento, com maior
aumento para os amidos tratados previamente com o ultrassom.

Palavras-chave: Ultrassom, Amido, Congelamento/descongelamento,

Cristalinidade, Gelatinizacdo, Adsorcao de 6leo.



ABSTRACT

The purple taro starch (Colocasia esculenta B. Tini) was isolated, characterized and
submitted to physical modifications by the ultrasound technique (amplitudes of 40, 50
and 60%) and three freezing and thawing cycles with temperature at -18°C. The root
presented higher moisture content (71.66%) and carbohydrates (21.61 %), the native
starch showed lower lipid content (0.13%) and crude fiber (0.82%) and amylose
content of 26.45% after proximal analysis. Three main events of mass losses were
detected by thermogravimetry (TG/DTG) for all samples. A high range of thermal
stability (152.6 - 267.0 °C) was achieved for modified starch using 50% amplitude.
The lowest initial degradation temperature (398.3 °C) and the highest mass loss (Am
= 11.25%) were detected in native starch. Changes in parameters L*, a* and b* were
observed between the native samples and modified by ultrasound. A decrease in the
initial and peak temperature was observed during the gelatinization process for
sonicated samples. Relative crystallinity was lower for ultrasound modified starches.
An increase in the peak and final viscosities was observed for sonicated samples,
accompanied by a decrease in the paste temperature. No agglomerations was
observed after ultrasound. The freezing and thawing cycles were responsible for
promoting differences in the initial (To), peak (Tp) and completion (Tc) temperatures
in the gelatinization process among frozen samples of native starch. The use of
ultrasound before freeze-thaw treatment decreased the initial (To) temperature of the
samples, between the native starch sample and 60% modified starch there was a
difference of approximately 1 °C regarding the gelatinization parameters. An increase
in thermal stability was observed between previously modified samples with
ultrasound before the freezing and thawing cycles, the highest final temperature (Tf)
among frozen samples was 510.9 °C. The three cycles caused slight ruptures and
formation of pores for the frozen native starches, with agglomeration and
deformations due to the formation of ice crystals only in the ultrasound modified
sample resulting in a significant decrease of the relative crystallinity of the samples.
The oil adsorption capacity of the starch samples increased after freezing and
thawing, with a further increase for the starches previously treated with ultrasound.

Keywords: Ultrasound, Starch, Freeze-thaw, Cristallinity, Gelatinization, Oil
absorption.
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1 INTRODUCAO

O taro, Colocasia esculenta, € um tubérculo que contém em sua composicao
mais de 70% de material amilaceo, em base seca. Existem hoje, pertencentes a
familia Araceae outras espécies deste tubérculo, uma delas € a Colocasia esculenta
B. Tini, conhecida popularmente como inhame roxo.

O amido isolado pode ser utilizado como ingrediente funcional em outros
alimentos ou adicionado aos produtos com o designio de auxiliar no
aperfeicoamento das caracteristicas fisico-quimicas, aceitabilidade quanta textura e
estabilidade durante o0s processos industriais alimenticios, cosméticos e/ou
farmacéuticos. Para que tal possibilidade ocorra, é fundamental efetuar modificacoes
na sua estrutura, tornando-o aplicavel.

As modificagbes sdo um meio de elevar seu valor funcional, realizadas de
forma individual ou conciliadas. Dentre as existentes podemos citar os tratamentos
guimicos, bioldgicos e fisicos. A modificacdo fisica voltada para a area de alimentos
€ mais segura, pois é livre de residuos quimicos (KAUR et al., 2012; DU et al.,
2017).

Os produtos pré ou congelados como pao de queijo, massas, batata pré-
frita, que possuem o amido como ingrediente base, na forma de pasta ou gel, sédo
submetidos a variacGes de temperaturas. Essas variacfes expdem esses produtos a
repetidos ciclos de congelamento e descongelamento. Esses ciclos € uma
modificacao fisica que ocorre na estrutura dos granulos de amido acarretando um
enfraquecimento da rede de gluten, diminuindo a resisténcia ao processamento e a
extensibilidade de massa (WANG et al., 2017; LIU et al., 2019.; BHATTACHARYA et
al., 2003; ZHAO et al., 2013; WANG et al., 2017).

Assim, o presente trabalho tem como objetivo caracterizar as propriedades
de pasta, termoanaliticas, fisico-quimicas e morfolégicas do amido nativo do taro
roxo e do modificado por aplicagdo de ultrassom e congelamento e

descongelamento.
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Extrair o amido do taro roxo (Colocasia esculenta B. Tini), caracterizar,

modificar fisicamente por ultrassom e por congelamento e descongelamento.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

- Isolar a fracdo amilacea do taro roxo pelo método aquoso;
- Caracterizar fisico-quimicamente o taro roxo e o0 amido nativo;

- Modificar fisicamente o amido extraido pela técnica do ultrassom;

- Modificar o amido nativo pela técnica de ultrassom e por congelamento e
descongelamento;

- Realizar a caracterizagao dos amidos duplamente modificados;

- Realizar as andlises de termogravimetria e calorimetria exploratéria
diferencial para obter dados de estabilidade térmica, decomposicao térmica e os
parametros relativos ao processo de gelatinizagdo das amostras nativa e
modificadas;

- Analisar a morfologia dos granulos de amido antes e apés modificacdo, a

partir de microscopia eletrénica de varredura por emissao de campo;

- Verificar o perfil de pasta por meio de viscoamilografia (RVA) das amostras
de amido nativo e de amido modificado;

- Determinar o perfil cristalografico das amostras nativa e modificadas por

meio de técnicas de difratometria de raios X pelo método do po;
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3 FUNDAMENTACAO TEORICA

3.1 AMIDO

O amido é um polissacarideo disponivel na natureza considerado a principal
reserva energética de plantas verdes, pode ser obtido de tecidos vegetais, cereais,
tubérculos, frutas e de graos leguminosos (COPELAND et al., 2009; CHAI et al.,
2013; Al et al., 2015). Esse biopolimero natural possui caracteristicas quimicas e
fisicas singulares que o torna responsavel por promover alteraces tecnolégicas aos
alimentos processados, dentre as quais: a variacdo da textura e na qualidade
sensorial (MENDES et al. 2012). Uma vez utilizado como ingrediente funcional
adicionado e/ou como ingrediente base, sua funcionalidade e aplicabilidade variam
guanto a diferenca de um produto para outro, deste modo, primeiramente torna-se
necessario um processo de modificacdo no amido nativo (FREDRIKSSON et al.,
1998).

Sua morfologia se da em granulos, os quais apresentam tamanhos e
formatos variados de acordo com a origem botanica, espécie e estagio de
desenvolvimento da planta em estudo (BET; CORDOBA; RIBEIRO; SCHNITZLER,
2016). A identificacdo de novas fontes biol6gicas nos permite ampliar sua aplicacdo
industrial devido ao valor nutricional Unico que cada polimero natural apresenta
frente & sua fonte de origem (MADSEN; CHRISTENSEN, 1996; SVEGMARK;
HERMANSON, 2003; MATSUGUMA et. al., 2009).

De acordo com a Legislacao brasileira por meio da RDC n° 263 de setembro
de 2005, amido € “o produto amilaceo extraido de partes comestiveis de cereais,
tubérculos, raizes ou rizomas”, com teor de umidade maximo permitido de 18,0 % (g/
100 g) (ANVISA, 2005). Deste modo, o amido pode atuar como estabilizante,
geleificante, espessante, retentor de umidade e agente de viscosidade e volume nos
alimentos (AROCAS; SANZ; FISZMAN, 2009).

O amido é constituido por duas macromoléculas: amilose e amilopetina,
sendo estes, polimeros de glicose com diferentes conformacdes produzidas por
meio de reacdes enzimaticas que ocorrem nas células das plantas. Cerca de 98-99
% do peso seco de granulos nativos sdo constituidos por estas macromoléculas,

lipidios e minerais juntamente com outros componentes compreendem 2 a 1 %
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(COPELAND et al., 2009; BET et al., 2016). O amido pode ser classificado como
‘ceroso’ quando o conteudo de amilose presente € menor que 15 %, “normal”
quando o conteudo de amilose é de 20 a 30 % e “alto teor de amilose” quando o
conteudo presente for maior que 40 % em sua composicdo (TESTER et al., 2004).

3.1.1 Amilose e Amilopectina

Al e Jane (2015) mencionam que a amilose (Figura 1) € uma molécula linear
no formato de hélice com presencas de pequenas ramificacdes, consiste em
ligacdes glicosidicas do tipo a-D-glicopiranose (a-1,4) entre as unidades
monoméricas de glicose, sua proporcao pode ser de 15-40 % em todo granulo do
amido de acordo com a fonte botéanica.

O teor de amilose influencia nas propriedades de pasta, textura e
digestibilidade do polimero natural. A forma da estrutura desta molécula, seu peso
molecular e como a cadeia de amilose encontra-se distribuida no amido nativo
interferem no desempenho de produtos a base de amido (VAN HUNG et al., 2016;
BERTOFT et al., 2016).

Figura 1 - Estrutura quimica da amilose.

CH,OH CH,OH CH,OH CH,OH

Fonte: Nelson, Cox (2014).
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A amilopectina (Figura 2) é formada por ligacdes a-1,4 e a-1,6, considerada
um constituinte macromolecular com maior nimero de ramificacdes. Sua estrutura
responsavel pelas propriedades cristalina do amido quando relacionada pelo
tamanho da cadeia: curtas, médias e longas. O conteudo de amilopectina presente
no granulo corresponde entre 70-80 % da sua composi¢cdo (THARANATHAN, 2005).

Figura 2 - Estrutura quimica da amilopectina.

H
—0—"

Ramificagao

SCH;0OH

Ponto de
ramificacao
(ex1—+5)

Cadeia
principal

Fonte: Nelson, Cox (2014).

As cadeias de amilopectina contendo acima de 10 unidades de glicose
organizam-se em duplas hélices, categorizadas nas formas cristalinas tipo A ou B.
Peat et al. (1952) apontam que as cadeias do tipo A sdo cadeias ndo substituidas,
cadeias tipo B sdo intermediarias e podem sofrer substituicdo e do tipo C sdo as
principais da molécula contendo o final redutor do polimero (Figura 3). O cristal do
tipo A possui moléculas de amilopectina de cadeias curtas. Amidos de origem cereal
tendem ao padréo do tipo A, enquanto que, amidos provenientes de tubérculos ricos
em amilose, possuem o tipo B, ndo descartando que ocasionalmente, ambos o0s
tipos possam ocorrer juntos (JANE, 2006; BULEON et al.,1998).

A fracdo amilacea de legumes, raizes e frutas possuem padrdo do tipo C
intermediario, definido como a jungéo das cadeias tipo A e B por meio de um grupo
funcional hidroxila OH- (ELIASSON, 2004).
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Figura 3 - Classificacdo das cadeias da amilopectina em tipo A, B e C.

B
)| - Regiao
~ amorfa
- cadeia A
'» —___cadeia B Regiéo
1 cristalina
< cadeia C

EXl Terminal redutor

Fonte: Adaptado de Parker e Ring (2001).

A proporgéo existente de amilopectina de cadeias média e longa interfere na
temperatura de gelatinizacdo e na resisténcia do amido (LIN et al., 2016). O estudo
realizado por Li et al. (2016) analisa o efeito do teor de amilose na textura de arroz
cozido. A proporgcdo e o tamanho molecular prejudicam a lixiviagdo da amilose
durante o cozimento, acarretando significativamente a dureza do gréo cozido e
inchamento dos granulos. Correlacionaram a viscosidade do arroz cozido com o

conteudo de amilopectina de cadeias curtas, de forma positiva e expressiva.

3.1.2 Granulos de amido

Na sua forma nativa, o material amilaceo encontra-se como granulos
semicristalinos, estes podem ser submetidos a modificacbes adequadas do tipo
quimica, fisica ou enzimatica com objetivo de aperfeicoar suas propriedades,
possibilitando assim, a versatilidade do amido (TOMASIK; ZARANYIKA, 1995;
HOOVER, 2010). Em geral, os granulos possuem um diametro variando de 1 a 100
pm exibindo formatos regulares ou irregulares (XIE et al.,, 2008; LIU, 2005). As
cadeias de amilopectina que compreendem a regido cristalina do granulo de amido
sdo agrupadas em feixes de hélice dupla e modeladas alternadamente as cadeias
de amilose que por sua vez, representam as regides amorfas (BEMILLER et al.,
2011).
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A regido cristalina do granulo confere maior estabilidade estrutural em
relacdo a presenca de &gua, possibilitando maior resisténcia do amido a
modificacdes quimicas ou enziméaticas (BILIADERIS; TONOGAI, 1991).

Os granulos sdo semicristalinos distinguindo-se pelas formas elipticas,
tetraédricas, poligonais, esféricas e diferenciadas também pelo tamanho, ambos
responsaveis pelas propriedades funcionais (FRANKLIN et al., 2017). A amilose e
amilopectina podem ocorrer de forma agrupada, denominado granulos compostos,
ou individuais. A diversidade presente na morfologia influencia na funcionalidade do
amido (COPELAND et al., 2009). Os granulos servem, mesmo que por um breve
periodo de tempo, como armazenadores de carboidratos produzidos pelo processo
de fotossintese (NELSON; COX, 2014).

A diversidade das fontes boténicas influencia na cristalinidade, quantidade,
formato, tamanho dos granulos, na composicdo do material amilaceo nativo e na
presenca de outros componentes (MATIGNON; TECANTE, 2017). As propriedades
dos granulos sao extremamente apreciadas pela indlstria de alimentos, téxtis e
cosméticas devido a versatilidade, auséncia de propriedade toxica, alta
disponibilidade bioldgica, facil manuseio e a ampla distribuicdo na natureza. Varias
modificacbes sdo adotadas para melhorar as propriedades termoanaliticas,
estruturais e fisico-quimicas dos granulos (BAl et al., 2011; GUTIERREZ et al., 2014)

3.2 PROPRIEDADES TECNOLOGICAS DO AMIDO

A gelatinizacdo decorre a partir do momento que o material amilaceo em
contato com agua em excesso é submetido ao aquecimento. Os granulos absorvem
a agua, hidratam as regides amorfas e a estrutura cristalina é rompida expondo os
grupos hidroxila (COPELAND et al., 2009). Esse evento promove a ligacdo das
moléculas de agua com amilose e amilopectina por meio de pontes de hidrogénio,
ocasionando um inchamento dos granulos e um aumento na solubilidade do amido
(SINGH et al. 2003).

E importante ressaltar que o processo de gelatinizagdo em geral, ocorre de
forma ndo uniforme em uma faixa de temperatura caracteristica para cada tipo de
amido (ELIASSON, 1996; SINGH et al., 2003). O processo de gelatinizacdo esta

associado com a propor¢cao de amilose e amilopectina presente no amido, tamanho
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e estrutura do granulo e o grau de cristalinidade. Uma das técnicas utilizadas
atualmente para avaliar esse fendbmeno € a calorimetria exploratéria diferencial (DSC
— Differential Scanning Calorimetry) (ROCHA et al., 2008).

Posterior gelatinizacdo completa do granulo, durante o resfriamento, o amido
adquire um aspecto mais viscoso formando uma pasta. Essa pasta de amido
resfriada € responsavel pela formacdo de um gel, o qual tera caracteristicas
particulares de acordo com o amido extraido (Al; JANE, 2015). No resfriamento, as
moléculas de amilose e amilopectina do amido se reorganizam de forma ordenada,
esse processo € definido como retrogradacédo. Segundo Wu e Sarko (1978), Parker,
Ring (2001) e Tharanathan (2002), as cadeias de amilose retrogradam mais
rapidamente, pois possuem forte tendéncia a reassociagédo e formacéo de estruturas
cristalinas mais estaveis ap0s o resfriamento.

Essa propriedade do biopolimero € determinante em ponto de vista industrial
e nem sempre é desejavel nos alimentos. Por exemplo, a sinérese € o0 evento em
que a forte interacdo das cadeias do amido promove a expulsdo da agua do sistema,
influenciando no envelhecimento de paes, produtos de panificagdo e na perda de
agua de produtos que utilizam o amido como agente espessante. A retrogradacéo
pode ser afetada pelo pH, fonte botanica do amido e presenca de outros
componentes (lipidios, eletrolitos e aclcares) (BJORCK et al., 1994; WANG;
COPELAND, 2015).

3.3 TARO ROXO

A referéncia de espécies de tubérculos por meio de nomes populares
geralmente atribuidos de acordo com a morfologia, regido, pais de origem resultam
em diversas denominacdes para uma mesma espécie ou uma denominacdo ser
comum para diversas espécies (PEDRALLI et al., 2002). O nome ‘taro’ é utilizado em
varias regides do mundo para as espécies Colocasia C. esculenta (WANG, 1983).
De acordo com o ‘International Plant Genetic Resources Institute” (IPGR, 1997;
1999) as espécies cultivadas de Colocasia possuem denominagao de ‘taro’. Porém
no Brasil, em regides do sul/sudeste o termo “inhame” também é utilizado (SIMKEK,
2015; SUKHIJA et al., 2015), mesmo apos em 2001, no “I Simpdsio Nacional sobre
as Culturas do Inhame e do Cara” em que a nomenclatura ‘taro’ foi padronizada para

espécies Colocasia.
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O taro, tubérculo pertencente a familia Araceae desenvolve-se em regides
tropicais e subtropicais, com alta producdo mundial nas regides da Africa
(7.466.469,00 toneladas/ano) e Asia (2.273.616,00 toneladas/ano), conforme dados
da Organizagao das Nagdes Unidas para Alimentagao e Agricultura (FAO).

Existem varias espécies e clones de Colocasia cultivadas em todo 0 mundo,
uma delas é a Colocasia esculenta B. Tini (Figura 4) que possui um caule de
coloragdo roxa e tubérculos com pequenos riscos horizontais caracteristicos por
toda a raiz.

Figura 4 - Planta Colocasia esculenta B. Tini (A); taro inteiro (B).

Fonte: O autor (2018).

O taro é estudado e utilizado com grande interesse na obtencdo de amido,
uma vez que sua composi¢cdo em base seca pode conter em torno de 70-80 % de
material amilaceo. O caule da planta fica acima do solo e o tubérculo permanece
abaixo da superficie (DENDY et al., 2001; PAWAR et al., 2018).
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3.3.1 Amido de taro

O amido de taro apresenta alta viscosidade e poder de inchamento, possui
menor tamanho quando comparado a outros tubérculos e raizes, variando entre 1 e
5 um (TATTIYAKUL; ASAVASAKSAKUL; PRADIPASENA, 2006). Em estudos
realizados com o taro, considerando o conteido de amilose no tubérculo, Agama-
Acevedo et al. (2011) ao trabalharem com Colocasia esculenta L. identificaram 2,5
%, em contrapartida Srichuwong et al. (2012), obtiveram 16,3 %. Estima-se que
durante o armazenamento a perda de amido possa alcancar uma faixa superior a 30
% do conteudo existente, assim, extrair este material logo apés a colheita pode
minimizar essa perda (JIANG et al., 2016).

Sit (2016) utilizou o ultrassom e pré-tratamentos de celulase para avaliar o
rendimento e as propriedades do amido de taro. Como resultado, o tratamento por
ultrassom e celulase forneceu maior rendimento na extracdo, melhorando também a
estabilidade. Com a aplicacao do tratamento enzimatico em conjunto houve aumento
de viscosidade da pasta.

Thomaz et al. (2019) realizaram dupla modificacdo por HMT e ultrassom no
amido extraido de taro (Colocasia esculenta L.). Um aumento na temperatura de
pasta e diminuicdo da viscosidade dos amidos modificados por HMT foi observado.
Desta forma o amido pode ser utilizado em produtos congelados, ao mesmo tempo
em que os amidos modificados duplamente (HMT e Ultrassom) apresentaram
menores entalpias e faixas de temperaturas de gelatinizacdo com maior hidratacdo e
menos inchaco dos granulos possibilitando assim, a aplicacdo em filmes

biodegradaveis.
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3.4 AMIDOS MODIFICADOS

A fim de alterar e ampliar a funcionalidade limitante existente no amido
nativo como, por exemplo, insolubilidade em &agua fria, viscosidade baixa, alta
tendéncia a retrogradacao, baixa estabilidade, altas temperaturas de gelatinizacéo,
melhoramento no perfil de pasta, géis mais translicidos, opta-se em realizar
modificagbes fisicas, quimicas ou enzimaticas que resultam em alteracbes na
estrutura granular tornando-o mais estavel e maledvel quando submetido aos
processos industriais e na aplicacdo em alimentos e/ou embalagens (RINCON-
AGUIRRE et al., 2018).

Apbs modificacbes, as propriedades dos amidos permitem ampliacdo das
aplicacOes (Tabela 1) tornando o processo viavel e eficaz para as industrias. A fonte
amilacea e o método aplicado influenciam as caracteristicas obtidas apds tratamento

de forma singular e especifica.



Tabela 1 - Propriedades adquiridas por alguns amidos ap6s modificacdes.

Amido Modificacdo Propriedades Aplicacdes Fonte
Fisica Enziméatica Quimica
Ingrediente em
Amaranto Tratamento - - Aumento na estabilidade, diminuicdo da produtos Bet al.,
hidrotérmico viscosidade, tendéncia a retrogradacdo e enlatados e 2018
aumento na temperatura de colagem. congelados
Diminuicdo da entalpia de gelatinizagdo, Adi¢do em Oliveira
aumento no periodo de estabilidade, redu¢do de alimentos etal.,
Gengibre Moinho de bolas - - tamanho dos granulos e presenca de fissuras e congelados. 2018
diminuicéo da cristalinidade relativa.
Producéo de
Gel com baixa viscosidade, alteragbes na filmes Park et
Milho ceroso Tratamento - - estrutura granular, maior solubilidade e aumento  biodegradaveis, al., 2018.
hidrotérmico de digestibilidade, resisténcia e estabilidade alimentos
térmica maior, pastas opacas. extrusados.
- Reducéo de 14,5 % no teor de amido de rapida Adi¢do em Ren et
Mandioca - 1,4-a-glucana digestdo aumento de 57,5% do contetdo de alimentos a fim al., 2018.
amido de rapida digestéo. de reduzir o
indice
glicémico.
Rede de gel dos amidos alterada, peso
Amido de Congelamento e - - molecular diminuiu no amido normal e ceroso. Aplicacdo de Jing et
milho normal degelo Alteragdo na solubilidade, viscosidade e géis de amido al., 2019.
€ ceroso alteracdo do padrao de difragéo. de milho
Alimentos Rincoén-
acetilacao, Temperatura de gelatinizagao reduzida, gel com congelados, Aguirre
Taro - - fosforilagéo alta viscosidade estavel e consistente. como etal,
succinilagéo espessante, 2018.
goma.

Fonte: O autor (2019).
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O material amilaceo resistente, apresenta alto potencial como fonte de fibra
alimentar. Se destacarmos a sustentabilidade temos o setor de producdo de
revestimentos comestiveis e biodegradaveis a base de amido para aplicacdo em
embalagens de alimentos (FUENTES-ZARAGOZA et al., 2010; JIMENEZ et al.,
2013).

3.4.1 Modificacéo fisica

Qualquer material amilaceo submetido a modificacdo fisica pode ser
aplicado em varios setores industriais, com alto potencial para o alimenticio. Por este
motivo, h& interesse em estudar diferentes formas de tratamentos fisicos no amido a
fim de proporcionar melhora na conservacéo e processamento de produtos, textura
e estabilidade. Cabe ressaltar que os tratamentos fisicos sao direcionados ao amido
nativo isolado da sua fonte, logo, produtos alimentares que contenham amido néo
podem ser utilizados como ingredientes (CHUNG et al., 2010; BeMILLER; HUBER,;
2015).

O HMT - Heat Moisture Treatment € uma modificacdo fisica por meio de
tratamento hidrotérmico. Um estudo realizado por BET et al. (2018) expde as
possiveis aplicacdes para amido de amaranto organico em produtos enlatados e
congelados. Depois de submetido ao HMT, demonstrou diminuicdo da viscosidade e
tendéncia a retrogradacéo, resultando em maior estabilidade.

Estudos com amidos modificados por annealing ou recozimento, como o de
XU et al. (2018) a respeito do efeito da aplicacdo continua e repetidamente nas
propriedades estruturais, fisico-quimicas e digestivas da fracdo amilacea de batata.
O amido recozido repetidamente demonstrou maior estabilidade térmica,
viscosidade e grau de cristalinidade relativa comparada ao tratamento por annealing
continuo. A redistribuicdo de agua e oscilacdo da temperatura apresentou estrutura

cristalina regular no recozimento continuo.

3.4.2 Modificagéo por Ultrassom

O ultrassom € o agrupamento de ondas sonoras mecanicas. As frequéncias

encontram-se acima da faixa de audicdo humana, 16 kHz. Com o conjunto da
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poténcia e dos limiares de frequéncias, as ondas dividem-se em: ultrassom (16 —
100 kHz), ultrassom de alta frequéncia (100 kHz — 1 MHz) e ultrassom diagnéstico (1
— 10 MHz) (CHU et al., 2015; ZHU, 2015).

E uma tecnologia de tratamento fisico utilizada pela industria de alimentos
em processos de separacao, extracao, filtracdo, modificacdo e homogeneizacdo. Em
alguns processos, 0 ultrassom entra como substituto de técnicas de corte,
desgaseificacdo e/ou esterilizagdo. E considerada uma tecnologia verde pelo n&o
uso de solventes quimicos. Além de proporcionar maior pureza do produto extraido,
nao necessita de tratamento térmico, reduz a producdo de efluentes, consumo de
energia e o tempo de processo € menor (CHEMAT et al., 2011; TAO; SUN, 2015;
BERNARDO et al., 2016).

Uma amplitude alta o suficiente durante a aplicacado do ultrassom resulta na
cavitacdo, um fenbmeno que se define como o mecanismo de acdo desta
tecnologia. Em um meio aquoso, as ondas sonoras sofrem compresséao e rarefacéo,
induzidas pelas moléculas presentes no meio com formacédo de bolhas de géas, que
apos sucessivos processos de compressao e implosao colapsam gerando pequenas
flutuacBes de pressado. A turbuléncia criada pela ruptura das bolhas de gas acarreta
na acumulacéo de energia e fortes ondas de cisalhamento (CHAN et al., 2010; YING
et al., 2011; ZHU, 2015).

O tratamento pode ser aplicado por meio de sondas, imersao e banhos de
ultrassom tanto em meios liquidos ou semissolidos (ADEKUNTE et al.,, 2010;
CHEMAT et al., 2011). As alteracdes no amido depois de submetido ao ultrassom
sdo dependentes da frequéncia, amplitude, tempo, concentracdo do meio,
temperatura e fonte do amido. Em vista disso, apesar de visar 6timo rendimento de
extracdo também é capaz de causar algumas alteracdes na estrutura granular (ZHU,
2015; KARAMAN, 2017). As condi¢cdes impostas na aplicacdo das ondas de
ultrassom resultam a influéncia do tratamento no comportamento das propriedades
morfologicas, fisico-quimicas, térmicas e reologicas da fracdo amilacea nativa. A
Tabela 2 retrata os parametros utilizados na modificacdo por ultrassom em estudos

realizados com amidos de diferentes fontes.
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Fonte do amido Pardmetros do Ultrassom Referéncia
Frequéncia Tempo  Amplitude Poténcia
Objetivo (kHz) (min) (%) (Wicm?)
Pinhdo Avaliar a distribuicdo das cadeias de amilose e 20 90 50 - Pinto et al., 2015.
amilopectina e as propriedades do amido
Carmona-Garcia et al.,
Banana e Taro Investigar os efeitos do ultrassom em condi¢fes de 25 20 a 50 20 80 2016.
baixa temperatura (4 °C) nas propriedades dos
amidos
Caracterizar as propriedades de digestibilidade dos 24 1,2,4,8 80 300 Flores-Silva et al., 2017.
Milho granulos de amido de milho submetidos a e 16
diferentes tempos de tratamento de US
Investigar o efeito do ultrassom com amplitudes
Batata-doce diferentes nas caracteristicas dos filmes a base de 20 5 30a70 560 Liu et al., 2018.
amido de batata-doce
Mandioca Preparacao de produtos a base de amido de - 510e 40 e 60 750 Monroy et al., 2018.
mandioca 20
Obtencéo de
nanoparticulas Producédo de nanoparticulas a partir da aplicagéo 20 30 - - Minakawa et al.,

de amido de
mandioca, milho
e inhame

do tratamento de ultrassom

2019

Fonte: O autor (2019).
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No trabalho reportado em Pinto et al. (2015), o amido de pinh&do apos
modificacdo apresentou mudancas na estrutura cristalina. Quando submetidas ao
ultrassom resultaram em alto poder de inchamento, rupturas estruturais dos
granulos, aumento da viscosidade, solubilidade e producdo de pastas com baixa
elasticidade. CARMONA-GARCIA et al. (2016) no estudo com material amilaceo de
banana e taro, evidenciaram que a influéncia do ultrassom € relacionada ao
tamanho dos granulos: quanto maior, mais afetado.

O ultrassom utilizado por Flores-Silva et al. (2017), resultou na obtencao de
granulos menores e regulares com fissuras e desintegracao, facilitando a atividade
enzimatica. Houve aumento da cristalinidade e formacédo de gel fraco, assim como,
Liu et al. (2018) ao aplicarem o ultrassom alcancaram altos indices de interacédo
entre amilose e lipideos, a alta intensidade de difracdo obtida das amostras tratadas
representa o aumento da cristalinidade relativa apés modificacdo. O filme obtido do
amido sonicado atingiu maior resisténcia mecanica com texturas lisas, ordenadas e
uniformes melhorando a capacidade de barreira a umidade do ar.

Monroy et al. (2018) conseguiram obter a completa gelatinizacdo do amido
de mandioca aos 65 °C com 20 min de tratamento por ultrassom, devido a leséo
fisica que a estrutura do granulo subsistiu pelas ondas de ultrassom durante o
tratamento, favorecendo maior hidratacdo devido a facilidade da penetracdo e
difusédo de agua.

Minakawa et al. (2019) produziram nanoparticulas de amido usando um
método simples de ultrassom, e caracterizaram essas nanoparticulas
morfologicamente e termicamente a fim de avaliar a influéncia da fonte botanica e o
teor de amilose ao trabalhar com milho, mandioca e inhame. O amido de inhame foi
mais suscetivel ao ultrassom. Para todas as fontes botanicas as nanoparticulas de
amido apresentaram menor estabilidade térmica em relacdo aos amidos nativos. Os
autores destacam o potencial de aplicacdo das nanoparticulas obtidas como reforco
em compaositos para embalagens de alimentos ou medicamentos.

Os estudos citados anteriormente proporcionam a compreensao de como o
amido pode ser afetado pelas ondas de ultrassom. O tempo em que a amostra fica
exposta a modificagdo juntamente com o0s parametros pré-determinados €
diretamente responsavel pelas alteragdes na estrutura granular do amido nativo. A
vantagem desta metodologia € a liberdade de ajustes na frequéncia, amplitude,

tempo e poténcia, visando assim, obter resultados satisfatérios. As caracteristicas do
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amido nativo, como ja destacado, sdo referentes a sua fonte de origem, sendo
assim, é possivel adequar as melhores condi¢cbes de forma especifica para cada
biopolimero extraido, uma vez que ndo se faz necessario um Unico protocolo de

modificacao.

3.4.3 Congelamento e Descongelamento

O amido vem sendo usado como ingrediente para manter ou até mesmo
melhorar a consisténcia e a textura de alimentos pré ou congelados, normalmente
na forma de pasta ou géis (HOLMES; SOLENDER, 1981). O consumo por esses
produtos incentiva a producdo de diferentes variedades de alimentos tais como,
batata pré-frita, pdo de queijo, macarrdo, massas e lasanhas congeladas séo alguns
dos exemplos que temos acesso no nosso cotidiano (LEE et al., 2002).

E preciso atentar-se a longa cadeia de frio em que esses produtos s&o
submetidos desde a producdo, armazenamento, transporte, distribuicdo e venda ao
consumidor final. As variacdes de temperatura durante esse periodo expbe o
alimento a repetidos ciclos de congelamento e descongelamento. Esse processo de
congelar e descongelar pode delongar a vida util do produto, impedir e/ou inibir o
crescimento microbiano ao reduzir a atividade da agua presente no alimento e
desacelerar as reacdes enzimaticas (WANG et al., 2017; LIU et al., 2019).

O congelamento/descongelamento de amido é uma modificacdo fisica que
ocorre na estrutura dos granulos. Durante o processo o volume dos cristais de gelo
dentro dos produtos congelados cresce e o tamanho diminui, ocasionando uma
superficie seca, sabor e aparéncia do produto com ma qualidade devido o
enfraquecimento da rede de gluten pelo rompimento das ligacBes hidrofdbicas.
Repetidos ciclos de congelamento e degelo diminui a resisténcia ao processamento
e a extensibilidade de massa (BHATTACHARYA et al.,, 2003; ZHAO et al., 2013;
WANG et al., 2017).

Outra consequéncia da modificacdo € o fenbmeno da sinérese, onde ocorre
a rapida separacdo da agua da matriz principal do amido durante o
descongelamento e o derretimento dos cristais de gelo formados durante o
congelamento, ou seja, a concentracdo de amido é realocada, forcando assim, a
migracdo da &gua, acarretando em alteracbes de textura e deterioracdo da
qualidade do produto (ELIASSON et al., 1992; RAHMAN, 1999).
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Amidos de granulos menores em geral sdo mais facilmente danificados pelo
tratamento de congelamento/descongelamento, uma vez que possui maior area de
superficie (LIU et al., 2019). O estudo de Tao et al. (2016) sobre a distribuicdo
granulométrica de granulos de amido de trigo em relagcdo as propriedades de
cozimento de massa congelada reportou que: os granulos do tipo B apos
submetidos a trés ciclos de congelamento/descongelamento apresentou rachaduras
na estrutura quando comparado a superficie granular do tipo A. Assim como, em
Szymonska et al., (2005) a utilizagdo de varios ciclos de tratamento resultaram em
aumento no namero de poros na superficie granular do amido de batata, tornando o
granulo mais rugoso e com menor densidade.

Jing et al. (2019) investigaram o mecanismo na formacéo de géis de amido
de milho ceroso e normal induzidos por seis ciclos de congelamento e
descongelamento. O peso molecular do amido diminuiu gradualmente apdés
tratamento, demonstrando também que em baixas temperaturas nao houve
estabilidade dos géis, padrédo do tipo A do amido normal e ceroso foram convertidos
para o tipo B apdés modificacdo e o aumento da cristalinidade relativa foi diretamente
proporcional ao aumento do namero de ciclos.

Atualmente ha uma maior preocupac¢do entre boa alimentacdo e saude por
parte dos consumidores, 0 que enfatiza a necessidade de limitar ou até mesmo
eliminar o consumo de alimentos contento grande teor de 6leo. Wang et al. (2019)
estudaram o impacto da modificacao através do congelamento/descongelamento na
habilidade do amido de milho, trigo e tapioca em absorver 6leo e relataram que
congelamento e degelo pode reduzir significativamente a absorcéo total de éleo do
amido, a desintegracéo da amilose reduziu a capacidade do amido em ligar-se com
0 6leo devido ao aumento dos grupos hidrofilicos.

3.5 METODOS DE ANALISE
3.5.1 Difratometria de raios X pelo método do po

Segundo Skoog et al. (2002), as radiacOes eletromagnéticas que interagem
com um material semicristalino como o amido, por exemplo, sdo responsaveis pelos

fenbmenos de refracdo, reflexdo e polarizagdo. Isso ocorre devido ao

bombardeamento de elétrons em um anodo metalico, um feixe é formado dentro de
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um tubo de raios X e esse € incidido no material (amostra) em diferentes angulos.
Deste modo, quanto maior a organizacéo estrutural cristalina do material no ponto
em que o feixe € incidido, maior sera a quantidade de radiacéo difratada quantificada
pelo equipamento durante a analise.

Quando o material em analise é amido, a técnica de difratometria de raios X
pelo método do p6é demonstra o padrao de difracdo do material classificando-os em
tipo A, tipo B ou tipo C sendo possivel determinar o grau de cristalinidade através da
relacdo entre a regido amorfa com a regiao cristalina ou semicristalina (GENKINA et
al., 2007; TATTIYAKUL; NAKSIARPORN, 2012).

A decorréncia de alteracdes nos padrdes do amido € devido as cadeias de
amilose e amilopectina, seus respectivos tamanhos e ramificacbes que desregulam
a organizacdo das duplas hélices de amilose na estrutura do amido (Al e Jane,
2015). Caracteriza-se padrdo do tipo A os amidos que possuem ramificacdes
menores com duplas hélices dispostas em forma monociclica com picos de difracéo
acentuadosem 15°,17°,18°e 23 °em 2 (0).

O tipo B com picos em 5 °, 15 °, 17 °, 18 ° e 23 ° em 2(8) apresenta
ramificacbes maiores, duplas hélices organizadas de forma hexagonal com
moléculas de hidratagdo no centro do cristalito. Os amidos do tipo C sdo uma
mistura dos dois perfis (tipo A e tipo B), com picos em 3 °,55°;15°, 17 °; 22 ° e 23
°em 2 (0).

A fonte botanica do amido € uma forma de pré-determinacédo do tipo de
padrao de difracdo, uma vez que: provenientes de cereais apresentam o0 tipo A,
tubérculos, raizes e cereais de alta amilose tipo B e leguminosas tipo C (MARCON et
al., 2009; MIAO et al., 2009; Al; Jane, 2015).

3.5.2 Andlise Termogravimétrica (TG)

E uma técnica analitica utilizada pelas industrias de alimentos para estudar a
decomposicdo de diferentes compostos, uma vez que fazem uso de aguecimento
durante o processamento dos seus produtos. Ao decorrer da analise a massa da
amostra € mensurada como uma funcdo da temperatura do sistema, gerando uma
curva termogravimétrica (curva TG). A partir dessa curva, podem-se obter

informacgOes relacionadas a estabilidade térmica, composicdo inicial ou de
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compostos intermediarios da amostra (OSSWALD; MENGES, 1996; AGGARWAL,;
DOLLIMORE, 1998; LIU et al., 2013; IONASHIRO; CAIRES; GOMES, 2014).

A termogravimetria derivada (DTG) é um recurso matematico utilizado em
conjunto com a TG obtida por meio da primeira derivada em fungdo do tempo
possibilitando melhor visualizacdo das perdas de massas das amostras
(IONASHIRO et al., 2012).

Quando aplicada em amidos, a termogravimetria demonstra o perfil de
estabilidade térmica do biopolimero por meio da curva (Figura 5) estabelecido
durante o aquecimento da amostra em razao da variacdo de temperatura ou tempo.
Deste modo, € possivel determinar quais e quantas foram as perdas de massas,
variacbes de temperaturas e massas ocorridas durante o processo (AGGARWAL,;
DOLLIMORE, 1998).

Figura 5 - Exemplo do perfil de estabilidade térmica de amido.
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Fonte: O autor (2019).

Fatores intrinsecos da amostra como massa aferida, calor de reagéo,
condutividade térmica e os fatores extrinsecos do equipamento como o tipo de gas e
vazdo do mesmo, taxa de aquecimento e atmosfera de forno (que podera ou nao
reagir com a amostra) podem ocasionar uma variagao de massa da amostra (ganho
ou perda) interferindo no intervalo de perdas (IONASHIRO et al., 2012; MITIC et al.,
2017).
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3.5.3 Calorimetria exploratoria diferencial

A calorimetria exploratéria diferencial (DSC) é uma técnica termoanalitica
que tem como objetivo analisar os efeitos do calor nas mudancas fisicas e quimicas
por meio da variacdo de entalpia (AH) entre uma amostra e um material de
referéncia, quando submetidos de forma simultdnea a uma variacdo de temperatura
(MITIC et al., 2017). A referéncia mais comumente utilizada é um cadinho de
aluminio vazio. Uma curva caracteristica € obtida ao final da analise representando
em forma de picos, as variagdes do comportamento da amostra decorrentes da
temperatura e tempo (Figura 6) (COLMAN et al., 2014; DELINSKI et al., 2017).

Figura 6 - Demonstracdo de uma curva DSC hipotética.
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Fonte: O autor (2019).

A curva possibilita a verificacdo da temperatura de inicio (To), de pico (Tp) e
de concluséo e/ou final (Tc) do evento, enquanto que a area em relagédo a linha base
€ equivalente ao AH (entalpia absorvida ou liberada) do sistema, indicando se o
evento térmico foi endotérmico ou exotérmico (KARIM et al., 2000; WANG et al.,
2015).

No que diz respeito ao estudo em amidos, a analise DSC tem como objetivo
extrair dados quantitativos de fluxo de calor associados ao evento de gelatinizagéo

dos granulos. Isso ocorre pois uma pequena quantidade de amido € misturada com
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excesso de agua seguido de aquecimento da mistura em condi¢des controladas pelo
equipamento. Os valores de (To), (Tp) e (Tc) sédo correlacionados com as
propriedades de cristalinidade do granulo do amido, o padréo de difragéo, a relacao
amilose/amilopectina além de variar de forma significativa para o0s amidos
modificados (LIN, WANG, 2012).

3.5.4 Microscopia eletronica (MEV-FEG)

A microscopia eletrénica de varredura por emissdo de campo (MEV-FEG) é
uma técnica para observacao e caracterizacdo de materiais organicos heterogéneos
e inorganicos onde a morfologia do composto € representada por meio de
microimagens (Figura 7). O equipamento utilizado possui canhdes de elétrons
acoplados responsaveis por promover um feixe eletrbnico estavel, dentre esses
canhdes, ha os de emissédo de campo (FEG) (WANG; COPELAND, 2013; BARRERA
et al., 2013).

Figura 7 - Microimagens (8000x) de granulos de amido nativo.

Fonte: O autor (2019).

As imagens de MEV-FEG possibilitam a afericAo do tamanho médio das
particulas por meio de softwares do equipamento. No caso de amido, as diferentes
fontes boténicas podem ser responsaveis pelos diferentes tamanhos e formatos de
granulos. Em amidos modificados é possivel estudar as alteragcdes estruturais do

granulo sofridas pela modificacdo e comparar ao amido nativo (ZHENG et al., 2015).
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Os estudos realizados por Sujka & Jamroz (2013) utilizando a analise de
microscopia eletrénica de varredura (SEM) observaram rachaduras e depressfes
mais severas na superficie dos granulos de batata e trigo ap6s modificagdo por
ultrassom, também reportado por Zuo et al. (2012) em amido de batata doce e por
Amini et al. (2015) em amido de milho. Thomaz et al. (2019) observaram o formato
poliédrico e irregular do granulo de amido nativo de taro (Colocasia esculenta L.)
utilizando (SEM), ap6s dupla modificacdo por HMT e ultrassom um aumento no
volume dos granulos e formacdo de aglomerados foram identificados nas
microimagens. Jing et al. (2019) analisaram a superficie de géis de amido normal e
ceroso apos repetidos ciclos de congelamento e descongelamento e observaram

grandes quantidades de rasas cavidades nas superficies dos géis.

3.5.5 Viscoamilografia

Viscoamilografia por Rapid Visco Analyser (RVA) € uma técnica utilizada
para avaliar o perfil de pasta de amidos além obter as propriedades viscoelasticas
da pasta formada. Durante a analise, 0 equipamento detecta e registra as mudancas
ocorridas na viscosidade do amido, em suspensao em agua, durante aquecimento e
cisalhamento.

Essas mudancas estdo relacionadas com a temperatura e tensdo de
cisalhamento pré determiandas, ambas, em funcédo do tempo. A formacdo da pasta
ocorre devido a hidratacdo dos granulos e o rompimento da estrutura do material
amilaceo. Ao final da analise essas mudancas sao representadas graficamente
conforme demonstrado pela Figura 8 (HOOVER et al., 2010; WANG et al., 2015).
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Figura 8 - Demonstracéo de uma curva RVA.
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Fonte: O autor (2019).

De acordo com a Figura 8:

" Curva vermelha: viscosidade da amostra em funcao do tempo;

" Curva azul: aquecimento do sistema em fungéo do tempo;

. Temperatura de pasta (°C): temperatura na qual a suspensao de
amido e agua forma uma pasta,

" Tempo de pico (min): tempo que a suspenséao levou para obtencéo da
maior viscosidade de pasta;

. Viscosidade de pico (cP): maior viscosidade de pasta obtida;

. Viscosidade minima — trough viscosity (cP): viscosidade minima
obtida ap6s a formacao da pasta;

. Setback: reflete a tendéncia de retrogradacdo da amilose na pasta de
amido;

" Quebra de viscosidade — breakdown viscosity (cP): diferenca entre a
viscosidade de pico e a viscosidade minima obtida;

. Viscosidade final (cP): viscosidade obtida apds rampa de reducéo de
temperatura.
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4 METODOLOGIA

4.1 EXTRACAO DO AMIDO

Os taros roxos utilizados para extracdo do amido foram colhidos de horta
caseira, localizada na cidade de Ponta Grossa — PR no més de julho de 2018. O
material amildceo foi extraido em meio aquoso, sem tratamento quimico (Figura 9)
com adaptacdo da metodologia descrita por Bet et al. (2016) e Bet et al. (2018),

representado no fluxograma na Figura 9.

Figura 9 - Fluxograma da extracdo do amido de taro roxo.
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Fonte: O autor (2019).



37

Os taros foram inicialmente lavados em agua corrente para remocao de
sujidades, em seguida descascados e cortados. Os pedacos foram adicionados a
agua gelada (~10 °C) em proporcao de 1:4 e ambos foram dispostos em triturador
(SIEMSEN, BR), modelo LS-08 por 10 minutos até obtencdo de uma pasta
homogénea. Esta foi transpassada por peneiras de 150 mesh e 270 mesh (abertura
nominal 0,106 mm de e 0,053 mm), respectivamente.

A torta retida foi novamente acrescentada de agua 1:4, triturada por 10
minutos e peneirada a fim de obter maior rendimento. O residuo liquido do
peneiramento foi centrifugado (HIMAC, modelo CR-21Gll) utilizando o rotor R14 A, a
8000 rpm por 10 minutos a 4 °C. A fracdo decantada da centrifugacdo (Figura 10)
seguiu para a secagem em forno com circulacdo de ar forcada a 40 °C / 24 h. O
amido seco foi mantido em dessecador sobre cloreto de calcio anidro até execucgao

das anélises e modificacao.

Figura 10 - Amido nativo de taro roxo decantado apos centrifugacéo.

Fonte: O autor (2018).

O rendimento da extracao foi determinado pela Equacéo 1:
R% = 2 x 100 (1)
M

Onde: R = Rendimento (%);
A = Massa de amido extraido (g);

M = Massa de taro roxo utilizado (g).
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4.2 CARACTERIZACAO

4.2.1 Caracterizacao fisico-quimica

A determinacdo do conteudo de cinzas, umidade, proteinas, fibras, lipideos
totais para o taro roxo in natura e do amido nativo foram realizados conforme os
meétodos descritos pela AOAC (2005). O teor de carboidratos foi calculado por

diferenca.

4.2.2 Teor de Amilose

A analise foi realizada em duplicata seguindo a metodologia de Schoch
(1964). A amostra contendo 1 g de amido nativo foi previamente desengordurada
por refluxo de metanol (85 % v / v) no Soxhlet durante 8 h, em seguida foi transferida
a estufa a 40 °C / 24 h. Para obtencdo da massa de 100 mg em base seca um
analisador de umidade Startorius MA 150 (Sartorius, Goettingen, Alemanha) foi
utilizado para corrigir a massa, a 105 °C / 15 min. Considerando a umidade

intrinseca das mesmas calculada pela Equacéo 2:

Mf =100+ U (%) 2

Onde: Mf = massa final (mg);

U = umidade do amido utilizado = 8,94 %.

A massa obtida pela equacao foi misturada com 1,0 mL de agua deionizada
e 0,5 mL de KOH 1,0 N em um copo de Berzelius de 250 mL. A solugdo em
duplicata foi mantida em agitacao por 30 minutos, em temperatura ambiente a fim de
promover a gelatinizacdo quimica do amido sem oxidagéo. Utilizou-se o HCI 0,5 N
para neutralizacéo qualitativa da solucdo em presenca do alaranjado de metila como
indicador com coloracdo rosa / roxo. Em seguida, 10 mL de solucdo de KI 0,5 N
foram adicionados, completou-se com agua até totalizar a massa de 100,9 g. A

afinidade da amostra com o iodo foi determinada utilizando um auto-titulador
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(Metrohm Swiss Mode, 848 Tritino Plus, Herisau, Suica) com eletrodo, sendo a
diluicdo 1:10 da solugéo estoque (2 g I2, 83 g Kl e 37 g KCl, por litro de solugéo) o
titulante, com razdo de titulagdo de 2 mL (intervalo maximo 23 segundos) e
temperatura abaixo de 30 °C.

Ao fim da titulacdo, obteve-se uma relacéo de 1:0,2 mL de solucdo:mg de I..
Previamente o método foi calibrado por uma solucdo denominada EMF (373 mg de
KCI, 830 mg Kl, em 100 mL de H20 deionizada). Os resultados foram transferidos
para uma planilha eletronica relacionando o potencial da amostra com o0s
parametros obtidos pela titulacdo da solucdo EMF ja calibrada, linearizada e plotada.

O teor de iodo livre (FI) foi obtido em funcdo do volume. Ao realizar a
subtracdo pelo volume corrigido, o iodo ligado (Bl) foi determinado. A regresséo
linear foi feita a partir dos pontos da curva Bl x Fl e o coeficiente linear dividido por

0,2 representa o teor de amilose da amostra, Equacéo 3:

Amilose (%) = 100 % IAs / 0.2 3)

Onde: IAs= valor referente a amilose do amido.

4.2.3 Anélise Colorimétrica

Para a andlise de cor do amido nativo seguiu-se a metodologia proposta por
Falade et al. (2015). Os amidos de taro roxo foram analisados em triplicata por um
colorimetro (MiniScan EZ 4500L Reston, EUA) previamente calibrado em fundo
preto seguido do fundo branco. Os parametros de cores como: eixo L* refere-se a
luminosidade, onde valor O = preto e 100 = branco. O valor do eixo a* caracteriza a
regido de vermelho-verde, onde (+a*) = vermelho e (-a*) = verde e o valor b* das
amostras indica a faixa de cores, onde valores positivos de b* sdo amarelos,

negativos sao azuis e zero é neutro.

4.2.4 Difratometria de raios pelo método do pé

O padrao de difracdo dos amidos nativos e modificados foi determinado pela

adaptacdo do método descrito em Kuk et al. (2017). Um difratdmetro de raios X,
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modelo Ultima 4, (Rigaku, Japdo) localizado no Complexo de Laboratérios
Multiusuario da Universidade Estadual Ponta Grossa (C-Labmu) foi utilizado
aplicando uma radiacdo Cu Ka (A = 1,5418 A) com variacéo angular de 5 a 50 ° (2
0), velocidade angular de 2 ° min' (2 8), step de 0,02 ° (2 0), ajuste dos parametros
em 40 kV e 20 mA. O grau de cristalinidade relativa das amostras foi obtido com o
auxilio do software conforme a metodologia de Colman, Demiate e Schnitzler (2014)

através da proporcédo entre a &rea superior e a difracdo total (Equacao 4).

Xc% = —22_ %100 (4)

Ap+Ab

Onde: Xc = cristalinidade relativa (%);
Ab = &rea total integrada da curva;

Ap = integracao da area dos picos.

4.2.5 Analise Termogravimétrica (TG)

Para obtencéo das curvas termogravimétricas das fracdes amilaeas nativas
e modificadas seguiu-se a metodologia descrita por BET et al. (2018), utilizando
equipamento TGA-50 (Shimadzu, Japéo) previamente calibrado com peso padréo e
confirmado com oxalato de célcio mono-hidratado. Aproximadamente 8 mg de cada
amostra foram pesadas em triplicata e dispostas em cadinhos de aluminio. A
temperatura inicial foi de 30 °C e a final 650 °C, a taxa de aquecimento utilizada foi
de 10 °C min?, sob fluxo de ar comprimido de 150 mL min?. As porcentagens
referentes a perda de massa das amostras e as curvas DTG foram obtidas por meio
do software de andlise de dados TA-60 WS.

4.2.6 Calorimetria exploratoria diferencial

As curvas de gelatinizagdo das amostras foram determinadas pelo
equipamento DSC — Q200 (TA instruments, EUA) previamente calibrado com padrao
de indio (99,99 % grau de pureza - ponto de fuséo: 156,6 °C; AH fus&o: 28,56 J / g).
Para execucao de cada analise aproximadamente 2,7 mg, em base seca, de amido

foram adicionada a agua deionizada em uma propor¢cdo de 4:1 em massa
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agua:amido (m/m), a mistura foi homogeneizada no cadinho e repousada durante 1
h, em temperatura ambiente, a fim de equilibrar o teor de umidade da amostra. O
fluxo de ar comprimido foi de 50 mL min!, temperatura de 20 até 100 °C com razado
de aquecimento de 10 °C por minuto. Para determinagdo das temperaturas e
entalpias foi utilizado o programa Universal Analysis-2000 (KUBIAKI et al., 2018).

4.2.7 Microscopia eletronica (MEV/FEG)

As propriedades morfolégicas das amostras de amido nativo e modificados
foram determinadas por meio de microimagens geradas a partir de um microscopio
eletrdnico (MIRA 3, Tescan, Republica Checa) disponivel no Complexo de
Laboratdrios Multiusuarios da Universidade Estadual Ponta Grossa (C-Labmu). As
amostras foram dispostas em fitas de carbono e metalizadas com ouro, promovendo
assim, a condutividade dos elétrons presentes na amostra. A tensao de aceleracdo
determinada foi de 15 kV e a ampliacdo de 2000x e 3000x (LAZZAROTTO et al.,
2017).

4.2.8 Viscoamilografia

Para obter o perfil de pasta das amostras através de um viscoamilgrafo,
modelo RVA-4 (Newport, Australia). A metodologia proposta por Ito et al. (2018) foi
utilizada com algumas adaptacdes. A umidade presente nas amostras foi
determinada por meio de uma balanca analisadora de umidade por infravermelho
(Sartorius MA 35M-000230V1, AR, Alemanha) com temperatura de 105 °C durante
15 minutos. Suspensodes de 8 % (g.g™') em base seca foram misturadas com agua
deionizada até obter 28 g de massa final.

Para obtencdo da massa de amido necessaria a ser misturada com a agua
deionizada, a Equacéo 5 foi utilizada, uma vez que 2,24 g de amostra em base seca

S0 necessarios:

100 g — (100 g - U) (5)
X — 224 g

224
X =
100-U
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Onde: x = massa amido a ser aferida (Q);

U = umidade do amido nativo.

O sistema de aquecimento e arrefecimento controlado foi realizado sob
agitacao constante, mantendo 50 °C durante 2 minutos, aquecido de 50 °C a 95 °C a
6 °C min?, mantido a 95 °C por 5 minutos, resfriando a 50 °C a 6 °C mint e
mantendo a 50 °C por 2 minutos.

4.3 ANALISES ESTATISTICAS

As analises foram realizadas em triplicata e verificadas quanto a diferenca
entre as médias pela analise de variancia (ANOVA). Em seguida, o teste de Tukey
foi aplicado para diferenciar as amostras com 95 % de confianca (p < 0,05). Foi

utilizado o software Action Stat verséo 3.3 (Estatcamp, S&o Paulo, Brasil).
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5 MODIFICACAO POR ULTRASSOM

Os granulos foram modificados por aplicacdo do ultrassom, realizado com o
auxilio do equipamento Vibra-Cell 500 W (Sonics & Material Inc, EUA),
estabelecendo frequéncia do processo de 20 kHz. As ondas de ultrassom foram
aplicadas em suspensfes de amido e agua deionizada (10 % m/v), mantidas em
banho de gelo a fim de controlar o aquecimento do amido durante o processo.

O tratamento das amostras foi estipulado em 30 min com amplitudes de 40
%, 50 % e 60 % com temperatura do probe de 12 °C (LIU et al., 2018).
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6 DUPLA MODIFICACAO FISICA DO AMIDO

Os amidos de taro roxo foram modificados primeiramente pela técnica do

ultrassom e depois foram submetidos ao congelamento/descongelamento.

6.1 ULTRASSOM

Os granulos de amido foram modificados por aplicagdo do ultrassom,
realizado com o auxilio do equipamento Vibra-Cell 500 W (Sonics & Material Inc,
EUA), estabelecendo frequéncia de 20 kHz. As ondas de ultrassom foram aplicadas
na suspensao de amido e agua deionizada (10% m/v), mantida em banho de gelo a
fim de evitar a gelatinizacdo do amido durante o processo. O tratamento da amostra
foi estipulado em 30 min com amplitude de 60% (LIU et al., 2018).

6.2 CONGELAMENTO/DESCONGELAMENTO

O processo de congelamento e descongelamento das amostras foi adaptado
da metodologia de Tao et al. (2016). Cerca de 45 mL de agua destilada (17 °C)
foram adicionados a 10 g de amidos nativos e modificados por ultrassom a 60%,
ficaram em repouso por 3 h em recipiente de plastico, em seguida congelados a -18
°C / 24 h e descongelados a temperatura ambiente (25 °C + 1 °C) por 6 horas. Os
ciclos foram repetidos 3 vezes seguindo 0os mesmos parametros para cada. Ao final
de cada ciclo as amostras foram colocadas em um forno de ar forcado, secando por
24 horas a 40 °C.

6.3 CARACTERIZACAO DOS AMIDOS MODIFICADOS

Os amidos modificados por ultrassom foram nomeados da seguinte forma:
US40 % para o amido modificado com 40 % de amplitude; US50 % para o amido
modificado com 50 % de amplitude; US60 % para o amido modificado com 60 % de
amplitude.

Para os amidos apés o congelamento/descongelamento as amostras foram
nomeadas de acordo com os ciclos de congelamento com e sem aplicagédo de

ultrassom, sendo: (A) amido nativo; (B) amido nativo 1° ciclo; (C) amido nativo 2°
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ciclo; (D) amido nativo 3° ciclo; (E) amido sonicado; (F) amido sonicado 1° ciclo; (G)
amido sonicado no 2° ciclo e (H) amido sonicado no 3° ciclo e armazenados em um
dessecador com cloreto de célcio anidro. Deste modo, as amostras foram analisadas
para estudar as possiveis alteracdbes nos amidos resultante dos ciclos de
congelamento e descongelamento.

As anadlises de difratometria de raios X pelo método do p6 (XRD),
termogravimetria (TG/DTG), calorimetria exploratéria diferencial (DSC), microscopia
eletrOnica de varredura por emissao de campo (MEV/FEG), viscoamilografia (RVA),
analise colorimétrica e o célculo da cristalinidade relativa (CR %) foram realizadas

seguindo os mesmos procedimentos e parametros do amido nativo.

6.4 ADSORCAO DE OLEO

O método de Chang e Zang (2012) foi adaptado para determinar a adsor¢ao
total de 6leo em amidos de taro nativo e modificado por ultrassom com 60% de
amplitude. O amido seco (1,0 g) (peso = Wo) foi pesado e misturado com 10,0 mL
oleo de canola utilizado em alimentos a temperatura ambiente (25 °C + 1 °C) e
agitado em vértex por 20 min.

A mistura foi centrifugada por 10 min apds repousar por 10 min. Em seguida,
as amostras foram filtradas por extracdo a vacuo até que nenhum Oleo / agua
adicional caisse no papel de filtro. O sedimento foi medido (peso = W) e a Equacéo

6 foi usada para calcular a adsorc¢ao total de 6leo:

Capacidade de adsorcao (%) = (W — Wo) / Wo x 100 (6)

Onde: Wo (g) € o peso do amido seco;

W (g) € o peso do sedimento apds a centrifugacao.
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7 RESULTADOS E DISCUSSOES
7.1 RENDIMENTO EXTRACAO

A massa total de amido nativo extraido (A = 374,6 g) foi pesada apds
secagem em estufa (40 °C / 24 h). Para massa total de matéria — prima utilizada
considerou-se o0 peso do taro roxo descascado (M = 2150 g).

Extracao

R(V—A 100
o= 7%

374,6
9% =
R % 150 % 100
R=17,42 %

Onde: A = 347,6 g amido nativo seco;

M = 2150 g de taro roxo descascado e cortado.

Observou-se que o rendimento ficou abaixo de 20 %, esse resultado baixo
pode ser devido ao ndo uso de elementos quimicos e altas temperaturas durante o
processo de extracdo. Porém, € preciso considerar que a extracdo foi realizada a
partir do tubérculo cru sem pré-operacbes como secagem do taro e obtencdo de
farinha, e que o método de extracdo de amido pode afetar de maneira significativa o
rendimento (JOHN et al., 1999; SIT et al., 2014) Aboubakar et al. (2008), quando
utilizaram a farinha para extracdo em solucdo aquosa obtiveram rendimentos entre

65 — 87 % sem considerar a umidade do taro.

7.2 CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA

A composicdo centesimal do tubérculo (Colocasia esculenta B. Tini) (em
base seca) com umidade de 71,66% e do amido nativo com umidade de 7,73% esta

representada na Tabela 3.
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O conteudo lipidico deste estudo foi de 0,49 % e assemelha-se ao valor

encontrado por Aljuhaimi et al. (2017) para Colocasia esculenta L.

Tabela 3 - Composigéo centesimal do tubérculo e do amido nativo.

Taro roxo Amido nativo

(%) (%)
Lipidios 0,49 + 0,02 0,15+ 0,03
Carboidratos 76,25 +0,03 95,54 + 0,02
Proteina 9,81 +0,08 1,58 £ 0,04
Cinzas 8,57 £0,05 1,84 +0,05

Fibra bruta 4,87 + 0,03 0,89+0,11

Da Costa et al. (2018) obtiveram 86,89 % de carboidratos das raizes de
Colocasia esculenta L., acima do valor encontrado neste estudo, o que pode estar
relacionado a cultivar. Segundo Huang e Tanudjaja (1992) o teor de umidade dos
tubérculos de taro varia com o crescimento, o tempo de colheita, variando de 60 a
83 %, considerando esta informacéo, o teor de umidade encontrado neste estudo
(71,66 %) foi maior que o valor obtido por Zhu (2016) para Colocasia esculenta (69,1
%).

O teor de fibra bruta observado no estudo de Kaushal et al. (2013) varia de
0,60 a 1,18 %, o taro roxo apresentou 4,87 % em comparacdo com o Kaushal et al.
(2013), sugerindo que o valor e o conteudo de carboidratos também podem estar
relacionados ao estado fisiolégico dos tubérculos. O valor total de proteina de 9,81
% esta acima da média encontrada por Kaushal et al. (2013).

O tubérculo de taro pode conter uma quantidade consideravelmente alta de
cinzas totais, o que significa que pode ser incorporado com um bom conteludo
mineral, geralmente o teor de cinzas do taro varia de 3,54 a 7,78 % (NJINTANG et
al., 2003; NJINTANG et al., 2007), o valor obtido para o teor de cinzas do taro roxo
foi maior (8,57 %).

Considerando a composicdo centesimal do amido nativo (Tabela 3), é
possivel visualizar menores valores nos contetdos de cinzas, proteinas e fibra bruta
em relacao ao taro roxo. Deste modo, podemos considerar a extracao aquosa eficaz

para separar o material amilaceo da raiz de forma mais purificada. No artigo de
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revisdo sobre a composicao, estrutura molecular e propriedades fisico-quimicas de
amidos de raizes e tubérculos, Hoover (2001), o valor encontrado para teor de
lipidios no amido de taro (Colocasia esculenta L.) foi de 0,39 %, sendo maior ao
obtido nesse estudo (0,15%) (Tabela 3).

Em relacdo ao conteudo de proteina, Sukhija et al. (2016), ao trabalharem
com a espécie Colocasia esculenta obtiveram 0,42 % de proteina no amido apos
extragdo quimica, valor quase quatro vezes mais baixo ao encontrado neste estudo
(1,58 %). Com isso, podemos relacionar ao fato de que a extragdo aquosa utilizado
neste estudo, de certa forma, proporcionou uma forte ligacdo do amido com a
mucilagem durante o processo de extracdo, impedimento assim, maior remocao de
proteinas.

Estudos com a espécie Colocasia esculenta dos autores Pérez et al. (2005),
Nwokocha et al. (2009), Mweta et al. (2010) e Zeng et al. (2014), apresentaram
valores de 0,31 %, 0,09 %, 0,13-0,16 %, e 0,28 % de conteudo de cinzas no amido
nativo, respectivamente. E importante também considerar as variagbes genéticas
desse tubérculo, assim como o alto teor de proteinas e cinzas do amido extraido
pode estar relacionado ao processo ineficiente de purificacdo do amido
(GUNARATNE; HOOVER, 2002; SAIKIA; KONWAR, 2012).

Segundo Moorthy (2002), o teor de fibra bruta presente no amido pode variar
dependendo do método de extracdo e da peneira utilizada para reter o material
fibroso, para mandioca e batata doce, por exemplo, o teor de fibras pode aumentar
conforme a maturacéo. O valor de fibra bruta para o amido de taro roxo foi de 0,89
% valor acima do encontrado por Moorthy (2002) de 0,81 %.

O teor de carboidrato para o amido nativo foi de 95,54 % (Tabela 3). Os
lipidios correlacionam-se com os carboidratos e o conteido de matéria seca. 1sso
sugere gue uma amostra (amido nativo) com teores mais baixos de lipidios (0,15 %)
conforme Tabela 3, pode apresentar menores valores de umidade (7,73 %),
aumentando o teor de matéria seca e, consequentemente, o total de carboidratos. O
conteudo de proteinas, lipidios e umidade podem ser 0s principais componentes que
afetam os carboidratos, e a diminuicdo dessas moléculas (CHISENGA; WORKNEH,;
BULTOSA; LAING, 2019).

Os carboidratos formam ligagbes com as proteinas atraves da ligacdo de
hidrogénio via grupo hidroxila dos sacarideos e grupo amina das proteinas (del
CARMEN FERNANDEZ-ALONSO et al., 2012) resultando em carboidratos
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altamente substituidos com carbonila e perda da atividade e disponibilidade das
proteinas. Os carboidratos interagem com os lipidios para formar glicolipidios
através de ligacbes glicosidicas (POMERANZ; CHUNG, 1978) reduzindo a
quantidade de lipidios disponiveis na molécula.

Os carboidratos ligam as moléculas de agua através de ligacbes de
hidrogénio (LI; WANG; MA et al., 2018) limitando a mobilidade da agua, justificando
dessa forma, a relacéo inversa entre umidade (7,73 %) e carboidratos (95,54%) para
o amido nativo (Tabela 3). Os carboidratos correlacionam-se com a matéria seca

implicando que a maior matéria seca esta associada ao maior teor de carboidratos.

7.3 TEOR DE AMILOSE

O teor de amilose nos amidos nativos depende da fonte botanica, do
ambiente e das espécies. A proporcdo de amilose-amilopectina nos granulos de
amido pode influenciar as fungdes e propriedades dos amidos, como cristalinidade,
temperaturas de gelatinizacdo, portanto. O alto teor de amilose promove a formacéo
de um gel mais forte (ABEGUNDE et al., 2013; PIETRZYK et al., 2018).

O teor de amilose presente no amido nativo de taro roxo foi de 26,45 + 0,03
%, valor superior ao encontrado por Zhu et al. (2017), Ogunmolasuyi et al. (2016) e
Srichuwong et al. (2005).

Jane et al. (1992) e Lu et al. (2008) ressaltam que o teor de amilose é
sensivel também ao método de quantificacdo utilizado, Zhu (2016) destaca: deve-se
ocorrer a comparacéo de valores de amilose aparente entre estudos que utilizam a
mesma metodologia. Assim a discrepancia entre os valores discutidos acima, podem
estar relacionados a metodologia realizada por cada autor.

Para fabricacdo de salgados, onde a textura crocante e resistente €&
desejavel, um amido com alto teor de amilose, acima de 50 %, gelifica e forma filmes
com facilidade, podendo ser aplicados em produtos como nuggets, promovendo
textura crocante e evitando a penetracdo excessiva de 6leo durante a fritura. Este
tipo de amido também pode ser utilizado na producdo de balas de gomas,
contribuindo com 25 % a 50 % do total de amido utilizado nessas formulagcbes
(COLLONA; LELOUP; BULEON, 1992).
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7.4 ANALISE COLORIMETRICA

A cor € um critério de avaliacdo para medir a qualidade do amido. De acordo
com Sira et al. (2004), para considerar um amido puro, o valor de L* deve ser
superior a 90. Os parametros colorimétricos de amidos nativos e modificados séo
mostrados na Tabela 4. O valor de L* (luminosidade) dos amidos de taro variou
significativamente (p < 0,05) de 88,08 a 47,67 mostrando uma diminui¢cdo no valor
de L* para amidos modificados com ultrassom.

Na cavitacao promovida pelo tratamento por ultrassom, o colapso das bolhas
provoca colisbes em alta velocidade entre as particulas e o impacto dos jatos
liquidos na superficie dos granulos de amido, podendo ser responsavel pela
passagem de pigmentos, impureza ou mesmo compostos antioxidantes por fissuras
na estrutura dos granulos, permitindo a ligacdo das moléculas de amido e a reducéo

da alvura.

Tabela 4 - Parametros L*, a* e b* do amido nativo e modificado.

L* a* b*
Nativo 88,08 £0,842 0,94 +0,02* 6,30+ 0,032
US40 % 48,22 +0,39° 1,06 +0,04% 2,84 +0,06°
US50 % 46,89 +0,66° 1,00+ 0,022 2,77 +0,15°
uUs60 % 47,67 +0,17° 0,97 +£0,03°® 2,73 +0,07°

Os valores seguidos pela mesma letra na mesma coluna ndo apresentam diferencga significativa pelo
teste de Tukey (p <0,05).

Os resultados também mostraram que os valores a* e b* das amostras
foram significativamente afetados pela modificacdo do ultrassom, exibindo mais
vermelhiddo e azulado em relacdo ao amido nativo. A reducdo da cor do amido apos
a modificacdo por ultrassom também foi relatada em outros estudos
(KRISHNAKUMAR et al., 2018; BERNARDO et al., 2018).

7.5 DIFRATOMETRIA DE RAIOS X PELO METODO DO PO
O padréo de difracédo de raios X das amostras de amido de taro nativo roxo

(Figura 11) apresentaram picos mais intensos a 15 e 23 (2 8) um leve pico duplo a

17 e 18 ° (2 8) e um pico com menor intensidade a 20 ° (2 0). Esse padrdo pode ser
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classificado como tipo A de acordo com Lorenz e Kulp (1982) e também relatado em
outros estudos de variedades de taro (JANE et al., 1992; HOOVER, 2001; AGAMA-
ACEVEDO et al., 2011).

Figura 11 - Padrao de difracédo de raios X de amidos nativos e sonicados.

N Q
50 cps I“
(5
A )
|
(1
'Y |
| \
A “
( L
e
', Al
) 1R
| W A
| | \ o WAL
J | v v Nat
4 A W™
-— W ] .
w ' W SN
VAL
a N
O, AL
'I' A ,. J | b f
o w ) | N Pannay 4
] o I ¢ a Us
= x A
@ \ o
-
- / " v "
c Al 1 .~
@ | "
. 1
c J A
| § v M
. | | | o Ly W 2
~ ™ \Mr% UsS 0%
R Pt Veldan,
A o
.
e \ ﬂ'._w.-\ -
’r VA (US 60%
/ .
Y
/ i
™
T T T T

20
Fonte: O autor (2019).

Em geral, os amidos de taro roxo modificados mostraram um padrdo de
difracdo semelhante ao amido nativo. No entanto, ap6s modificacdo com 60 % de
amplitude no tratamento por ultrassom, o pico duplo a 17 e 18 ° (2 8) ndo € mais
visualizado. O grau de cristalinidade relativa (RC) demonstrou uma diminuicdo em
comparacao ao amido nativo, de 30,49 % para 27,74 % (Tabela 5). No entanto, o
padrao de difracdo de amido modificado nao foi alterado em relacdo a amostra
nativa.
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Tabela 5 - Cristalinidade relativa do amido de taro roxo nativo e modificados.

Cristalinidade Relativa (%)

Nativo 30,49 + 0,352
US40 % 31,01 +0,112
US50 % 26,26 + 0,46°
US60 % 27,74 + 0,16

Os valores seguidos pela mesma letra na mesma coluna ndo apresentam diferenca significativa pelo
teste de Tukey (p <0,05).

A cristalinidade dos granulos pode diminuir ou aumentar dependendo das
condi¢cBes durante a aplicacdo do ultrassom, enquanto o polimorfo de amido pode
permanecer inalterado (HUANG et al., 2007; ZHENG et al., 2013). As variagoes de
intensidade dos picos de difracdo podem estar relacionadas ao fato de que as ondas
de ultrassom afetam mais as regides amorfas do que as regides de cristalinidade,
causando diferencas suscetiveis devido ao rearranjo estrutural de partes amorfas e
cristalinas em granulos de amido (ZHU et al, 2012; ZHU 2015).

7.6 ANALISE TERMOGRAVIMETRICA (TG)

O procedimento de submissdo de amido em operacfes que envolvam altas
e baixas temperaturas € amplamente utilizado nas industrias de alimentos e na
producdo de materiais a base de amido. A degradacéo térmica e o monitoramento
da estabilidade de materiais amilaceos sdo elementos-chave durante o
processamento de alimentos. Assim, torna-se possivel estabelecer os meios de
degradacdo e identificar o comportamento das estruturas de amido durante o
processamento térmico (LIU et al., 2013).

A termogravimetria tem sido usada para estudar a estabilidade térmica e a
decomposicdo de polimeros e, quando correlacionada com outras analises, pode
fornecer informagfes mais precisas para a compreensdo das propriedades térmicas
de amidos nativos e modificados (SOLIMANN et al., 2012; LIU et al., 2010). As
curvas TG/DTG estao representadas na Figura 12 e os dados obtidos por TG/DTG
na Tabela 6.



Figura 12 - Curvas TG/DTG de amido nativo e modificado.
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Tabela 6 - Resultados de TG/DTG de amidos nativo e modificado por ultrassom.

54

Evento
1° etapa Estabilidade 2° etapa 3° etapa Cinzas

(%)
Nativo Ti-Tf/ °C 30,0 — 154,7 154,7-251,9 251,9-398,3 398,3-553,6 -
AT/ °C 1247 97,2 146,4 155,3 -
Tp/ °C 81,7 - 329,1 486,0 -

Am % 11,25 - 65,07 21,26 2,81
US40 % Ti-Tf/°C 30,0 — 160,4 160,4 - 268,6  268,6 —418,0 418,0 —598,2 -
AT/ °C 130,4 108,2 149,4 180,2 -
Tp/ °C 88,5 - 338,7 502,9 -

Am % 10,43 - 67,51 19,42 2,45
US50 % Ti-Tf/°C 30,0 —152,6 152,6 — 267,0 267,0-420,0 420,0-588,1 -
AT/ °C 122,6 1144 153 168,1 -
Tp/ °C 85,3 - 333,5 502,6 -

Am % 9,7 - 68,78 19,2 2,51
uUse0 % Ti-Tf/°C 30,0 —159,6 159,6 — 261,8 261,8-413,5 413,5-584,4 -
AT/ °C 129,6 102,2 151,6 170,9 -
Tp/ °C 83,6 - 334,4 493,9 -

Am % 9,77 - 66,07 18,93 5,38

*Am, massa perdida (%); Ti, temperatura inicial; Tf, temperatura final; AT, diferenca de temperatura

(°C); Tp, temperatura de pico (°C).

A temperatura final da primeira perda de massa dos amidos de taro roxo
relacionada a desidratacdo da amostra (BENINCA et al., 2019) variou entre 152,6 a
160,4 °C. Os amidos de taro roxo obtiveram trés eventos principais de perda de
massa. A primeira perda ocorreu a 30 — 160,4 °C. O pico de temperatura calculado
pela DTG no primeiro evento variou de 81,7 °C a 88,5 °C, seguido por um periodo
de estabilidade variando de 152,6 a 268,6 °C sendo o maior intervalo para a amostra
US50 % (152,6 — 267,0 °C) em relagdo ao amido nativo.

O arranjo de amilose e amilopectina atua diretamente no efeito do ultrassom
nas propriedades térmicas do amido, durante a cavitacdo a pressao aumenta e as
ligacdes covalentes entre as macromoléculas séo rompidas, permitindo a formacao
de novas ligacdes que podem favorecer o aumento da estabilidade (JAMBRAK et
al., 2010).
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A decomposicdo e oxidacdo da matéria organica sao representadas em
etapas consecutivas na segunda e terceira perda de massa (OLIVEIRA et al., 2014),
a menor temperatura na degradacéo iniciada foi detectada para o amido nativo
(251,9 °C) com a maior perda de massa (Am = 21,26 %).

O processo de despolimerizacao de amidos geralmente comeca acima de
300 °C e pode ser confirmado através do pico de temperatura (Tp) registrado pela
DTG durante a segunda perda de massa (OLIVEIRA et al., 2014). A amostra tratada
com 40% de amplitude apresentou temperatura inicial (Ti) mais baixa (418,0 °C) do
gue o amido modificado com 50% de amplitude e maior Tf = 598,2 °C entre todas as
amostras. As amplitudes utilizadas no ultrassom resultaram em um aumento de 45
°C na temperatura de oxida¢do da amostra quando comparadas ao amido nativo.

O teor de cinzas das amostras foi de 2,81 % (nativo), 2,45 % (US40 %), 2,51
% (US50 %) e 5,38 % (US60 %), respectivamente, estando relacionado a

guantidade de minerais que permanecem apo0s a extracdo aquosa.

7.7 CALORIMETRIA EXPLORATORIA DIFERENCIAL

O processo de gelatinizacdo dos granulos de amido geralmente ocorre
quando o amido esta em presenca de quantidade suficiente de agua e ambos sao
submetidos a aquecimento. Os valores obtidos durante o evento de gelatinizacéo

sdo mostrados na Tabela 7 e as curvas representadas na Figura 13.

Tabela 7 — Resultados da gelatiniza¢do do amido nativo e amidos sonicados.

To (°C) Tp (°C) Tc (°C) AT (°C) AHgel (J.g7)

| | | |
Nativo 63,19+0,35% 70,60 +0,392 76,55+0,39° 13,36+0,24°> 6,62+ 0,332
US40 % 61,32 +0,25¢ 69,42 +0,27° 76,08 +0,16° 14,76 +0,30% 6,57 + 0,222
US50 % 63,43 +0,208 69,60 +0,02° 77,24+0,27% 13,94+0,35° 6,48+ 0,192

US60 % 62,43+0,16° 69,56 + 0,12 74,68 +0,14¢ 12,25+ 0,29¢ 6,68 + 0,222

(*) To temperatura inicial, Tp pico de temperatura, Tc temperatura de conclusdo, AHge entalpia de
gelatinizagcdo. Os valores seguidos pela mesma letra na mesma coluna ndo apresentam diferenca

significativa pelo teste de Tukey (p <0,05).
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A amostra tratada com 40 % de amplitude mostrou uma ligeira diminuigéo na
temperatura de inicio (61,32 °C) em relacdo ao amido nativo. A menor faixa de
temperatura de gelatinizagcdo (AT = 12,25 °C) foi encontrada no amido modificado
por ultrassom com 60% de amplitude e isso pode estar relacionado a influéncia do
uso de altos valores de amplitude na estrutura dos granulos de amido em
comparagao com outros.

Bernardo et al. (2018) relataram o0 mesmo comportamento quando usaram
amplitudes de ultrassom mais altas em amidos de mandioca e inhame, trazendo a
teoria de que quando os cristais mais fracos sdo rompidos, o amido granular
mantém o mais forte.

Esse efeito pode ser confirmado pela analise de DRX quando destaca a
diminuicdo do grau de cristalinidade relativa do amido nativo (30,49 %) em relac&o
ao modificado por ultrassom (US60 %) (27,74 %).

Figura 13 — Curvas DSC do amido de taro roxo nativo e modificados.
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As menores temperaturas de pico (Tp) durante o processo de gelatinizacéo

foram obtidas pelas amostras sonicadas (Tabela 7). A amostra US60 % também
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apresentou o menor Tc (74,68 °C). Os valores de entalpia (AHge) das amostras néo
apresentaram diferenca significativa (p = < 0,05).

O conceito de entalpia de gelatinizagao (AHger) esta relacionado a perda da
ordem helicoidal dupla, e ndo a perda de cristalino no interior dos granulos (COOKE
e GIDLEY, 1992). Thomaz et al. (2019), ao aplicarem dupla modificagcdo (HMT e
ultrassom) no taro Colocasia esculenta L., obtiveram valores menores de entalpia
(AHgel) especialmente nas amostras tratadas com amplitude de 25 % com exposi¢cao
de 60 e 75 min.

Ao determinar parametros drasticos na aplicacédo do ultrassom, danificacfes
nos granulos de amido podem ocorrer causando alteracbes na cristalinidade. A
entrada de 4gua na estrutura é facilitada pela cavitacdo, esse processo faz com que
a gelatinizacdo do amido ocorra de forma mais acelerada, reduzindo a energia de
entalpia do evento. Quando ocorre um aumento da temperatura durante o
tratamento, pode ocorrer a gelatinizacdo parcial dos granulos, reduzindo a entalpia
de gelatinizagéo (LIU et al., 2013; ZHU, 2015).

Como ndo houve alteragOes significativas nas entalpias (AHgel) entre as
amostras (Tabela 7), sugere-se que a modificacdo nado foi suficiente para que
algumas das hélices duplas presentes nas regides amorfa e cristalina dos granulos

fossem totalmente rompidas.

7.8 MICROSCOPIA ELETRONICA (MEV/FEG)

As microimagens dos amidos sdo mostradas na Figura 14. Foi observada
uma forma poligonal para todas as amostras. O amido nativo (N) possui tamanhos
médios de granulos de 3,66 um. Conforme Rincdon-Aguirre et al. (2018), valores de
0,6 a 6 um para amidos de taro nativos e medidas de 5 ym ou acima foram relatadas
na literatura (PEREZ et al., 2005; ABOUBAKAR et al., 2008).

A modificacdo pela técnica do ultrassom pode resultar em alteragbes na
morfologia dos granulos, criando trincas e poros e danificando os granulos (ZHU et
al., 2012; ZUO et al., 2012; SUJIKA et al., 2013; ZHENG et al., 2013).



Figura 14 — Microimagens (8kx) do amido nativo (N) e modificados.
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Fonte: O autor (2019).

O efeito da modificagdo fisica pelo ultrassom depende de fatores como
temperatura (ZUO et al., 2009), tipo e estrutura do amido (CHAN et al.,, 2010),
parametros do ultrassom como frequéncia (ZHENG et al., 2013), tempo de
tratamento (ZUO et al., 2012), concentracéo da pasta de amido.

A cavitacdo e o colapso das bolhas durante a aplicacdo do ultrassom

resultaram na formacg&o de poros e fissuras com maior intensidade para amido
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modificado com 60 % de amplitude (Figura 14 - US60 %), em todas as amostras
houve reducdo do tamanho dos granulos, mas a menor média foi encontrada na
amostra US60 % (1,63 um).

De acordo com Jambrak et al. (2010), a aglomeracéo de granulacdo pode
ocorrer ap0s a modificacdo do ultrassom. No entanto nenhuma caracteristica

semelhante foi observada neste estudo nas amplitudes de 40, 50 e 60 %.

7.9 VISCOAMILOGRAFIA

A viscosidade da pasta de amido em suspensdo na agua € alcancada
durante o processo de dilatacdo e hidratacdo da granulacdo através de uma taxa
constante de aquecimento que € responsavel pelo rompimento irreversivel na
estrutura da amilose e amilopectina presentes no amido (WANG et al., 2015).

Em geral, para os amidos fisicamente modificados foi alcangcado um
aumento no pico de viscosidade (PV). As viscosidades finais (VF) das amostras
modificadas apresentaram valores maiores que 0s respectivos picos de viscosidades
(PV) (Tabela 8), especialmente a amostra US50 %, com menor temperatura de
pasta (Pwemp = 74,8 °C) (Figura 15). Esse valor corrobora com o resultado da analise
de calorimetria exploratéria diferencial (DSC), onde a amostra US50 % foi a que
apresentou menor entalpia (Tabela 8).

Isso pode estar relacionado com a alta suscetibilidade da regi&o amorfa do
granulo, ao mesmo tempo em que a regido cristalina se mantém durante o
aguecimento, isso faz com que ocorra maior retencdo de agua, acarretando no
aumento das viscosidades das amostras tratadas por ultrassom (HUANG, LI, FU,
2007). A menor tendéncia a retrogradacdo foi observada para os amidos

modificados.
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Figura 15 - Perfis RVA de amido nativo e amidos modificados por ultrassom.
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Fonte: O autor (2019).

O tratamento com menor amplitude de vibracdo (US40 %) apresentou menor
guebra (QV) e tendéncia a retroceder, sugerindo maior resisténcia ao cisalhamento
durante o agquecimento e o resfriamento da pasta comparado ao amido nativo e as
outras amostras (US50 % e US60 %).

Geralmente, os amidos de taro isolados de diferentes variedades botanicas
tém temperaturas de pasta (Pwemp) em torno de 70 - 75 °C (JANE et al., 1992), sendo
esses valores inferiores aos obtidos neste estudo (Tabela 8), para o amido nativo a
Piemp = 83,3 °C, apenas a amostra US50% apresentou o menor valor de (Ptemp).

Sit et al. (2014) analisando o efeito combinado do ultrassom e do pré-
tratamento enzimatico no amido de taro (Colocasia esculenta), obtiveram
temperatura de pasta de 84,9 °C para a amostra tratada com ultrassom por 10

minutos e 85,2 °C para o amido tratado com ultrassom por 20 minutos.



Tabela 8 - Dados da viscoamilografia de amido nativo e modificado por ultrassom.
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Nativo US40 % US50 % US60 %
Ptemp (°C) 83,3+0,22 81,1+0,4° 74,8 + 0,24 80,1+ 0,3¢
TP (s) 483,0+0,2° 757,1+0,52 726,2 £ 0,12 749,0 £ 0,12
PV (cP) 483,01 £1,0¢ 466,7 + 1,59 531,0+1,02 521,7 +1,5°
Vmin (cP) 456,0 + 12 465,3 £ 2,02 527,6 + 2,52 518,2 +1,02
QV (cP) 26,1 +1,02 1,7+0,5° 3,0 £1,0P¢ 50+1,1°
VS (cP) 321,3+1,32 298,6 + 1,5¢ 315,7 £0,8° 320,7 + 0,52
VF (cP) 778,0 + 2°¢ 766,1 + 19 843,6 + 2,52 835,6 £ 1,5P

*Premp = temperatura de pasta; TP = tempo de pico; PV = pico de viscosidade; Vmin = viscosidade
minima; QV = quebra de viscosidade; VS = viscosidade setback; VF = viscosidade final. Valores com
a mesma letra na mesma coluna ndo apresentam diferenca significativa pelo Teste de Tukey (p <
0,05).

Sit et al. (2014) analisaram o rendimento e as propriedades funcionais do
amido de taro (C. esculenta var. antiguorum) tratados com ultrassom. Os valores de
temperatura de pasta, viscosidade de pico, viscosidade final e setback obtidos foram
maiores em comparagdo com 0s amidos nativos.

Um pico de viscosidade é obtido durante o processo de formacéo da pasta,
isso ocorre quando a maioria dos granulos esta totalmente inchada, porém, existem
alguns intactos impossibilitando o total alinhamento molecular do amido no interior
do campo de atrito do instrumento de andlise (TSAI; LI; LI, 1997; WHISTLER,;
BEMILLER, 1997). Com o aquecimento a temperatura constante, ha o rompimento
dos granulos e a solubilizacdo continua, resultando entdo, na quebra de viscosidade,
seguida de diminuicéao, fase denominada como quebra ou breakdown.

No resfriamento ocorre a reassociagdo da amilose e amilopectina
registrando outro aumento na viscosidade, denominado como tendéncia a
retrogradacgéo ou setback. Geralmente, para amidos facilmente gelificados, o teor de
amilose é diretamente proporcional a retrogradacdo (WHISTLER; BEMILLER, 1997).

As amostras US40 %, US50 % e US60 % apresentaram tempos de pico (TP)
mais altos em relagdo ao amido nativo, mas apenas as amostras US50 % e US60 %
apresentaram picos de viscosidade (PV) maiores que o amido nativo, possivelmente
afetado pela reducdo do tamanho dos granulos apds a modificacdo. A amostra

US40% demonstrou 0 menor pico de viscosidade (PV) e a menor quebra de
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viscosidade (Tabela 8) comparada as outras amostras, indicando menor tendéncia a
retrogradacdo. A retrogradacdo € uma caracteristica tecnologica importante e
desempenha importante influéncia na textura das pastas de amido, digestibilidade e
aceitabilidade em produtos a base de amidos (ATWELL et al., 1988).

7.10 CALORIMETRIA EXPLORATORIA DIFERENCIAL

Durante o processo de gelatinizacdo, os granulos de amido expostos a agua
e ao aquecimento do sistema dilatam com consequente inchaco. Este fendmeno
ocorre quando o amido € hidrofilico e a membrana circundante torna-se permeével
ao agquecimento.

Como resultado, ocorrem mudancas em sua estrutura, quebra de ligacdes
de hidrogénio entre as cadeias amilose e amilopectina que desestabilizam a
estrutura cristalina interna dos granulos quando uma determinada faixa de
temperatura é atingida (KAWAI et al., (2012); SCHIRMER et al., (2013); FUNAMI et
al., 2005). Na Figura 16 estdo as curvas de gelatinizagdo do amido nativo e dos
submetidos a modificacdo por ultrassom e aos ciclos de congelamento e
descongelamento: (A) amido nativo, (B) amido nativo 1° ciclo, (C) amido nativo 2°
ciclo, (D) amido nativo 3° ciclo, (E) amido sonicado, (F) amido sonicado 1° ciclo, (G)

amido sonicado em 2° ciclo e (H) amido sonicado em 3° ciclo.

Figura 16 - Curvas DSC do amido nativo e modificados por ultrassom.
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Um ligeiro aumento na temperatura de pico (Tp) e temperatura de concluséo
(Tc) foi observado para os amidos nativos congelados (B, C, e D) a menor entalpia
foi observada para a amostra D, nao houve diferenca significativa para a
temperatura inicial (To) quando comparados a amostra A (amido nativo).

Durante os ciclos de congelamento as temperaturas de gelatinizacdo
necessitam alcancar picos maiores que a do amido nativo para que ocorra a
dissociacéo da sua estrutura cristalina (CARMONA-GARCIA et al., 2019). Os dados
de entalpia, temperatura de inicio, temperatura de pico e temperatura final do evento
de gelatinizacdo das amostras estdo dispostos na Tabela 10.

De acordo com os autores Szymonska et al. (2005), (2003) e (2000) A
diminuicdo da temperatura de transicdo contribui para aumentar o numero de
moléculas hidroxilas (-OH) nos amidos congelados, facilitando a interacdo com a
agua e exigindo menos capacidade de gelatinizacdo, isso pode ser demonstrado
pelos baixos valores de (To), (Tp) e (Tc) da amostra A comparada as amostras B, C
e D apds o congelamento/descongelamento. A temperatura de transicdo pode ser
afetada pela forca de expansdo do granulo de amido sob a influéncia de gelo
formado a partir da agua que ocupa o interior do granulo. Esses aumentos nos
parametros (To), (Tp) e (Tc) ap6s congelamento também é reportado em Liu et al.

(2019) em amido de milho ceroso.

Tabela 9 - Resultados do DSC do amido nativo e modificados.

To/°C Tp/°C Tc/°C AHger J.g1
A 63,2 + 0,430¢ 70,6 £0,4°> 76,5+ 0,4° 6,6 £ 0,32
B 63,7 + 0,52 71,8+0,02 79,2+0,42 5,7 + 0,2
C 64,2 + 0,72 71,8+0,028 79,5+0,44% 5,9+0,9%
D 64,4 + 0,52 71,8+0,32 79,9+042 5,3+0,2°
E 62,4 + 0,2°c 69,6 £0,0¢ 74,7+0,1° 6,7 +0,2%
F 61,5+ 0,5° 69,5+0,1¢ 76,9+0,2° 6,7 + 0,22
G 61,7 + 0,6° 69,7 +0,0¢ 77,0+0,2° 7,1+0,12
H 61,4 +1,3° 69,3+0,1° 76,6+0,3° 5,7 +0,3%
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(*) To temperatura inicial, Tp pico de temperatura, Tc temperatura de conclusdo, AHge entalpia de
gelatinizagdo, Os valores seguidos pela mesma letra na mesma coluna ndo apresentam diferengas

significativas pelo teste de Tukey (p <0,05).

As temperaturas iniciais (To), de pico (Tp) e conclusao (Tc) das amostras de
amidos modificados (E, F, G e H) ndo apresentaram diferenca significativa (p < 0,05)
entre si.

No entanto, comparando os valores de entalpia de gelatinizacdo (AH) o
menor valor foi observado apenas na amostra D (AHgel = 5,29 J. g1). A energia
necessaria para dissociar as hélices duplas presentes na area cristalina dos
granulos de amido durante o processo de gelatinizacdo é representada pelo valor
AH (MONROY et al., 2018) e pode estar relacionada com a camada cristalina do
granulo uma vez que é destruida pelo congelamento (ELIASSON et al., 1992).

Cooke e Gidley (1992) trazem que os valores de entalpia refletem a perda de
dupla helicoidal, em vez da perda de cristalinidade. A diminuicdo no AH entre as
amostras A e E sugere que algumas das duplas hélices presentes nas regides
cristalinas e néo cristalinas do granulo de amido podem ter sofrido rupturas durante
0 tratamento com ultrassom. Nos amidos com padrao de difracdo do tipo B, a
embalagem das hélices € menos compacta em relagdo aos amidos com padrao tipo
A (GIDLEY, 1987). Consequentemente, no tratamento ultrassénico, as duplas
cadeias helicoidais do tipo B sdo mais suscetiveis a rompimentos do que o tipo A
(padrao de difracdo do amido de taro, confirmado pela analise de raios x).

Um estudo com aplicacdo de ultrassom e a técnica de congelamento e
descongelamento em amido de taro (Colocasia esculenta) realizado por Sit et al.
(2014) resultou em maior estabilidade para amostras pré-tratadas com ultrassom,
sugerindo melhor estabilidade de congelamento e descongelamento possibilitando a
aplicac@o deste amido em alimentos destinados a refrigeracao.

7.11 MICROSCOPIA ELETRONICA (MEV/FEG)

As microimagens das amostras sao apresentadas na Figura 17. Uma forma
poligonal irregular foi observada para os granulos. O amido nativo (A) apresentou
tamanhos entre 1,66 e 7,01 um. Rincén-Aguirre et al. (2018) observaram 0,6 a 6 um

para granulos nativos do taro (Colocasia esculenta). Medi¢cdes de 5,15 ym e 5 ym



também sdo relatadas na literatura (BHATTACHARYA et al., 2003;
2013).

Figura 17 - Micro-imagens (5 kx) amido nativo e modificados.
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Fonte: O autor (2019).

Apos a modificacdo por aplicacdo de ultrassom observou-se uma diminuicao
de até 50% no tamanho dos granulos amostra E com tamanhos entre 1,57 - 1,63 um
(Figura 17). Devido aos trés ciclos de congelamento-descongelamentos realizados,
nas amostras A e E observou-se uma leve ruptura na superficie dos granulos D, F,
com uma aglomeracao dos granulos para ambas as amostras.

Segundo Liu et al. (2018) o derretimento dos cristais de gelo nos granulos de
amido pode ser responséavel pelo surgimento de poros na superficie dos gréos e
pela expansdo das moléculas, a agua € realocada, resultando em uma aparéncia
mais opaca. Nas amostras D, G e H pode-se observar que os granulos estao
aglomerados, porém, somente para amostras F, G e H ha presenca de alguns poros
enfatizando a deformacao de granulos apenas na figura H. Resultados similares
foram encontrados no estudo de Wang et al. (2019) ao congelarem a -20 °C e
descongelar cinco o amido de milho, tapioca e trigo.

A cristalinidade relativa, o tamanho e o niumero de poros nos granulos de
amido congelados a -20 °C, -40 °C, -80 °C aumentaram com o aumento do numero
de ciclos de congelamento e descongelamento, no entanto, Liu et al. (2019) nao
observaram diferenca visual na morfologia dos granulos de amido de milho ceroso
apos essa técnica. A ndo formacgédo de rugas extras e poros em granulos apés
congelamento e descongelamento também foi reportado por Krok et al. (2000) no

amido de batata.
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Essa irregularidade superficial ndo estd presente em todos os granulos
congelados a -18 °C e descongelados a 25 °C, portanto, pode-se acreditar que a
temperatura de congelamento influencia na formacéo de cristais de gelo. Dessa
forma uma maior temperatura de congelamento pode causar maior ruptura

superficial e deformacéo dos granulos.

7.12 ANALISE TERMOGRAVIMETRICA (TG)

O aumento do volume de agua durante o congelamento pode ser usado para
modificacdo suave do granulo. O processo de congelamento e degelo é reconhecido
como um dos métodos fisicos mais importantes para a modificacdo de amidos.
(SZYMONSKA et al., 2000; SZYMONSKA et al., 2003; SZYMONSKA et al., 2005).

Por meio da andlise termogravimétrica, trés perdas de massa em todas as
amostras foram observadas (Tabela 10). Sendo a primeira associada a perda de
agua, a segunda e terceira perda podem ser agrupadas em um Unico evento, uma
vez que ambas ndo retornam a linha de base e associam-se a decomposicdo e

oxidagdo da matéria organica da amostra (OLIVEIRA et al., 2014).



Tabela 10 — Valores TG/DTG obtidos dos amidos nativo e modificados.

1° Etapa Estabilidade 2° Etapa 3° Etapa
Ti-Tf, °C 30,0-154,7 154,7-251,9 251,9-398,3 398,3-553,6
A Tp, °C 81,7 - 329,1 496,0
Am, % 11,2 - 65,1 21,3
Ti-Tf, °C 30,0-133,1 133,1-230,9 230,9-422,9 422,9-586,3
B Tp, °C 75,3 - 296,6 464,1
Am, % 11,7 - 68,1 141
Ti-Tf, °C 30,0-134,8 134,8-231,4 231,4-425,2 425,2-569,9
C Tp, °C 74,9 - 296,6 430,1
Am, % 12,3 - 71,7 19,8
Ti-Tf, °C 30,0-146,6 146,6-282,4 282,4-408,6 408,6-601,1
D Tp, °C 72,4 - 339,3 430,0
Am, % 10,5 - 67,4 19,7
Ti-Tf, °C 30,0-159,6 159,6-261,8 261,8-413,5 413,5-584,4
E Tp, °C 83,3 - 334,4 493,9
Am, % 9,8 - 66,1 18,9
Ti-Tf, °C 32,5-117,9 117,9-215,4 251,4-481,7 481,7-595,5
F Tp, °C 71,1 - 300,2 510,9
Am, % 12,3 - 80,2 8,4
Ti-Tf, °C 37,8-127,2 127,2-254,6 254,6-436,7 436,7-584,1
G Tp, °C 74,5 - 302,3 491,2
Am, % 12,3 - 72,8 13,9
Ti-Tf, °C 34,3-146,6 146,6-279,1 279,1-408,6 408,6-594,1
H Tp, °C 81,4 - 336,2 490,5
Am, % 10,3 - 67,5 19,7
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*Am, massa perdida (%); Ti, temperatura inicial; Tf, temperatura final; AT, diferenca de

temperatura (°C); Tp, temperatura de pico (°C).

De acordo com os resultados obtidos (Tabela 11), considerando apenas as

amostras nativas de amido de taro roxo (A, B, C e D) todas iniciaram perdas de
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massas relacionadas a evaporacao da agua (BENINCA et al., 2019) em Ti =30 °C, a
maior faixa de estabilidade térmica ocorreu para a amostra D (146,6 - 282,4 °C)
apos trés ciclos de congelamento e descongelamento.

A maior temperatura de inicio (Ti) de despolimerizagdo do amido e
degradacdo da matéria organica demonstrada pela segunda etapa de perda de
massa foi observada para amostra D (Ti = 282,4 °C). Na terceira etapa, onde ocorre
a oxidacdo e carbonizagdo organica (LACERDA et al.,, 2015), as amostras
modificadas a partir do congelamento e descongelamento (B, C e D) iniciaram em
temperaturas superiores a 400°C apresentando as menores porcentagens de perdas
de massas (Am = 14,1 %; Am = 19,8 % e Am = 19,7 %, respectivamente) em
relacdo ao amido nativo.

Segundo Szymonska e Wodnicka (2005), baixas temperaturas, teor de
umidade, tipo do amido, niumero de ciclos de congelamento/descongelamento e a
velocidade de refrigeracdo séo responsaveis pelas alteracbes sobre a estrutura do
amido e as modificacdes das propriedades fisico-quimicas.

Ao aplicar somente o ultrassom (amostra E), € possivel observar um
aumento nas temperaturas iniciais (Ti) e finais (Tf) de cada evento de perda de
massa, assim como, uma maior faixa de estabilidade térmica (159,6 - 261,8 °C)
comparado ao amido nativo (A). Esse aumento de estabilidade pode ocorrer quando
a cavitacdo durante o ultrassom promove um aumento de pressao interna dos
granulos resultando no rompimento das ligacbes covalentes entre as
macromoléculas tornando possivel o surgimento de novas ligacées (JAMBRAK et
al., 2010).

As amostras modificadas por ultrassom e em seguida submetidas aos ciclos
de congelamento e descongelamento (F, G e H), iniciaram perda de massa (12
etapa, Tabela 11) acima dos 30 °C, a maneira como ocorre o acoplamento de
moléculas agua no interior da estrutura do granulo durante o congelamento no
amido de taro roxo do tipo A pode ser responsavel pela temperatura inicial (Ti) ser
maior que a amostra E.

Na segunda etapa, a maior temperatura inicial (Ti) de despolimerizacao foi
alcancada pela amostra H (Ti = 279,1 °C) com a maior temperatura de pico (Tp)
entre as amostras congeladas apos ultrassom (Tp = 336,2 °C) e maior porcentagem
de perda de massa Am = 80,2 %. Em relagdo ao inicio da oxidagdo da matéria

organica (3* etapa) as amostras F e G apresentaram maiores valores de
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temperaturas iniciais (Ti = 481,7 °C e Ti = 436,7 °C), respectivamente. As maiores
temperaturas finais da terceira etapa foram alcancadas pelas amostras D (Tf = 601,1
°C) com trés ciclos de congelamento e descongelamento e F (Tf = 595,5 °C) com um
ciclo, que por sua vez, também obteve a menor porcentagem de perda de massa
dentre todas as amostras Am = 8,4 %. Normalmente, granulos menores sao
facilmente destruidos pelo tratamento do ciclo de congelamento-descongelamento
devido & sua maior area de superficie. No entanto, a forma como o mecanismo
desse processo, realizado em repeticbes, pode resultar nas alteracbes das
propriedades fisico-quimicas e estruturais ainda nédo séo claramente compreendidos
(SZYMONSKA; WODNICKA, 2005).

7.13 DIFRATOMETRIA DE RAIOS X PELO METODO DO PO

Os difratogramas das amostras de amido de taro roxo nativo, modificados
por ultrassom e congelamento/descongelamento estédo representados na Figura 18 e
as respectivas cristalinidades relativas na Tabela 12.

O amido nativo de taro roxo possui padrao do tipo A devido a auséncia de
pico em 5°, presenca de picos mais intensos a 2 6 (15 e 23 °), um leve pico duplo a
20 (17 e 18 °) e um pico com menor intensidade a 2 6 (20 °) (LORENZ; KULP
1982).
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Figura 18 - Padrdes de difratometria para amidos nativo e modificados.
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Fonte: O autor (2019).

O pico duplo a 2 8 (17 e 18 °) esta presente em todas as amostras, porém
com maior intensidade nas amostras E e H. O pico com menor intensidade
identificado a 2 8 (20 °) das amostras A, C e H (Figura 18) representa complexos de
amilose-lipidios, indicando possibilidade de maior residual de lipidios nessas
amostras em relacdo as outras (JEONG; LIM, 2003). Um ruido foi detectado no inicio
do difratograma da amostra B a 2 6 (3 °) que pode estar relacionado a oscilacéo do

equipamento ou de energia durante a analise.
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A cristalinidade do amido pode ser estimada por meio dos picos gerados no
difratograma, assim, a area referente aos picos esta associada a fracéo cristalina do
granulo, e a area da base compreende a fracdo amorfa (COLMAN; DEMIATE;
SCHNITZLER, 2014). Algumas alteracbes em padrbes de difratometria apés
repetidos ciclos de congelamento e descongelamento ja foram reportadas em outros
estudos (WANG et al, 2008; JING et al, 2019).

Tabela 11 - Cristalinidade relativa do amido nativo e modificados.

Cristalinidade Relativa
(%)

30,49 + 0,35°
48,70 + 0,55
47,76 + 0,45bC
50,96 + 0,082
27,74 + 0,16
43,84 + 0,314
48,43 + 0,36°

H 47,15 + 0,89°¢

Os valores seguidos pela mesma letra na mesma coluna ndo apresentam diferencas significativas

@ M mooO w >

pelo teste de Tukey (p <0,05).

Estudos com outras fontes de amido como milho, batata e trigo ja foram
reportados indicando que o tratamento por freeze-thaw pode gerar alteracdes fisicas
nao reversiveis nas regides cristalinas dos granulos de amido, devido a isso, ocorre
0 aumento das proporcdes relativas das regibes amorfas e diminuicdo das
proporcdes relativas das regides cristalinas (SZYMONSK et al, 2003; YU et al, 2018;
WANG et al, 2019).

As cristalinidades das amostras B, C, D, F, G e H aumentaram ao decorrer
do numero de congelamento e descongelamento comparados as amostras A e E
(Tabela 12), que pode estar associado a orientacdo das duplas hélices na estrutura
do granulo, uma vez que granulos do tipo A sdo consideraveis mais estaveis ao
congelamento do que os do tipo B (CHEETHAM; TAO, 1998; KARIM et al, 2008;
PEREZ; BERTOFT, 2010).
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A cristalinidade dos granulos pode diminuir ou aumentar dependendo dos
parametros determinados durante a aplicacdo do ultrassom, enquanto o polimorfo de
amido pode permanecer inalterado (HUANG et al., 2007; ZHENG et al., 2013).

O padrao do tipo A é caracterizado como uma unidade celular monociclica
altamente condensada e cristalina, onde os residuos de glicose de duas cadeias no
sentido anti-horario abrigam quatro moléculas de agua entre as hélices (OATES,
1997; ELIASSON, 2004). Deste modo, pode-se ressaltar que existem varios fatores
gue podem afetar a estrutura cristalina do amido.

O tratamento de congelamento e descongelamento pode afetar de forma
significativa o grau de cristalinidade do amido, Yu et al. (2015) reportaram que a
cristalinidade do amido de milho ceroso néo diminuiu com o aumento dos tempos de
ciclo de 0 para 20 horas a -20 °C, -60 °C e -196 °C e n&o houve diferenca
significativa sob diferentes temperaturas de congelamento no mesmo nuamero de
ciclos. Como também, um aumento de cristalinidade apds congelamento e
descongelamento é possivel e segundo Liu et al. (2019), um aumento na
cristalinidade pode estar relacionado ao aumento do conteddo solivel apds o
descongelamento e a mudanca da razdo entre as regides cristalinas e néao

cristalinas do amido.

7.14 ADSORCAO DE OLEO

A adsorcdo de oOleo € uma propriedade importante nas formulacdes dos
alimentos, pois as gorduras sao responsaveis por aperfeicoar o sabor e textura dos
alimentos. Além disso, uma menor capacidade de absorcédo de 6leo favorece o uso
do amido em produtos fritos, proporcionando maior crocancia ao alimento
(KINSELLA, 1984).

O amido é usado como ingrediente principal em diversos alimentos
processados ricos em 6leo como macarrao instantaneo, produtos preé-fritos. Quando
consumidos em excesso, esses alimentos contendo alto teor de 6leo podem causar
problemas de saude. Por isso, torna-se necessaria a redugcédo de adsorcao de 6leo
pelo alimento, a fim de reduzir o teor final de 6leo presente nos alimentos a base de
amido, criando alternativas para producao de alimentos mais saudaveis (SEETAPAN
et al., 2015; YANG et al., 2019; VARELA; FISZMAN, 2011).
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As capacidades de adsorcdo de oOleo do amido nativo e modificado por
ultrassom sdo apresentadas na Tabela 9. Os resultados proporcionam dados
significativos que podem resolver problemas como sinérese e textura arenosa de
alimentos a base de amido (HINRICHS; GOTZ; WEISSER, 2003).

Tabela 12 - Capacidade de adsorcao de éleo do amido nativo e modificado.

Capacidade de adsorc¢éao
%

7,43 £ 0,47
8,67+0,41
10,42 + 0,47
13,25+ 0,44
21,26 £ 0,45
23,19 £ 0,61
26,94 + 0,90
29,86 + 0,98

I O M m oo O o >

A capacidade de adsorc¢éo de 6leo do amido nativo de taro roxo foi de 7,43%
gue pode estar relacionado a regido amorfa do granulo, a cristalinidade do amido
nativo é de 30,49% (Tabela 5 — item 6.5) reduzindo o numero de espacos
disponiveis para a entrada do 6leo no granulo. Singh et al. (2009) obtiveram 48,54%
de capacidade de adsorcdo de 6leo com amido de castanha, Wang et al. (2019)
trabalhando com amido de milho, trigo e tapioca alcancaram valores de absorcao de
6leo maiores que 80 e 70% para os trés amidos nativos, Shimelis et al. (2006) para
amido de feijdo obtiveram 3,43%. Apos trés ciclos de congelamento a capacidade de
adsorcao do amido nativo aumentou para 13,25%.

Segundo Verma et al. (2018) a adsor¢do de 6leo é um aprisionamento fisico
que depende do tamanho e do formato dos granulos de amido. Ao analisar as
imagens obtidas pela analise de microscopia (Figura 17) é possivel observar
pequenas fissuras na superficie dos granulos de amido nativo apés os ciclos de
congelamento e degelo o que pode justificar o aumento na absor¢éo de 6leo.

A amostra E, tratada somente com ultrassom, demonstrou valor maior
(21,26%) em relacio ao amido nativo, e apés o0s ciclos de

congelamento/descongelamento houve maior capacidade de absorcdo para a
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amostra H (29,86%) (Tabela 9). Autores como Huang et al. (2007), Wu et al. (2011),
Sujka e Jamroz (2013) e Jamalabadi et al. (2019) através dos seus estudos com
amido de batata, milho, trigo e arroz, demonstraram que o tratamento por ultrassom
aumenta a superficie de contato como também a area interna dos granulos de amido
com a formacao de poros e pequenos canais, facilitando assim, a entrada de dleo.
Acrescentando que a cavitacdo e os efeitos do ultrassom podem resultar no corte
das cadeias lineares e na diminuicdo de cadeias ramificadas na superficie dos
granulos de amido, aumentando a capacidade de absorcéo de 6leo.

As amostras de amido nativo (B, C e D) e maodificado (F, G e H)
demonstraram um aumento na capacidade de adsorcéo de 6leo apds trés ciclos de
congelamento/descongelamento. Segundo Charoenrein e Preechathammawong
(2012), Reid; Kerr; Hsu, (1994) e Reid (1999) os cristais de gelo ocupam maior
espaco que a agua liquida, exercendo maior pressdo no interior dos granulos de
amido. Desta forma, a presséo resulta em stress fisico na estrutura granular rompida
permitindo mais facilmente a penetracédo do 6leo.

Na literatura € possivel encontrar varios estudos onde se tem como objetivo
reduzir a capacidade e adsorcdo de 6leo dos amidos, melhorando as condicdes
tecnoldgicas dos alimentos a base de amido. Uso de aditivos como a metilcelulose e
hidroxipropilmetilcelulose, pode reduzir o teor de 6leo dos alimentos fritos como
também a modificacdo quimica do amido (PRIMOMARTIN et al., 2010;
GAMONPILAS et al., 2013). De acordo com os resultados obtidos, o ultrassom e o
congelamento/descongelamento proporcionam um aumento na capacidade de
adsorcao de 6leo, ndo sendo uma modificacdo viavel para reduzir a capacidade de

adsorcao de 6leo no amido.
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8 CONCLUSAO

O uso do método de ultrassom promoveu alteracdes significativas nas
propriedades do amido de taro roxo. Ocorreram mudangas na coloracdo dos amidos
modificados por ultrassom comparados ao amido nativo, especialmente nos valores
a* e b*. Os intervalos de estabilidade térmica das amostras modificadas
aumentaram, assim como as temperaturas de degradacdo e oxidacdo do amido.
Apdés modificagdo os valores de temperatura de pasta, viscosidade de pico,
viscosidade final e viscosidade setback foram maiores em comparagdo com o amido
nativo.

Uma diminuicdo foi observada nos picos e nas faixas de temperaturas de
gelatinizacdo e também no grau de cristalinidade relativa ap6s modificagcdo com um
aumento no pico e nas viscosidades finais. A amplitude em torno de 50 - 60%
mostraram-se suficiente para reduzir o tamanho dos granulos, formar poros e
fissuras na estrutura do granulo e diminuir a cristalinidade relativa. Deste modo, uma
possivel aplicacdo para este amido seria como ingrediente em alimentos de
panificacao.

O congelamento/descongelamento dos amidos a -18 °C resultou em
diferencas nas temperaturas inicial (To), de pico (Tp) e final e/ou conclusao (Tc) do
processo de gelatinizacdo entre as amostras de amido nativo. A aplicacdo do
ultrassom antes do congelamento/descongelamento gerou alteracdes significativas
apenas para a temperatura inicial (To). A modificacdo em trés ciclos foi responsavel
por promover aumentos na estabilidade térmica do amido nativo, com temperaturas
iniciais de degradacédo acima dos 400 °C.

O ultrassom antes do congelamento/descongelamento favoreceu o aumento
das temperaturas iniciais da 22 e 32 etapa da andlise térmica. Sendo o inicio de
perda de dgua das amostras acima de 30 °C. Os trés ciclos de congelamento e
descongelamento onde as amostras foram submetidas ocasionaram leves rupturas e
formacdo de poros para os amidos nativos congelados. A adsorcédo de Oleo dos
amidos aumentou de acordo com o numero de ciclos, sendo maior para amostras
tratadas previamente com ultrassom, sugerindo assim, uma possivel aplicagdo do

amido em alimentos como hamburgueres.
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CONSIDERACOES FINAIS

Considerando que o amido de taro roxo possui um alto teor de amilose e
pouca tendéncia a retrogradacéo, e a temperatura de congelamento foi de apenas -
18 °C acredita-se que esse amido possa ser aplicado também como ingrediente ou
até mesmo servir de base para alimentos que necessitem de refrigeracdo. O uso do
ultrassom favoreceu a capacidade adsorcdo de Oleo nos granulos de amido
comparado ao frezee-thaw, isso sugere que o amido de taro roxo pode ser usado
em alimentos pré-fritos como batata, hamburguer, etc.

E importante destacar que o ultrassom é uma técnica considerada segura
para modificagcdo de amidos que possuem destino a industria alimenticia, uma vez
que se elimina o uso de componentes quimicos. Dito isso, foi possivel demonstrar
gue o uso desta técnica foi responsavel por promover alteracdes na estabilidade
térmica tanto em altas temperaturas quanto em temperaturas abaixo de 0 °C, na
estrutura e na pasta do amido de taro roxo.

Os resultados obtidos neste trabalho foram satisfatorios para o entendimento
cientifico do comportamento do biopolimero perante modificacées e tecnoldgico ao
retratar situacfes aos quais os alimentos industrializados sdo submetidos, tais quais:
panificacdo e formacdes de géis (estabilidade térmica alta), congelamento e
descongelamento (produtos congelados e produtos resfriados), adsorcdo de 6leo
(para produtos pré-fritos).

Por ser uma espécie ainda desconhecida de fonte de amido, ha inUmeras
possibilidades de estudos futuros para esse material, tanto cientifico (modificac6es
quimicas, enzimaticas) quanto tecnolégicos (desenvolvimento de produto, aplicacao
do amido como ingrediente) que poderédo servir de apoio para novas pesquisas e

desenvolvimento cientifico principalmente na area de alimentos.
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Abstract: Sweel potato flour contains low-glycemic complex carbohydrates and, when it is ingested,
prevents insulin spikes and prolongs the feeling of satiety. The aim of this study was to elaborate
and to verify the acceptability of the shake with the total or partial substitution of maltodextrin for
sweet potato flour. To elaborate the shake beverage, we used a 22 factorial design, with three central
points, thus generating seven formulations. For the taste, color, texture, appearance, acceptance
and attitude of purchase properties, sensory tests were conducted using a nine-point hedonic
scale and panelists (n = 50). The highest acceptability formulations, formulations 3 (10% sweet
potato flour; 25% maltodextrin) and 7 (0% sweet potato flour; 25% maltodextrin), were submitted
to pH, moisture, ash, protein, lipid, crude fiber and total carbohydrate analyses. The statistical
difference between the formulations from the T test (p < 0.05) was verified for the moisture, ash
and lipid parameters. Formulation 3 presented higher values of moisture (93.26 = 0.57) and lipids
(1.91 £ 0.01), and formulation 7 had higher values of ash (0.39 £ 0.01). The results of the sensorial
and physicochemical analyses of the shake indicate that sweet potato flour shows potential for the
elaboration of this drink.

Keywords: carbohydrates; sensory evaluation; shake beverage; factonial design approach; hedonic
scale; low-glycemic
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Ultrasonic modification of purple card starch
{Colocasia esculenta B. Tini): morphological, pasting and thermal
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Cristima Soltovski de Niveira', Egon Schuizler”

'State University of Ponta Grossa (UEMG), Ponta Grossa, Brazil
“Federal Institute of Education, Science and Technology of Santa Catarina (IFSC), Cancinhas, Brazil
“E-mail: egonsidivepg be

Keywords: ultrasonic, purple starch, thermopravimetry, pasting properties, physical modifications.

Physical modifications are performed to change and merease the limiting functionality pres-
ent in natrve starches [1-2]. Among them, it has been emphasized the ultrasonic treatment,
which has been used due 1o minimization or even elimination of chemical substances, does
not require heal treatment, reduces the efMuent production, energy consumplion and process
time is lower [3-4]. Therefore, this study investigated the effect of ultrasonic treatment on the
structural and physicochemical chamctenstics of purple cara starch. The native starch was
extracted by the agueous milling of the four (41, water: flour, wiw). Then, the suspension
was sieved and centrifuged For 15 minutes at 4 °C, afer ihis, was dried in an oven {40 °C,
2dh), and kept in a desiceator over anhydrous calcium chloride, for analysis. For modifica-
tion, native starch suspensions {10% wiv) were prepared and placed in an ice bath, subjected
to probe ultrasound (20 kHz) at vibration amplitudes of 40-60%:, for 30 min. Ultrasound-
treated starches were dred and kept in the same conditions as native starch. Field enmis-
sion scanning eleciron microscopy (FEG), pasting properties (RVA), and thermal analysis
(Thermogravimetry — TG and Differential Scanning Calonimetry — DSC), was applied 1o
investigate the effect of ultrasomie treatment on the starches, The average obtaimed for the
diameters observed by FEG of the native purple cara starch was 1,96 pm. After modifica-
tion, a decrease of up to 63.25% mn the diameter of the granules was observed. In the thermal
decomposition, the dehydration of the samples occurred below 161 °C, with the maximii
loss rate occurring between 122-130°C, An increase in thermal stability was achieved afler
treatment of the starch (up to 268 = C), Ultrasound did not change the gelatinization transition
and enthalpy temperatures of the samples, and no significant difference was observed. An
inerease inpeak and final viscosities, and a reduction 1n breakage and pulp temperature were
observed lor the sonicated starches. Thus, the ultrasonic treatment allowed the reduction of
the granule diameters, with an increase in its thermal stability, preserving the gelatinization
parameiers of the starch,
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EFFECT OF FREEZE-THAW IN GELATINISATION PROCESS AND
MICROSTRUCTURE OF SONICATED AND NATIVE PURPLE TARO
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Abstract

The "cold chain' in which foods are submitted may cause changes in their thermal stabilities due to ice crystal formations in
the starch structure. The combination of sonication before the freeze-thaw may be helpful to prevent excessive thermal
degradation of the granules once the process may reduce the gelatinisation temperatures by breaking the starch chains. A
share of the starch extracted was modified by ultrasound (60%:; 20 kHz). Then, both native and modified starches were
frozen at -18 °C / 24 h and thawed at 25 °C performed in three cycles. The differential scanning calorimetry (DSC) showed
lower values of initial (To), peak (Tp) and conclusion (Tc) temperatures afier the freezing-thawing to sonicated starches.
The initial temperature of gelatinisation was lower than native taro starch. There was a decrease up to 30% in modified
samples and the temperature of -18 °C caused fissures and agglomerations of the granules both observed by electron
microscopy of scanning (MEV-FEG).

Keywords: Ultrasound, freezing, microscopy, DSC.
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RESUMO

O amido ¢ amplamente utilizado em diversos setores da industria, sendo
extraido principalmente do milho, entretanto. outras fontes alternativas
tém se mostrado mteressantes para apheagdes mdustriais, entre elas a
araruia. O amido deste rizoma tem sido estedado. especialmente
quando modificado por algum tpo de tratamento. A utlizacio do
ultrassom pode promover melhorias nas propriedades tecnologicas do
amido. O objetive deste trabalho foi avaliar as propriedades térmicas.
estruturais e morfologicas do amddo de aramuta modificado por
ultrassom. De acordo com os resultades de DSC e difratometria de raios
X foi possivel verificar reducio nas temperaturas de gelatinizacio do
amide e pequenas variaches nas entalpias envolvidas neste processo
térmico. A aplicagio de ondas ultrassonicas resulton no aumento da
cristalimidade relativa, sem. entretanto, alterar sigmficatrvaments a
estrutura morfologica dos granulos de amidos.
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Abstract

The Taro 1s an edible tuber and also has more than 70% of starch (dry basis) in its composition. In addition. the starch
granules extracted from this source are small, standing out from others roots and tubers, extending its mdustrial apphication.
In this way. the starch extracted by aqueous process was modified by hydrochloridric acid (HCI - 0.1 mol L and 0.5 mol
L), After, the differential scanning calonmetry (DSC) and the X-ray powder diffractometry (XRD) was performed. The
mitial temperature of gelatinization was lower than native taro starch. The relative crystallmity (CR) was lower to sample C
(23.59 %) regarding the native sample showing an A-type starch,

Keywords: Modification. DSC. diffractometry.
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