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RESUMO

O amido de mandioca se destaca por suas propriedades tecnoldgicas, sendo
amplamente utilizado pela industria. A partir da fermentacédo natural e secagem ao
sol, o amido nativo adquire propriedades diferenciadas de expansao, desejaveis
para a confeccdo de biscoitos de polvilho e pdes de queijo. Outra forma de obter
esse produto, com maior padronizacdo, tem sido por meio de modificagcdo quimica.
Ambos o0s processos de producdo ndo sdo regulamentados pela legislacédo
brasileira. Portanto, o trabalho objetiva compreender propriedades tecnoldgicas do
produto denominado comercialmente como polvilho azedo. Para isso, oito amostras
de polvilho azedo comercial foram analisadas quanto ao indice de expansao,
analises fisico-quimicas para quantificacdo de acidos organicos, bem como a acidez
total titulavel, teor de amilose, avaliacdo da solubilidade e poder de intumescimento,
sinérese, além das propriedades de pasta e propriedades térmicas. Analise
morfologica, difracdo de Raios-X e FTIR também foram realizadas, sempre utilizando
uma amostra de amido nativo para comparacao. Diferencas significativas foram
encontradas para expansao, composi¢cado de acidos organicos, reologia. Por fim, por
intermédio dos resultados obtidos, as oito amostras foram classificadas
tentativamente em dois grupos: amidos modificados por oxidagcdo e amidos
fermentados com variagdes na intensidade e tipo de radiacdo expostos.

Palavras-chaves: Modificacdo quimica. Reologia. FTIR. Fermentacdo natural.
Propriedades térmicas.



ABSTRACT

Cassava starch stands out for its technological properties and it is widely used by
industry. The native starch naturally fermented and sundried reach expansion
properties, desirable for biscuits and cheese bread making. Another way to produce
this product, with higher standardization, is by chemical modification. Both production
methods are not regulated by the Brazilian legislation. Therefore, the aim of this work
is to comprehend the technological properties of the product known as “polvilho
azedo”. For this, eight commercial samples of sour cassava starch were analyzed to
quantify the expansion index, organic acid content, titratable total acidity, amylose
content, solubility and swelling power, syneresis and pasting and thermal properties.
Morphology, X-ray diffraction, FTIR spectroscopy and rheology analyses were also
carried out, always using a sample of native cassava starch for comparison.
Significant difference was found for expansion, organic acids and rheology. Finally,
through the results obtained, the eight samples were tentatively classified into two
groups: modified starches obtained from oxidation process and naturally fermented
starches with variations in intensity / type of radiation exposure.

Keywords: Chemical modification. Rheology. FTIR. Natural fermentation. Thermal
properties.
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1 INTRODUCAO

O Brasil se destaca como um dos maiores produtores de mandioca do
mundo. Classificada como uma raiz tuberosa, a mandioca se caracteriza como rica
em amido, sendo fonte importante de carboidratos na dieta humana. Segundo o
Instituto Brasileiro de Geografia e Estatistica - IBGE (2020), a mandioca esta entre
as dez culturas que mais geram valor a producdo, equiparando-se ao feijao e a
laranja. Além do consumo in natura, pode ser utilizada para obtencédo de farinha e
extracdo de amido. Apesar da alta produtividade, sua industrializacdo no Brasil ainda
enfrenta ociosidade, com producdo de 531,3 mil toneladas de fécula em 2020
(CEPEA, 2020).

A partir do amido extraido das raizes, também conhecido como fécula ou
polvilho doce, pode-se obter o polvilho azedo. Esse produto tem como caracteristica
sua propriedade de expansdo ao forno, adquirida por processos tradicionais de
fermentacao natural e secagem solar. No Brasil, se emprega largamente na indUstria
de panificacdo, principalmente para a confeccédo de biscoitos de polvilho e paes de
queijo. Destaca-se por ser um ingrediente panificavel livre de glaten. Entretanto,
fatores como heterogeneidade de producao, falta de controle de processo, tempo e
condicdes climaticas fazem as industrias optarem por amidos modificados.

O grande problema dos amidos modificados no Brasil estd na falta de
legislacdo especifica que regulamente sua producao e uso. As principais formas de
se modificar os amidos sao por métodos fisicos ou quimicos. Apesar dos métodos
fisicos serem ambientalmente mais corretos, suas técnicas ainda sdo emergentes,
necessitam de equipamentos especificos e ndo sao utilizados para produzir amido
modificado de mandioca em escala industrial. As formas mais comuns de produzir
amido de mandioca com caracteristicas tecnoldgicas parecidas com o polvilho azedo
tradicional sdo por modificagdo quimica, sendo os meétodos de esterificacdo e
oxidacao os mais relatados.

Ainda que os amidos modificados quimicamente supram as necessidades da
industria e sua producéo seja favoravel no aspecto de maior controle operacional e
producdo homogénea, 0s reagentes necessarios a sua producdo podem formar
subprodutos toxicos e ndo ha, em nosso pais, uma regulamentacdo especifica e

clara que leve em conta concentracdo e quais produtos podem ser utilizados. Com



isso, 0 presente trabalho pretende investigar os polvilhos azedos disponiveis
atualmente no mercado nacional e tentar entender diferencas tecnoldgicas entre os

produtos disponiveis no mercado.
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Analisar os produtos comercializados como polvilho azedo na regido Sul do

Brasil, a fim de compreender possiveis mudancas em seu método de producéo.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Levantar os principais processos envolvidos na producédo do polvilho azedo;

e Proceder analises instrumentais com vistas a caracterizacéo tecnoldgica dos
amidos;

e Realizar analises fisico-quimicas de qualidade;

e Testar amostras de polvilho azedo na obtencao experimental de biscoitos.
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3 REVISAO DE LITERATURA

3.1 AMIDO

De acordo com a legislagao brasileira, o amido é definido como o “produto
amilaceo extraido de partes comestiveis de cereais, tubérculos, raizes ou rizomas”
(BRASIL, 2005). Porém, o referido polissacarideo também pode provir de outras
matérias-primas, como leguminosas e frutas verdes. Destacam-se como fontes
comuns de amido o milho, a batata, o trigo, o arroz e a mandioca (FOOD
INGREDIENTS, 2015).

O amido € sintetizado por plantas e algas e, de acordo com suas fun¢des
biologicas, pode ser classificado em dois grupos: amido transitorio e amido de
reserva. O amido transitério é sintetizado diretamente pela fotossintese, nas folhas,
e degradado durante a noite para o funcionamento do metabolismo da planta. Ja em
tecidos néo-fotossintéticos, como sementes, raizes ou tubérculos o amido é
armazenado por periodos maiores e entdo chamado de amido de reserva. Esse
altimo € extraido para usos industriais e consumido como alimento (PFISTER;
ZEEMAN, 2016). O amido denomina-se nativo quando é retirado da planta e néo
passa por nenhuma alteracao.

Constituinte abundante e barato, o amido representa uma fonte direta de
glicose, contribuindo com 50 a 70% de energia na dieta humana. Sua forma e
funcionalidade variam entre espécies botanicas, com propriedades diversas
(COPELAND et al., 2009). Segundo histéria relatada por Mason (2009), o amido
comecou a ser usado pela industria de alimentos nos Estados Unidos no final dos
anos 1940 e quem liderou esse processo foram as cervejarias, industrias de
fermento em po6 e de confeitaria. Além da industria de alimentos, o amido também
tem grande importancia para fins ndo comestiveis, como na industria téxtil, de papel,
adesivos, embalagem e revestimento. O Quadro 1 apresenta algumas funcbes que

os amidos podem desempenhar no preparo de alimentos.
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QUADRO 1 — Fung6es do amido em sistemas alimenticios

FUNCAO

APLICACAO

Adesao

Agente de ligagao
Estabilizante de emulséo
Substituto de gordura
Retenc¢&o de umidade
Estabilizante de espuma

Formacéao de crosta

Alimentos empanados
Embutidos, temperos de snacks
Bebidas, cremes

Sorvetes, molho para salada
Bolos, carneos

Marshmallows

Frituras, petiscos

Gelificante Chiclete, balas de goma
Espessante Molhos, sopas
Expanséo Cereais, snacks e produtos de

panificacdo

Fonte: MASON, W. R. Starch Use in Foods. In: Starch: Chemistry and Technology. Third Edit ed.
[s.l.] Elsevier Inc., 2009. p. 745-795.

3.1.1 Composicdo quimica

O amido é um polissacarideo constituido por duas macromoléculas
principais: amilose e amilopectina. A amilose € formada por unidades de a-D-
glicopiranose unidas por ligagcbes glicosidicas a-(1,4), possui estrutura linear com
baixo grau de ramificagdo por apresentar menos de 0,5% de ligagdes a-(1,6).
Apresenta estrutura espacial helicoidal devido a ligacdes de hidrogénio entre os
radicais hidroxila das moléculas de glicose. Essa estrutura pode aprisionar atomos
de iodo, formando compostos de inclusédo de cor azul intensa que podem ser usados
para deteccdo do amido em testes colorimétricos (RIBEIRO; SERAVALLI, 2004).
Sua massa molar varia de 10° a 10°% Da, correspondendo a um grau de
polimerizagdo (DP) de 1000 a 10000 unidades de glicose. Moléculas de amilose de
cereais geralmente sdo menores do que de outras fontes, como, por exemplo, de
tubérculos. A amilopectina possui cadeias de glicose ligadas por ligagdes a-(1,4),

com 4 a 6% dessas cadeias unidas em ligagbes em a-(1,6), tornando-a altamente
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ramificada. E um polimero muito maior, com 108 Da de massa molar e DP que pode
exceder um milhdo (COPELAND et al., 2009; DENARDIN, 2009).

Amilose e amilopectina compdem 98-99% da matéria seca dos granulos de
amido, com o restante compreendido entre pequenas quantidades de lipidios,
minerais e fésforo (COPELAND et al., 2009). No geral, amidos comuns apresentam
de 75 a 80% de amilopectina e de 20 a 25% de amilose (HSIEH et al., 2019).
Entretanto, existem também amidos com alto grau de amilose, que reduzem a
quantidade de amilopectina do granulo a menos de 30% e os amidos cerosos, com
praticamente 100% de amilopectina (COPELAND et al., 2009).

A composicdo de amilose e amilopectina nos granulos afeta as propriedades
fisicas do amido. A amilose tem como caracteristicas produzir géis mais resistentes
com alta tendéncia a retrogradacao, enquanto a amilopectina se mostra mais estavel
e produz filmes e géis mais fracos (PEREZ; BERFORT, 2010).

3.1.2 Estrutura do granulo de amido

O amido nativo apresenta-se nos tecidos vegetais em unidades individuais
pequenas denominadas granulos, variando de 2 a 100 uym de diametro, com
diferentes formas (poligonal, esférico ou lenticular), raz6es de amilose/amilopectina
e funcionalidades de acordo com a fonte botanica (MINAKAWA; FARIA-TISCHER,;
MALI, 2019).

A estrutura interna do grénulo de amido nativo se compde por anéis
concéntricos conhecidos como anéis de crescimento, que podem ser semicristalinos
ou amorfos (Figura 1). Um anel semicristalino é constituido, em média, por 16 blocos
esféricos que alternam lamela cristalina e lamela amorfa. A lamela cristalina é uma
regido mais compacta e organizada, formada pela associacdo de cadeias de
amilopectina, formando dupla-hélices. Ja a lamela amorfa se forma pelos pontos de
ramificacdo das cadeias laterais da amilopectina e possivelmente alguma amilose
(Figura 2). O anel de crescimento amorfo também se divide em blocos, porém de
menor tamanho, que contém amilose e, provavelmente, amilopectina menos
ordenada. Como ha alternancia entre regides cristalinas, formadas por amilopectina,

e regibes amorfas, formadas por amilose, o granulo caracteriza-se por possuir
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estrutura semicristalina (VANDEPUTTE; DELCOUR, 2004; BULEON; VERONESE;
PUTAUX, 2007; LI; WEI, 2020).

FIGURA 1 - Representacao esquematica dos anéis de crescimento que formam
a estrutura do granulo de amido

Semicristalina
Amorfa
Semicristalina
Amorfa

Fonte: Adaptado de: BULEON, A.; VERONESE, D. G.; PUTAUX, J. Self-
Association and Crystallization of Amylose. Australian Journal of
Chemistry, n. 60, p. 706—718, 2007.
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FIGURA 2 - Estrutura interna do granulo de amido: (a) Representacdo do anel
semicristalino de amilopectina. (b) detalhamento das dupla-hélices
de amilopectina que compdem a lamela cristalina, (c) delimitacdo da
lamela cristalina e da lamela amorfa (que contempla as ramificacdes
laterais).

(b)

_19—10 nm

1 —— lamela cristalina

(c)

== lamela amorfa

~

Fonte: Adaptado de: BULEON, A.; VERONESE, D. G.; PUTAUX, J. Self-
Association and Crystallization of Amylose. Australian Journal of
Chemistry, n. 60, p. 706-718, 2007.

A andlise utilizada para revelar a presenca e caracteristicas da estrutura
cristalina dos granulos de amido é a difracdo por raios X (HOOVER, 2001). Sabe-se
gue os granulos contém entre 15 e 45% de material cristalino, que € formado pelas
duplas hélices de amilopectina. Essas regifes cristalinas podem apresentar trés
tipos diferentes de padrdes cristalinos, A, B ou C (DENARDIN, 2009). O padréo tipo
A apresenta estrutura das duplas hélices mais compacta, além de possuir moléculas
de amilopectina com cadeias mais curtas. E o padrdo caracteristico de amido de
cereais. O padrao tipo B apresenta estrutura mais aberta, com nucleo hidratado,
sendo encontrado em tubérculos como batata e algumas frutas como banana verde.
JA4 o padrdo tipo C é um intermediario entre os padrbes A e B, podendo ser

encontrado em amido de leguminosas (COPELAND et al., 2009).
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3.1.3 Propriedades tecnologicas do amido

Amidos sdo usados em diferentes aplicagBes industriais devido as suas
propriedades funcionais, sendo a gelatinizacdo e as propriedades de pasta as mais
importantes (Al; JANE, 2015). Em contato com agua fria os granulos de amido
incham ligeiramente, absorvendo 4gua nas regiées amorfas, ndo alterando a ordem
cristalina e, portanto, caracterizando-se como um processo reversivel (DENARDIN,
2009). Entretanto, ao ser aquecido na presenca de agua, as ligacées de hidrogénio
da regido amorfa do amido sdo rompidas pela energia térmica, permitindo a entrada
de &gua e inchamento do granulo. Com o aquecimento continuo os granulos
aumentam em muitas vezes o seu volume inicial numa forma irreversivel, resultando
rompimento das ligagbes nas zonas cristalinas, com perda da organizacao
estrutural. Esse fenbmeno se denomina gelatinizacédo e causa perda de opacidade e
aumento da viscosidade da suspensao, formando uma pasta (MASON, 2009;
RIBEIRO; SERAVALLI, 2004).

A temperatura na qual a birrefringéncia desaparece corresponde a
temperatura de gelatinizagdo e na maioria dos amidos ocorre entre 60 e 80°C
(COPELAND et al., 2009). Ao atingir essa temperatura, 0 amido também atingira um
valor maximo de viscosidade, que podera diminuir caso haja agitacdo intensa da
pasta, que desintegrard os granulos inchados de amido (RIBEIRO; SERAVALLI,
2004).

O gel é formado com o resfriamento da pasta e as interagbes moleculares
gue ocorrem a partir disso sdao chamadas de retrogradacdo (SINGH et al., 2003).
Com a reducdo da temperatura, ha uma reaproximacdo das moléculas, que vao
perdendo energia e aumentando a forca das ligacdes de hidrogénio
intermoleculares. Com isso, ha formacéo de areas cristalinas e expulsdo de agua
existente entre as moléculas, fendmeno chamado de sinérese (DENARDIN, 2009).
Entretanto, a cinética de retrogradacdo da amilose e da amilopectina sédo diferentes.
A amilose retrograda mais rapidamente, reassociando-se por meio de ligacoes de
hidrogénio com moléculas adjacentes, formando uma rede que resulta em géis mais
firmes. Em contrapartida, a amilopectina retrograda numa taxa muito menor e néo
forma redes, resultando em géis mais macios. Em alimentos processados, a

retrogradagcdo da amilose tem importancia em propriedades relacionadas a
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viscosidade, capacidade de absorcdo de agua e digestibilidade; em bolos e paes a
retrogradacao da amilopectina se associa ao indesejavel
endurecimento/envelhecimento do produto (COPELAND et al., 2009).

3.1.4 Propriedades de pasta

A determinacdo do perfil de viscosidade de suspensbes de amido €
realizada para verificar seu comportamento sob diferentes condi¢cdes de temperatura
e variacbes de pH. Ha uma alteracdo de viscosidade das pastas de amido quando
aguecidas e resfriadas devido as mudancas que ocorrem nos granulos durante a
gelatinizacéo e retrogradacédo. O equipamento utilizado para medir essas mudancas
€ 0 Analisador Rapido de Viscosidade, em inglés Rapid Visco-Analyzer (RVA). As
propriedades de pasta geradas por ele sdo: viscosidade maxima (viscosidade de
pico), viscosidade minima, quebra ou breakdown, viscosidade final, tendéncia a
retrogradacdo ou setback, tempo de duracdo do primeiro pico e temperatura de
pasta, que fornecem informacdes sobre a capacidade de gelificacdo, grau de
deformagé&o e poder de inchamento do amido (RYU; NEUMANN; WALKER, 1993). A
Figura 3 mostra um viscoamilograma, ou seja, o perfil RVA tipico de gelatinizacédo do
amido.

O equipamento simula o que acontece com a suspensao de amido durante o
processamento do alimento. Com o aumento da temperatura, ha o inchamento dos
granulos e consequente aumento da viscosidade. O pico de viscosidade acontece
durante o empastamento, quando a maioria dos granulos estdo totalmente inchados
e intactos. Em seguida, ocorre a diminuicdo dessa viscosidade até a viscosidade
minima, devido a ruptura dos granulos. Por fim, durante o resfriamento, ha um
aumento novamente da viscosidade devido a reassociacdo das moléculas de
amilose e amilopectina solubilizadas, que é chamado de setback ou tendéncia a
retrogradacgéo (ALMEIDA, 2012).
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FIGURA 3 - Exemplo de viscoamilograma

400 100
Pico de viscosidade
Viscosidade final 80
300

= Breakdown O
) \ e
S Setback + 60 o
e e
g 200 A — 2
] Viscosidade minima o
S 40 o
7] Q.
o £
3 (]
7]

S 100 A -

T 20
Tempo de pico
0 — T T 0
0 4 8 12 16

Tempo (min)

Fonte: Adaptado de: COPELAND, L.; BLAZEK, J.; SALMAN,
H.; TANG, M. C. Food Hydrocolloids Form and functionality of
starch. Food Hydrocolloids, v. 23, n. 6, p. 1527-1534, 2009.

Essa andlise é usada para relacionar funcionalidade e propriedades
estruturais de amidos e farinhas de fontes diferentes, que n&o seriam detectadas por

analises quimicas convencionais (COPELAND et al., 2009).

3.2 MANDIOCA

Originaria da América do Sul, a mandioca (Manihot esculenta Crantz)

D

considerada uma das culturas mais antigas da agricultura. Botanicamente, é
conhecida como um arbusto perene, que atinge estaturas variaveis, de 1 a 5 metros,
cultivada em areas tropicais. Constitui-se como uma fonte basica de alimento para
mais de 800 milhdes de pessoas ao redor do mundo devido a sua facilidade de
cultivo, que se torna interessante inclusive para pequenos produtores. A planta é
altamente tolerante a solos acidos e pode ser cultivada em solos pobres e em
regides com pouca chuva (FAO, 2013). Sua composicdo inclui basicamente agua e
carboidratos, sendo o amido o principal constituinte (Quadro 2).
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Segundo dados mais recentes divulgados pela FAO (2017) sobre a
producdo mundial de mandioca, o Brasil ocupa a terceira posicdo do ranking,
perdendo para Nigéria e Tailandia. No referido ano a producéo nacional atingiu 20,6
milhdes de toneladas, em contraste com a produgéo de 55 milhdes de toneladas da
Nigéria. Em 2021 o Brasil exportou cerca de 196 toneladas de raizes (frescas,
refrigeradas, congeladas ou secas), sendo os Estados Unidos, Portugal e Uruguai os
principais destinos, com faturamento total de cerca de 195 mil délares (EMBRAPA,
2021). Isso evidencia um consumo voltado para o mercado interno, com pouca
expressao no comércio internacional.

Com relacdo a producdo nacional destacam-se os estados do Para (3,8
milhdes de toneladas), Parana (3,4 milhdes de toneladas) e Sdo Paulo (1,5 milhdes
de toneladas) (EMBRAPA, 2021). As regides Norte e Nordeste se concentram na
producdo de farinha, gomas e tapioca, provenientes de agricultura e mao de obra
familiar. Ja a regido Sudeste, mesmo tendo uma participacdo menor no volume de
producdo se destaca pelos 6rgdos de pesquisa e parques industriais, principalmente
de fécula e amidos modificados quimicamente, além de concentrar parcela do
mercado de farinha de mandioca (GROXKO, 2020).

QUADRO 2 — Composicdo centesimal das raizes de mandioca

Componente Valor em g por 100 g
Umidade 65,4
Carboidrato total 32,6
Proteina 0,98
Lipidio 0,22
Fibra alimentar 2,09
Cinzas 0,84

Fonte: Tabela Brasileira de Composicdo de Alimentos (TBCA). Universidade de S&do Paulo
(USP). Food Research Center (FORC). Versdo 7.1. Sao Paulo, 2020. Acesso em: 22 fev
2021. Disponivel em: http://www.fcf.usp.br/tbca.

3.2.1 Amido de mandioca

Também conhecido como fécula, é o “produto amilaceo extraido das raizes
de mandioca, ndo fermentada, obtida por decantacdo, centrifugacdo ou outros
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processos tecnolégicos adequados” (BRASIL, 2005). Caracteriza-se como um pé
branco, sem cheiro e como um dos principais produtos derivados da mandioca
devido a possibilidade de agregacéo de valor e exportacdo. E utilizado pela indUstria
de alimentos como espessante na producdo de sopas e molhos, além de usos na
panificacdo e frigorificos. Também serve de insumo para inddstrias ndo alimenticias
para a fabricacéo de papel, cola e adesivos (COELHO, 2019).

Devido a composicdo da mandioca, o amido apresenta baixas
concentracbes de lipidios, proteinas e cinzas. Por isso 0 processo de extracdo é
mais simples em comparagdo com o milho, por exemplo, pois ndo ha necessidade
de macerar as raizes nem utilizar agentes branqueadores. Consequentemente o
amido extraido € de cor branca pura, sem odor de cereal devido a baixa presenca de
lipidios (<0,1%) (MOORTHY; SAJEEV; ANISH, 2018). O fluxograma de

beneficiamento da mandioca para obtencéo do amido é representado na Figura 4.
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FIGURA 4 - Fluxograma de obtencgéo da fécula de mandioca
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Fonte: A autora.

A producdo comeca pela lavagem e descascamento das raizes, que deve se
iniciar o mais rapido possivel apds a colheita devido a elevada perecibilidade. Essa
etapa pode ser realizada manualmente em fecularias de pequeno porte ou utilizando
um equipamento chamado lavador-descascador, que retira as cascas por atrito. Na
sequéncia ocorre a desintegracdo da mandioca feita em raladores no processo
artesanal ou em equipamentos chamados cevadeiras. O objetivo dessa etapa é
romper os tecidos e liberar os granulos de amido. Entéo a raiz desintegrada é lavada
para extrair o amido e separa-lo da massa fibrosa, obtendo o chamado “leite” de
amido. Essa suspensdo de amido precisa ser purificada pois carreia impurezas
como microfibras, lipideos e proteinas. Esse processo € feito em centrifugas ou

hidro ciclones em fecularias mais modernas, que também concentra o amido. Em
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fecularias pequenas e tradicionais a suspensdo é depositada em canais de
sedimentacdo até que o sobrenadante se apresente limpido. Nesse caso ha a
necessidade de remoc¢ao do sobrenadante para seguir para o processo de secagem.
A Ultima etapa é a secagem que pode ser ao sol, espalhando o amido em jiraus de
madeira na forma mais tradicional ou utilizando secadores pneumaticos (POLA
JUNIOR, 2013). O teor maximo de umidade definido para amido de mandioca é de
18% (BRASIL, 2005).

O rendimento médio de extracdo de amido a partir das raizes é de 26%,
devendo a fécula tipo 1 conter no minimo 84% de amido segundo o regulamento
técnico de identidade e qualidade dos produtos amilaceos derivados das raizes de
mandioca (FELIPE, 2019; BRASIL, 2005).

Com relacéo a produgéo, em 2020 o Brasil produziu 531,3 mil toneladas de
fécula de mandioca (CEPEA, 2020). Para Felipe (2019), com a capacidade industrial
instalada seria possivel produzir 1,5 milhdo de toneladas, entretanto ndo ha
abastecimento suficiente para as empresas produtoras de fécula. Ainda assim, em
2021 o Brasil exportou cerca de 41 mil toneladas de fécula, tendo como destino
principal os Estados Unidos, Paraguai e Africa do Sul (EMBRAPA, 2021). Dentre os
estados, o Parana destaca-se por possuir o maior e mais moderno parque industrial
de fécula, sendo responsavel por 70% da producdo nacional (GOVERNO DO
PARANA, 2020).

Com relacdo a morfologia, a média de tamanho dos granulos de amido de
mandioca varia entre 10 e 18 ym e apresenta formato oval e truncado (ZHU, 2015).
Em relacdo a cristalinidade, apesar de amidos de tuberosas comumente
apresentarem padrao tipo B, o de mandioca é uma excecédo, com classificacdo néo
definida, que pode variar entre A ou C (HOOVER, 2001). Seu conteudo de amilose
varia de 15,2 a 26,5% (SANCHEZ et al., 2009) e possui a menor faixa de
temperatura de gelatinizacdo dentre os amidos de tuberosas, entre 59 e 70°C
(RIBEIRO; SERAVALLI, 2004). Com relacéo as propriedades tecnologicas, o amido
de mandioca apresenta maior viscosidade, melhor claridade de pasta e taxa de
retrogradacdo mais baixa em relacdo a amidos de cereais (ROLLAND-SABATE et
al., 2013). O amido de mandioca também tem sido relatado como uma boa fonte de

amido resistente, que tem varios efeitos benéficos ao trato gastrointestinal. Tappiban
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et al. (2020) obtiveram valores que variaram entre 0,21 e 1,06% de amido resistente

em amido de mandioca proveniente de sete diferentes cultivares.

3.3 AMIDOS MODIFICADOS

Segundo o Brasil Food Trends (2020), os amidos modificados apareceram
como ingredientes em perspectiva para 2020 para sazonalidade e prazer. Isso
porque o consumidor ndo abre mao do prazer de se alimentar. Como boa parte dos
produtos disponiveis no mercado brasileiro possuem algum tipo de reducédo de
ingredientes, os amidos modificados atuam como agentes de textura para melhorar
a percepcao de algum desses alimentos. Entretanto, a modificacdo quimica desses
amidos pode prejudicar o conceito de natural procurado ultimamente pelos
consumidores.

Para fins de rotulagem de alimentos, a legislacdo brasileira considera
apenas os amidos modificados quimicamente como amidos modificados. Amidos
naturais ou modificados fisicamente podem ser mencionados na lista de ingredientes
como “amidos”. Nenhum tipo de amido modificado é considerado aditivo, ou seja,
ingrediente adicionado intencionalmente aos alimentos com objetivo de modificar as
caracteristicas fisicas, quimicas, biol6gicas ou sensoriais, durante a fabricacao,
processamento, preparacdo, tratamento, embalagem, acondicionamento,
armazenagem, transporte ou manipulacdo de um alimento (BRASIL, 1997).

Amidos nativos tém emprego limitado em razdo da sua estrutura e
funcionalidade. Devido ao desenvolvimento tecnolégico, o campo de aplicacdo de
amidos é ampliado e diversas técnicas de modificacdo foram desenvolvidas para
suprir a demanda. Amidos modificados apresentam uma ou mais das suas
caracteristicas originais alteradas por um tratamento e realiza-se a modificacédo para
realcar ou inibir propriedades para aplicacbes especificas (ADITIVOS &
INGREDIENTES, s.d.). Dentre elas: retrogradacéo e sinérese, baixa solubilidade em
solventes organicos comuns, baixa resisténcia ao cisalhamento, propriedades
térmicas (FAN; PICCHIONI, 2020). As modificacbes podem ser obtidas por métodos
fisicos, quimicos, enzimaticos ou genéticos. Além disso, modificacdes combinando
diferentes técnicas podem ser utilizadas para produzir amidos com aplicacoes

especificas.
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Na industria de alimentos o amido modificado é utilizado principalmente
como melhorador ou controlador de textura, umidade, aparéncia, consisténcia e
estabilidade (ADITIVOS & INGREDIENTES, s.d.).

3.3.1 Modificagéo fisica do amido de mandioca

A modificacdo fisica se baseia na reducdo de tamanho das particulas de
amido e mudancas na estrutura molecular, sendo considerada uma técnica
ambientalmente correta (GUIDA; AGUIAR; CUNHA, 2021).

A moagem € um processo simples que pode modificar o amido de mandioca.
No moinho de bolas os granulos de amido sofrem forca de cisalhamento
combinadas com friccdo e colisdo entre as bolas de moagem e a parede do
recipiente. Essa agdo mecéanica altera a morfologia e a estrutura cristalina dos
granulos, modificando suas propriedades. O grau de modificacdo € diretamente
afetado por parametros operacionais, como tempo de moagem, temperatura e
velocidade do rotor (GUIDA; AGUIAR; CUNHA, 2021). Liu et al. (2019) avaliaram o
nivel de dano de amido de mandioca submetido a modificacdo por moinho de bolas
utilizando velocidade de rotacdo de 300 r/min e temperatura fixa de 30°C, variando o
tempo de moagem (0, 5, 10, 20 e 30 minutos). Os danos no amido aumentaram com
0 aumento do tempo de moagem (1,15%, 3,66%, 11,51%, 15,37%, e 18,65%,
respectivamente) e também observaram que o peso molecular diminuiu com o
aumento do dano. O peso molecular afeta diretamente as propriedades fisico-
quimicas do amido, como temperatura de gelatinizacdo, caracteristicas de
viscosidade e propriedades reologicas. A moagem de bolas diminui a temperatura e
a entalpia de gelatinizacdo e aumenta o conteido de amilose aparente, solubilidade
em agua fria e transparéncia dos granulos de amido de mandioca. Isso acontece por
gue a moagem aumenta o grau de conversédo de regides cristalinas para amorfas
(HUANG; XIE; CHEN, 2008).

Outros métodos fisicos e ainda emergentes vém sendo estudados. Entre
eles: campo elétrico pulsado, processos de alta pressao, irradiagdo gama e
ultrassom. A tecnologia de campo elétrico pulsado modifica as propriedades fisico-

quimicas do amido aplicando pulsos pequenos com campo elétrico alto, por um
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tempo muito reduzido. Evitando assim 0 aquecimento excessivo e reacdes
eletroliticas indesejadas (ZHU, 2018). A forca do campo magnético afeta as
propriedades do amido. Chieregato et al. (2021), aplicando forca menor do que 30
kV cm? em amido de mandioca, ndo observaram mudancas ou degradacdo na
morfologia do granulo. Por outro lado, Han et al. (2012) observaram que forgca a
partir de 40 kV cm comeca a alterar a estrutura do amido nativo e com 50 kV cm™ o
formato granular € perdido, ficando com estrutura semelhante a gel. Com relacéo as
propriedades de pasta, com o aumento da forca do campo a temperatura e a
entalpia de gelatinizacéo tendem a diminuir, além do pico de viscosidade e a quebra
de viscosidade (breakdown). Isso por que esse tratamento reduz a estrutura
cristalina do granulo, podendo até destrui-la completamente dependendo da energia
utilizada pelo campo (HAN et al., 2012).

O processamento de alta presséo (HPP), também chamado de alta pressao
hidrostatica (HHP) ou ultra pressdao (UHP) modifica o amido induzindo sua
gelatinizacdo, mesmo ndo sendo uma forma de processamento térmico. Também
preserva melhor a estrutura granular do amido em relacdo aos processos térmicos
de gelatinizacdo (STUTE et al., 1996). Porém, a quantidade de agua livre disponivel,
presséo, temperatura, tempo e origem botanica do amido sao condi¢cdes para que o
fendbmeno ocorra. A modificacdo também é influenciada pelo padrdo de difracdo de
raios X do amido. Os amidos tipo A e C sdo 0s mais sensiveis a pressado, enquanto
que o tipo B € o0 mais resistente. Amido de trigo (tipo A) é totalmente gelatinizado a
450 MPa enquanto o amido de mandioca (tipo C) necessita de 600 MPa, ambos em
temperatura constante de 29 °C, por 15 minutos e 5 % de suspensdo. Em
contrapartida, o amido de batata (tipo B) ndo atinge gelatinizacdo completa mesmo
com pressao de 700 MPa (BAUER; KNORR, 2005). Entretanto algumas questbes
como o mecanismo, nivel de extensdo dos efeitos sobre a estrutura do gréanulo,
interagcbes do amido modificado com outros componentes precisam ser melhores
estudados para aplicacdo dessa tecnologia (MANIGLIA et al., 2021).

A irradiacdo gama pode afetar as propriedades do amido dependendo da
dose, capaz de degradar ligacbes glicosidicas e formar moléculas menores
(TEIXEIRA et al.,, 2018). Segundo Kanatt (2020), essas fracbes de menor peso
molecular resultam em amidos com maior solubilidade em agua e,

conseguentemente, menor poder de inchamento. Em seu trabalho, o autor verificou
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gue enquanto a solubilidade a 90 °C aumentou de 27,37 % do amido de mandioca
nativo para 70,74 % no amido irradiado com dose de 20 kGy, houve uma reducéo de
68,7% no poder de inchamento a 90 °C do amido irradiado. Observou também que a
irradiacdo forma produtos de degradacédo, que modificam o contetdo de carboxilas e
contribuem para a diminui¢éo do pH.

O ultrassom utiliza ondas acusticas com altas frequéncias, que excedem a
faixa de audicdo humana, transferindo energia mecéanica para o amido em
suspensao através de um processo chamado cavitacdo (MANIGLIA et al., 2021).
Esse fenbmeno é causado pela compressdo e descompresséo do sistema, induzido
pelas ondas, formando microbolhas que sdo rapidamente colapsadas. As cadeias
poliméricas sofrem uma forca de cisalhamento devido a esse colapso, levando ao
rompimento de ligacdes e formacéo de radicais de cadeia longa (MANCHUN et al.,
2012). Apesar do potencial da tecnologia, em ser utilizada sozinha ou em
combinacdo com outros métodos, ndo existem muitos estudos que avaliem o efeito
de sua utlizagdo no amido de mandioca. Monroy, Rivero e Garcia (2018)
observaram que a modificacdo por ultrassom ndo afeta a integridade dos granulos
de amido, causando apenas alteracdes superficiais, além de obter uma pasta com

maior viscosidade.

3.3.2 Modifica¢@o quimica do amido de mandioca

Este tipo de modificacdo envolve o uso de substancias quimicas para alterar
as estruturas fisicas e quimicas das unidades de glicose que constituem o amido,
causando assim mudancas em suas propriedades tecnoldgicas (PALAVECINO;
PENCI; RIBOTTA, 2020). Para modificar quimicamente o amido de mandioca nao é
necessario nenhum equipamento especial além dos que ja sao utlizados para
modificacdo de outros tipos de amido. Entretanto, por apresentar granulos com
estrutura mais organizada, a penetracdo dos reagentes pode ser mais dificil do que
em outros amidos comerciais (BREUNINGER; PIYACHOMKWAN; SRIROTH, 2009).

No tratamento quimico pode ocorrer complexagdo simples com o reagente
ou reacdes quimicas envolvendo os grupos hidroxila da molécula de amido. Lipidios

e surfactantes podem formar complexos fortes com o amido, modificando
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consideravelmente suas propriedades (MOORTHY; SAJEEV; ANISH, 2018). Os
acidos graxos oleico e linoleico formam complexos entre amilose e lipidio, que
determinam a textura do amido em estado solido e alteram a temperatura de
transicdo vitrea em alimentos extrusados. Esses acidos graxos complexantes atuam
como agentes fisicos de ligagéo cruzada (LUK et al., 2013).

Segundo Singh et al. (2007), a modificagdo quimica pode ocorrer por
derivacao (esterificacdo, eterificacdo e ligacdes cruzadas) ou decomposicao (acida e
oxidagdo). As propriedades quimicas e funcionais a serem alcancadas dependem
das condicbes das reacdes (tempo, pH, presenca de catalisador), extensdo da
substituicdo quimica e distribuicdo do substituinte na molécula de amido.

A reacdo de esterificacdo se caracteriza por envolver o uso de &acidos
organicos ou inorganicos em pH alcalino, adicionando o grupo éster a cadeia de
amido, promovendo propriedades hidrofobicas ou hidrofilicas (ANTHERO et al.,
2021). Acidos latico, malico, citrico, acético e formico sdo geralmente utilizados na
esterificacdo do amido (MEI et al., 2015; HEE et al., 2021). O tratamento com acido
implica na hidrélise das moléculas de amido, afetando sua estrutura molecular e
consequentemente suas propriedades fisico-quimicas como temperatura de
gelatinizagdo, entalpia e tendéncia a retrogradacdo (PALAVECINO; PENCI;
RIBOTTA, 2020). Com o objetivo de reduzir a flutuacdo na qualidade do polvilho
azedo artesanal, Paes e colaboladores (2021) modificaram o amido nativo de
mandioca com &cido latico e radiacdo UV-C. O amido foto-modificado apresentou
volume especifico 2,85 vezes maior do que o amido nativo, além de apresentar
menor viscosidade e maior estabilidade interna. Concluiram o trabalho com a
aplicacao desse amido modificado em formulacdo de p&o de queijo, que se mostrou
viavel, com caracteristicas fisicas e sensoriais desejadas.

A eterificacdo melhora a claridade de pasta e viscosidade, reduz a sinérese
e proporciona estabilidade ao congelamento e descongelamento do amido (SINGH;
KAUR; MCCARTHY, 2007). Devido a essas caracteristicas, o amido modificado por
eterificacdo € utilizado no preparo de alimentos congelados (SCHMITZ et al., 2006).
O unico amido modificado por eterificacdo adequado para uso em alimentos é o
hidroxipropilamido, que € obtido a partir da reagdo do amido com 6xido de propileno
em condicdes alcalinas (JYOTHI; MOORTHY; RAJASEKHARAN, 2007). Entretanto

0 Oxido de propileno ndo é fabricado no Brasil e seu manuseio é de alto risco,
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restringindo a producdo desse tipo de amido modificado no pais (SCHMITZ, 2004).
Jyothi; Moorthy e Rajasekharan (2007) testaram a reacdo de hidroxipropilacdo de
amido de mandioca em trés meios diferentes: aquoso, aquoso com a presenca de
catalisador e em 2-propanol. Concluiram que o meio contendo o catalisador resultou
em derivados com niveis mais elevados de substituicdo, além de obter pastas com
maior estabilidade, alta viscosidade, baixa temperatura de gelatinizacdo e baixa
sinérese, formando géis mais firmes e elasticos do que o amido nativo.

O tratamento com ligagbes cruzadas tem como objetivo adicionar ligagdes
covalentes em locais aleatérios para estabilizar e fortalecer o granulo de amido
(ACQUARONE; RAO, 2003). Como resultado o amido se torna mais resistente ao
calor, acido e forcas de cisalhamento, se tornando adequado para aplicagcbes em
alimentos enlatados (JYOTHI; MOORTHY; RAJASEKHARAN, 2006). Ligacao
cruzada entre amido de mandioca com tri-meta-fosfato de sédio e tripolifosfato de
sédio pode ser til para aplicacdo em sopas devido as excelentes propriedades do
gel e resisténcia ao cisalhamento, além de ter estabilidade ao descongelamento
melhorada com a modificacdo (MOORTHY; SAJEEV; ANISH, 2018). A ligacao
cruzada € geralmente realizada por tratamento do amido com reagentes
multifuncionais, sendo misturas de acido adipico e acético, oxicloreto de fosforo,
trimetafosfato de soédio, fosfato monossdédico, epicloridrina, cloreto de fosforil e
tripolifosfato de sédio os principais utilizados para amidos destinados a alimentacéo
(SINGH; KAUR; MCCARTHY, 2007).

Amidos modificados por oxidacao sao produzidos pela reagcdo do amido com
um agente oxidante, sob condicBes controladas de temperatura e pH
(SANGSEETHONG; TERMVEJSAYANON; SRIROTH, 2010). No processo, grupos
hidroxilas das moléculas de glicose do amido sdo oxidados em grupos carbonila e
carboxila, ocorrendo despolimerizacdo (GARRIDO; SCHNITZLER, 2014). O agente
oxidante mais utilizado para produgcdo de amido oxidado em escala industrial é o
hipoclorito. Apesar de ser eficiente, esse reagente pode levar a formacdo de
subprodutos clorados téxicos. Outras alternativas de agentes oxidantes sdo bromo,
periodato, permanganato, peroxido de hidrogénio e persulfato de amonio
(SANGSEETHONG; TERMVEJSAYANON; SRIROTH, 2010). As propriedades
desejadas do amido oxidado sdo principalmente menor viscosidade e melhor
estabilidade de pasta (DIAS et al., 2011a).



29

A oxidagdo pode ser utilizada em amido fermentado de mandioca para
aumentar sua capacidade de expansdo. Dias et al. (2011b) observaram que polvilho
azedo seco em estufa oxidado com hipoclorito de sodio atingiu volume especifico
maior do que o polvilho seco ao sol, em determinadas condi¢des de processo. Esse
tipo de modificacdo traz vantagens em relacdo a producdo de polvilho azedo
tradicional por ndo depender das condi¢cdes climaticas para secagem ao sol,

produzir produtos mais homogéneos e com maior controle de processo.

3.3.3 Polvilho azedo

O polvilho azedo é produzido a partir de fermentacéo natural do amido de
mandioca e posterior secagem ao sol. Durante esses processos, 0s granulos sao
modificados pela acdo de enzimas e formacdo de acidos organicos e a radiacao
solar contribui para a oxidacdo do amido. E produzido na América Latina,
particularmente no Brasil, Coldbmbia e Paraguai, sendo um produto de fabricacao
empirica (DIAZ et al., 2018). A producdo no Brasil estd concentrada em
microrregifes dos estados de Sao Paulo, Parana, Santa Catarina, Minas Gerais e
Mato Grosso do Sul (AQUINO; GERVIN; AMANTE, 2016).

O processamento segue as etapas de obtencdo da fécula de mandioca
(Figura 4) até a purificagdo, sendo entéo transferido para tanques de fermentacao.
Esse processo pode ocorrer em tanques abertos ou fechados com lona; de madeira
ou alvenaria; revestidos ou ndo por azulejos. A quantidade de dgua nos tanques € o
suficiente para criar uma camada de 15 a 20 cm sobre o amido. O tempo médio de
fermentacdo pode variar de dias a meses conforme a regido de producdo, néo
havendo padronizacdo para o estabelecimento do final da fermentacdo. Os critérios
adotados pelos produtores variam entre aparecimento de bolhas na agua, cheiro,
acidez da agua sobrenadante e teste pratico de producdo de biscoito de polvilho
para avaliar sua capacidade de expansédo (AQUINO; GERVIN; AMANTE, 2016).

A fermentacdo ocorre de forma espontdnea nos tanques, podendo ser
utilizado o polvilho azedo da safra anterior como inéculo para acelerar a producdo. O
processo fermentativo ocorre em trés etapas, as quais nem sempre sao bem

distintas. Primeiro, microrganismos dos géneros Escherichia, Alcaligenes,
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Micrococcus, Pseudomonas e Bacillus criam um ambiente microaerofilo a partir da
diminuicdo da concentracdo de oxigénio dissolvido. Em seguida, na segunda etapa,
se desenvolvem o0s microrganismos microaerdfilos, facultativos e anaerdbios
restritos, que exigem maiores condi¢gbes nutritivas para seu desenvolvimento e séao
responsaveis pelas fermentacfes laticas, acéticas, propibnicas e butiricas. Por fim,
na terceira etapa, sdo predominantes os saprofitas e contaminantes, assim como
leveduras de varias espécies, responsaveis pela formacdo dos compostos
aromaticos e gosto tipico do polvilho azedo. (NUNES & CEREDA, 1994; citado por
POLA JUNIOR, 2013; DINIZ, 2006).

Aguilar et al. (2012) identificaram trés etapas distintas avaliando o processo
de fermentacdo de polvilhos azedos produzidos na Costa Rica. A etapa 1, como é
caracterizada pela acdo enzimética dos microrganismos para producdo de acucares
fermentesciveis, ndo alterou o pH e a acidez total tituldvel. Na segunda etapa
observaram diminuicdo do pH e aumento da acidez, devido a producdo de &cidos
organicos pelas bactérias acido laticas. Ao final da fermentacéo, na terceira etapa,
observaram diminuicdo da carga microbiana e estabilizacdo do pH.

Com relacdo aos acidos organicos, Demiate et al. (1999) concluiram que do
total de &cidos organicos produzidos pela fermentacdo, o latico € o principal
encontrado em amostras de polvilho azedo. Figueroa, Davila e Pourquié (1995)
sugeriram que a fermentagdo latica inicia por bactérias acido laticas
heterofermentativas seguida por um processo homofermentativo. Entretanto, Ampe
e colaboladores (2001) observaram que espécies de Lactobacillus plantarum,
homofermentativas, estdo presentes em todas as etapas e ndo apenas nas fases
posteriores como se imaginava. Também constataram a presenca de apenas duas
espécies de Leuconostoc, heterofermentativa, sugerindo que esse género nao
representa um grupo dominante durante a fermentacéao.

Apbs a fermentagdo o amido segue para a secagem, em que atinge umidade
final em torno de 14% (POLA JUNIOR, 2013). Mais do que remover a 4gua, essa
etapa € muito importante para que o produto adquira capacidade de expanséao, sua
principal caracteristica. Para isso, 0 amido é exposto ao sol, normalmente em jiraus
de bambu, processo que demanda mé&o-de-obra numerosa, espaco grande e
condicdes climaticas favoraveis. Mesmo sendo mais eficiente, a secagem artificial

nao resulta em produto seco com o0 mesmo nivel de expanséo, indicando que mais
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do que o calor, € preciso radiacdo. Ao comparar a capacidade de expanséo Qi et al.
(2020) observaram que o amido nativo de mandioca e o amido fermentado, porém
seco em estufa ndo apresentaram volume especifico com diferenca estatistica.
Entretanto, quando o amido fermentado foi seco ao sol, atingiu volume especifico de
6,97 mL g, superior ao amido seco em estufa, que apresentou volume especifico
de 3,71 mL g*. Nesse mesmo estudo, utilizando ressonancia paramagnética
eletrbnica (RPE) os autores concluiram que o polvilho seco ao sol produz mais
radicais livres, os espectros exibem uma reacéo de irradiacdo complexa e intensa,
resultando na despolimerizagédo e expansao aprimorada.

A radiacdo ultravioleta compreende o0s comprimentos de onda
eletromagnéticas entre 100 e 400 nm. O Sol emite energia em praticamente todos os
comprimentos de onda, com a maior parte concentrada no espectro visivel. Apenas
7% da energia emitida é ultravioleta (DINIZ, 2006).

Devido a variedade de microrganismos participantes do processo
fermentativo, heterogeneidade no perfil de acidos organicos produzidos e diferentes
condicbes de secagem solar, o polvilho azedo apresenta muita diferenca de
qualidade entre lotes e entre producdes de diferentes regides. O Quadro 3 sumariza
alguns parametros encontrados em trabalhos para polvilhos produzidos em

polvilharias de diferentes regides do Brasil.
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QUADRO 3 — Caracteristicas fisico-quimicas de amostras de polvilho azedo produzidas em diferentes

regides do Brasil

Amostra Umidade ATT pH Volume indice de Referéncia
(g 100 g% (mL de NaOH especifico expansao
1M 100 g (mL g?)
Santa 11,12 a 15,06 1,66 a 7,05 3,11 a 6,45 a 10,93 1,81 a2,54 (AQUINO;
Catarina 4,82 GERVIN;
AMANTE,
2016)
- - - 12,2 a16,6 - (MAEDA,
CEREDA,
2001)
16,02 a 18,41 - 4,05 a 0,09 a0,13 2,09 a2,22 (JANETE et
4,58 al., 2007)
Minas 12,90a 1520 1,97a7,43 411 a 3,33a10,21 - (DINIZ, 2006)
Gerais 4,83
- - - 10,5a14,9 - (MAEDA,
CEREDA,
2001)
Goias 1,98 a 16,17 - 2,60 a - 3,20a15,00 (STARLING,
4,17 2016)
Parana - - - 12,2 a 16,5 - (MAEDA,;
CEREDA,
2001)

Fonte: A autora.
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 MATERIAIS

Foram utilizadas oito amostras diferentes de polvilho azedo e uma amostra
de amido nativo (fécula de mandioca), sendo quatro marcas doadas por empresas
produtoras (PAl, PA2, PA3 e PA7) e as demais adquiridas em comércio local na
cidade de Ponta Grossa — PR, Brasil. Apenas uma marca (PA5) foi adquirida no
estado de Santa Catarina.

Para todas as andlises, uma amostra de amido nativo foi utilizada como
padrdo. Os reagentes utilizados para as analises de bancada foram de grau analitico
e grau HPLC para andlise de &cidos orgénicos. A Tabela 1 apresenta mais

informacgdes sobre as amostras.

TABELA 1 - Lote e origem das amostras de polvilho azedo e amido nativo

Amostra Lote Local de producéao
PAl 4718 Nova Esperanca - PR
PA2 NLA793 Nova Londrina - PR
PA3 4753 Nova Esperanca - PR
PA4 76-5 Cianorte — PR
PA5 18752 Pomerode — SC
PAG6 AWS547 Cianorte — PR
PA7 03 Ribeirdo do Sul - SP
PAS8 55017 Araruna — PR

Nativo 685-5 Cianorte — PR

*Nota: amostras PA sao de polvilho azedo

4.2 METODOS

4.2.1 Propriedade de expanséo

Para determinar a expansao, biscoitos foram confeccionados fazendo-se

uma massa contendo 12g de polvilho parcialmente gelatinizado pela adigédo de 10
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mL de agua em ebulicdo (escaldamento). A massa formada foi modelada e dividida
em trés esferas iguais, assada em forno a 200 °C durante 25 min (NUNES;
CEREDA, 1994). A medida de massa e volume dos biscoitos foi realizada pelo
método de deslocamento de sementes de alpiste, sendo o volume das sementes
deslocadas medido em proveta. O volume especifico foi expresso em mL g* e

calculado pela relacéo entre volume e massa. (MAEDA; CEREDA, 2001).

4.2.2 Cor

Os parametros instrumentais de cor (L*, a* e b*) para as amostras foram
determinados pelo Colorimetro portatii modelo Mini Scan EZ (Hunter Lab). A
variacdo de cor E entre a amostra e o padrédo (amido nativo) foi calculada a partir da
Equacdo 1. A andlise foi realizada nos polvilhos, utilizando-se uma placa de Petri.

Seis leituras foram obtidas por amostra.

AE=\(AL2)+ (Aax2)+ (Ab2) (1)

4.2.3 Propriedade de pasta (RVA)

As propriedades foram determinadas utilizando um Analisador Rapido de
Viscosidade (RVA-4 Series, Newport Scientific, Wariewood, NSW, Australia),
considerando-se o perfil STD-2. As amostras foram preparadas a partir de
suspensdes de 8 % de amostra (m m, base seca) em solvente, totalizando 28
gramas de suspensdo. A analise foi realizada em duplicata utilizando-se como
solventes Agua deionizada, solucdo tampdo acetato 0,1 mol L? com pH 4,0 e

solucédo tampéo fosfato 0,1 mol L** com pH 7,0.

4.2.4 Perfil de acidos organicos

A analise foi realizada por Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE)

Waters Alliance 2695 (Milford, MA, EUA) equipado com bomba quaternaria,
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desgaseificador, injetor automatico e detector de arranjo de diodos com faixa de
trabalho de comprimento de onda de 190 a 240 nm, todos fabricados pela Waters
(Milford, MA, EUA). A fase movel utilizada foi acido sulfarico 0,005 mol L7,
preparada com &gua ultrapura, filtrada em membrana de nylon de 0,22 uym e
desgaseificada em ultrassom. O preparo da amostra consistiu em fazer uma
suspensdo 1:2 de amido em &cido sulfdrico (g mL*) 0,005 mol L, mantidas em
agitacao por 20h. Depois desse tempo, as amostras foram centrifugadas em micro
centrifuga modelo MiniSpin plus com rotor F-45-12-11 (Eppendorf, Hamburgo,
Alemanha) a 13.150 xg por 14 min. Por fim, as amostras foram filtradas em filtro de
seringa MCE 0,22 um e injetadas em volume de 10 pyL a um fluxo de 0,6 mL por min
em coluna de excluséo idnica Biorad Aminex HPX-87H (300 x 7,8 mm) precedida
por pré-coluna catidnica Cation-H (Bio-Rad) em condicao isocréatica. A temperatura
da coluna foi mantida em 60 °C durante toda a analise.

A identificacdo dos &cidos organicos foi realizada comparando-se o tempo
de retencdo e espectros das amostras com os padrdes acido latico, acético,
propidnico e butirico (DEMIATE et al., 1999). Utilizou-se comprimento de onda de
210 nm para quantificacédo e a curva de calibragdo dos padrdes foi realizada com as
concentragées 0,05; 0,1; 0,2; 0,3; 0,4 e 0,5 % v vl A andlise foi realizada em

triplicata.

4.2.5 Acidez total titulavel (ATT)

A analise foi realizada de acordo com a metodologia do Instituto Adolfo Lutz
(2008), na qual quantitativamente dois gramas de amostra foram titulados com
solucédo padronizada de hidréxido de s6dio, NaOH 0,1 mol L, utilizando solucédo
alcoolica de fenolftaleina como indicador de pH. Os resultados foram calculados de

acordo com a Equacgéo 2.

V.£.100
m.c

ATT (mL NaOH 1 mol L1 100 g1) = (2)
Onde:

V = volume gasto da solucdo de NaOH 0,1 mol L durante a titulagéo;
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f = fator de correcédo da solucdo NaOH 0,1 mol L%;
m = massa de amostra utilizada;

¢ = 10 (correc¢do para a solucédo de NaOH 0,1 mol L1)

4.2.6 Morfologia dos granulos de amido

Para essa analise foi utilizado um microscopio eletrdnico de varredura por
emissdo de campo — FEG, modelo Mira 3 (Tescan, Brno, Republica Checa). As
amostras foram fixadas em suporte de aluminio e recobertas com ouro e obtidas
imagens para observacao quanto ao tamanho, formato e aparéncia da superficie dos

granulos de amido.

4.2.7 Sinérese

Suspensdes de amido 5 % (m m) foram gelatinizadas a 95 °C por 15 min. A
pasta de amido gerada foi transferida para um tubo de micro centrifuga previamente
pesado e deixada resfriar em geladeira (5 °C) por 24 h. Apds esse tempo, 0s tubos
contendo os géis de amido foram armazenados a -18 °C por 20 h seguido de
descongelamento a 40 °C por 4 h. O processo foi repetido por trés ciclos. Apés cada
ciclo, os tubos foram centrifugados a 6.600 xg por 10 min em micro centrifuga
modelo MiniSpin plus com rotor F-45-12-11 (Eppendorf, Hamburgo, Alemanha) para
remover a agua liberada do gel. A sinérese foi expressa como porcentagem de
massa de agua liberada a partir da massa de amido gelatinizada (YANGCHENG et

al., 2016). Os resultados foram obtidos em triplicata.

4.2.8 Solubilidade e poder de intumescimento

Solubilidade e poder de intumescimento foram realizados de acordo com a
metodologia descrita por Leach; McCowen e Schoch (1959) e realizada por

Takizawa et al. (2004). Em tubos de centrifuga, foram preparadas dispersdes de
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amido em Aagua deionizada (1% m m, base seca), que permaneceram em banho
maria sob agitacdo constante por 30 minutos em diferentes temperaturas (50, 60, 80
e 90°C). Em seguida, as amostras foram centrifugadas em centrifuga modelo
Combate (CELM, S&o Paulo, Brasil) a 2.050 xg por 15 minutos. O sobrenadante
separado foi coletado e deixado na estufa a 40°C por 24h para secar e 0 amido
intumescido que restou no tubo foi pesado.

A solubilidade foi apresentada em % (m m%, base seca) e calculada como a
razao da massa do sobrenadante seco pela massa inicial de amostra. O poder de
intumescimento foi expresso em vezes de ganho de peso em relacdo a massa de
amostra inicial como a razéo entre a massa da por¢cdo Umida decantada e a massa

inicial de amostra. Os resultados foram obtidos em duplicata.

4.2.9 Teor de amilose

A afinidade de iodo (Al) foi determinada utilizando um auto titulador
potenciométrico modelo 848 Titrino Plus (Metrohm, Herisau, Suica) (SCHOCH,
1964). Primeiramente preparou-se uma solucdo EMF (373 mg KCl + 830 mg Kl +
100 mL &gua deionizada), utilizando o método EMF do potenciémetro para calibrar o
equipamento. No preparo da amostra foram pesados 100 mg de amido em um
béquer de vidro previamente tarado, adicionando 1 mL de agua deionizada e 5 mL
de KOH 1,0N. Essa solucédo permaneceu em agitacdo por 30 minutos e em seguida
foi neutralizada com HCI 0,5 mol L utilizando laranja de metila como indicador, até
0 aparecimento da cor rosa. Em seguida, foram adicionados 10 mL de solugéo de Ki
0,5 mol L* e completado com agua deionizada até atingir a massa de 100,9 g. Para
a titulacdo foram preparados 500mL de solucdo estoque (41,5 g de KI+1 gdel2+
18,5 g de KCI solubilizados em agua deionizada e volume completado em baléo
volumétrico). Essa solucao estoque foi diluida na proporcdo de 1:10 e obtida a
solucéo titulante, mantida em frasco de vidro ambar, sob protecdo da luz. Durante a
titulacdo, a amostra preparada permaneceu em banho a 30 °C com agitagcéo
constante.

O teor de amilose, expresso em porcentagem, foi calculado a partir da Al do

amido (Ala) dividida pela Al da amilose (20 %), usando a Equagéo 3.
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Amilose (%) = %x 100 3)

4.2.10 Espectroscopia na regido de infravermelho médio (FTIR)

A analise foi realizada conforme Demiate et al. (2000), utilizando um
espectrofotometro de infravermelho por transformada de Fourier modelo IRPrestige-
21 com acessorio de refletancia difusa, DRS-8000 (Shimadzu, Quioto, Japdo) com a
faixa espectral de 4000 a 400 cm™ e resolucédo de 4 cm™. Com o auxilio de prensa
hidraulica, foram preparadas pastilhas de KBr utilizando 100 mg de KBr e 1 mg de

amostra em base seca.

4.2.11 Propriedades reoldgicas

Dispersdes de amido em agua (5 % m m* em base seca) foram preparadas
e aquecidas a 95 °C em banho-maria por 30 minutos com agitacdo moderada, a fim
de obter pastas totalmente gelatinizadas (LI et al., 2017). As pastas, preparadas 24h
antes da andlise e deixadas em temperatura ambiente, foram entdo transferidas
para um redmetro oscilatério modelo DHR — 2 (TA Instruments, Crawley, UK)
equipado com um sistema de placas paralelas (4 cm de diametro) com abertura de
1000 pm. Oleo de silicone foi aplicado na borda da placa do redmetro para evitar
desidratacdo da amostra. Todas as amostras permaneceram por 5 minutos entre as
placas antes de iniciar cada experimento, para ficarem em equilibrio. Dois testes
foram aplicados: cisalhamento constante e cisalhamento dindmico, todos realizados
em duplicata.

As propriedades de cisalhamento constante foram obtidas a 25 °C,
utilizando ciclos de cisalhamento ascendentes e descendentes com velocidade de
0,1 a 200 s*. Os dados experimentais obtidos foram ajustados ao modelo de Lei da
Poténcia representado pela Equacéo 4. O R? foi calculado a partir da linearizagéo

dos dados.
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o=Kxy" (4)
Onde:
o = Tenséao de cisalhamento (Pa)
K = indice de consisténcia (Pa.s")
y = taxa de cisalhamento (s)

n= indice de comportamento do fluxo (sem dimenséo)

Para o cisalhamento dinamico, primeiro as amostras foram submetidas a um
teste de amplitude com frequéncia constante (10 rad s!) para encontrar a faixa de
viscoelasticidade linear. Em seguida, foi realizada a varredura de frequéncia a 25 °C,
utilizando uma faixa de frequéncia de 0,63 — 62,8 rad s!, com amplitude constante
com 2% de deformacgéo (dentro da faixa de viscoelasticidade testada). Com isso
foram obtidos o0 médulo de armazenamento (G’) e o mddulo de perda (G”) (WANG.
et al., 2018).

4.2.12 Difracdo de raios X

As amostras foram analisadas por difratometria de raios X em difratbmetro
modelo Ultima IV (Rigaku, Toquio, Japdo) de acordo com a metodologia descrita por
Nara e Komiya (1983) e utilizada por Rocha; Demiate; Franco (2008). A umidade
das amostras foi equilibrada em um dessecador saturado com umidade a 25 °C por
sete dias. Os difratogramas foram coletados num intervalo de 26 de 3 a 50 ° a uma
velocidade de varredura de 2 ° por min e um tamanho de passo de 0,02. O indice de
cristalinidade relativa (IC) foi calculado como a razdo entre a area da regiao
cristalina e a éarea total coberta pela curva, composta pelas areas das regides

cristalina e amorfa.

4.2.13 Propriedades térmicas de gelatinizacao

As propriedades térmicas foram analisadas utilizando um calorimetro

exploratorio diferencial (DSC) modelo DSC-60 (Shimadzu, Quioto, Japao) calibrado
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conforme especificacdo do fabricante e testado com padrdo de indio puro 99,99 %
(ponto de fusdo = 156,6 °C; AH = 28,56 J g). Para a andlise, foi pesado 2 mg de
amostra misturado com 0,9 pL de agua deionizada em cadinho de aluminio com
razdo de aquecimento de 5 °C/min, de 30°C a 100 °C. A vazdo de gas utilizado
(Nitrogénio) foi de 80 mL min.

4.2.14 Analise estatistica

Os resultados foram expressos como média + desvio padréo. A diferenca
estatistica foi avaliada por andlise de variancia one-way ANOVA. Os testes de Tukey
foram conduzidos para determinar as diferencas entre as médias a um nivel de
confianga de 95% (p < 0,05), utilizando o software STATISTICA v.7.0 (Stat-Soft Inc.,

Tulsa, OK, USA). Analise de correlacéo de Pearson também foi realizada.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 PROPRIEDADE DE EXPANSAO

A expansdo €& uma caracteristica de qualidade de polvilhos azedos,
adquirida pelos processos de fermentacdo e secagem ao sol ou, alternativamente,
por processos de modificagdo quimica e/ou enzimatica. A Tabela 2 apresenta os
resultados obtidos e a comparacéo entre as amostras.

TABELA 2 — Volume especifico dos biscoitos

Amostra Volume especifico
(mL g™
PAl 8,357 £ 0,28
PA2 4,49%+ 0,67
PA3 8,00° £ 0,99
PA4 6,95%°+ 0,52
PAS5 5,51°° 40,38
PAG 5,75 + 0,07
PA7 5,44 + 0,43
PA8 7,29%° +1,17
Nativo 3,54° + 0,37

Nota: Valores seguidos de letras diferentes na
mesma coluna indicam diferenca significativa a
p<0,05 (Tukey).

A expanséo pode ser classificada como pequena (<5 mL g), média (entre 5
e 10 mL g*) ou grande (>10 mL g*) (NUNES, 1999). Sendo assim, observa-se que
apenas a amostra PA2 se classificou como pequena expansao, nao diferindo da
amostra de amido nativo. Todas as outras amostras enquadraram-se como média
expansdo, com destaque para as amostras PA1 e PA3 (8,35 mL g'e 8,00 mL g¥,
respectivamente).

Com relagéo a cor dos amidos, a Tabela 3 mostra os resultados para os

parametros L*, a*, b* e AE.
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Amostra L* a* b* AE
PAl 95,41 + 0,22 -0,63'+0,04 1,849+ 0,15 0,83¢+0,13
PA2 95,61+ 0,14 0,19°+0,08 4,38% 0,15 2,09¢+0,17
PA3 95,752+0,09 -0,63'+0,04 2,537+ 0,15 0,84¢+0,07
PA4 94,00+ 0,18 0,22°+0,04 4,74+ 0,12 2,64°+0,17
PA5 93,93 +0,13 0,06°+0,01 4,47° +0,16 2,43+0,13
PAG 94,779+ 0,06 -0,16%+0,07 3,559+ 0,04 1,23%9+0,04
PA7 93,559+ 0,07  0,613+0,02 5,502+ 0,13 3,57%+0,14
PAS8 95,26¢ +0,10  -0,24°+0,05 3,12¢ £0,19 0,77¢+0,16

Nativo 95,13°+ 0,02 -0,11%9+0,01 2,387+ 0,02 Padrao

Nota: Valores seguidos de letras diferentes na mesma coluna indicam diferenca significativa a p<0,05

(Tukey).

A cor branca € um atributo de qualidade em farinhas e amidos, atribuida pelo

parametro L*. Observa-se que todas as amostras se apresentaram com um valor

acima de 93, indicando produtos bem brancos. Entretanto, as amostras PA1l e PA3

se destacaram com valores mais altos. O parametro b* representa a variagao de cor

do amarelo a azul e pode ser melhor observado na Figura 5.

b*

Figura 5 — Representac¢édo grafica do parametro b* de cor dos amidos
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Novamente observa-se que as amostras PAl, PA3 e amido nativo
apresentaram o menor valor de b*. Diaz et al. (2018) atribuem o incremento na cor
amarela a oxidacdo do amido devido a exposicao a luz. O AE representa a diferenca
de cor das amostras com um padrdo, neste caso, o amido nativo. Devido ao maior
incremento na cor amarela, a amostra PA7 foi a que apresentou maior diferenca em
comparacao com o amido nativo.

Além do processo artesanal de fermentacdo e secagem ao sol, a
caracteristica de expansdo pode ser adquirida por métodos quimicos de
modificacdo. Amidos oxidados com peréxido de hidrogénio e hipoclorito de sédio
apresentam alto volume especifico mesmo sendo secos em estufa, sem incidéncia
de radiacdo (DIAS et al.,, 2011a; DIAS et al.,, 2011b). Portanto, € provavel que as
amostras PAl, PA3 e PA8 tenham passado por esse processo, por terem alto

volume especifico e uma menor tendéncia a terem sido expostos a luz.

5.2 PROPRIEDADE DE PASTA (RVA)

As propriedades de pasta dos amidos foram avaliadas utilizando diferentes
solventes: agua, solucdo tampdo com pH 4 e solucdo tampdo com pH 7. Os
viscoamilogramas estdo apresentados na Figura 6 e na Tabela 4. Observa-se que
para todas as amostras de polvilho azedo houve diminuicdo da viscosidade com o
aumento do pH. Para o amido nativo, ndo houve variagdo. Demiate e colaboradores
(2005) néao identificaram pico de viscosidade em pH 7 em amidos modificados
quimicamente por oxidagcdo com permanganato de potassio e acidificagdo com
acidos organicos, simultaneamente.

O amido nativo foi o Unico que apresentou viscosidade de pico menor para o
pH 4 em relagéo ao pH 7, indicando que a alta acidez durante o cozimento provoca
efeitos degradativos nas macromoléculas (DEMIATE et al., 2005).

O conteddo de amilose e amilopectina afetam a propriedade de pasta dos
amidos. Enquanto a amilopectina aumenta o inchamento e empastamento dos
granulos, a amilose e lipideos inibem. Portanto, amidos com maior teor de amilose

tendem a ter menor pico de viscosidade (JANE et al., 1999). Isso € evidenciado pela



44

amostra PA2, que apresentou a menor viscosidade entre os polvilhos azedos (1448
cP) e o maior teor de amilose (Tabela 7).

O comportamento de pasta também é influenciado pelo tratamento oxidativo,
que resulta na degradacéo parcial das macromoléculas, gerando grupos carbonilas
e carboxilas. Os grupos carboxila podem ficar carregados ou ndo, dependendo do

pH do meio. Quando carregados, o polissacarideo apresenta comportamento de
polieletrolito (DEMIATE et al., 2005).

Figura 6 — Curvas RVA para os polvilhos azedos e amido nativo com os solventes 4gua, solu¢éo
tampdopH4e7
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TABELA 4 — Propriedades de pasta obtidas a partir das curvas RVA
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(continua)

Amostra Viscosidade Viscosidade Breakdown Viscosidade Setback Tempo Temperatura
de pico (cP) minima (cP) (cP) final (cP) de pico (min)  de pasta (min)

PA1-Agua 24501165 424116 2026+148 700152 278+36 5,6+0,0 69,0+0,3
PA1-pH4 2085137 348123 1738+13 553121 2053 5,7£0,0 70,4+0,4
PAL-pH7 82417 280 796+7 4613 18+3 6,4+0,0 72,310,0
PA2-Agua 1448495 249+23 1182+72 458+40 192+17 5,9+0,0 69,1+0,1
PA2 -pH 4 1207423 248+1 959423 43048 182+7 6,1+0,0 71,0+0,0
PA2 —pH 7 90912 110+6 799+18 211+1 1017 6,7+0,2 73,4+0,3
PA3 — Agua 2286167 47748 1803159 883+25 401+18 5,5+0,0 67,1+0,0
PA3 -pH 4 1974+1 4394 153545 76219 32315 5,6£0,0 68,8+0,0
PA3 - pH 7 1000£10 2714 9736 685 41+1 6,3+0,0 70,7+0,6
PA4 -Agua 2501+0 483111 2011+11 743123 253+12 5,5+0,0 66,3+0,1
PA4 —pH 4 2201121 5238 1678+13 77810 25612 5,7£0,0 67,9+0,0
PA4 —pH 7 1236+17 778 1160+25 15045 7313 6,310,1 70,0+0,5
PA5 -Agua 160218 202+1 139916 322+2 119+1 5,8+0,0 69,340,2
PA5 - pH 4 131619 187412 112943 30619 11943 5,9+0,0 70,8+0,0
PA5 —pH 7 67819 48+1 630110 10510 58+1 6,5+0,2 73,0+0,4
PA6 -Agua 1838124 307+11 1524+13 49617 18214 5,8+0,1 68,7+0,1
PA6 —pH 4 1617+4 359+9 125845 57516 2167 5,9+0,0 70,2+0,3
PA6 — pH 7 971+10 789 893+1 16048 82+1 6,6+0,1 72,4+0,6
PA7- Agua 1838+34 16145 1681+39 24311 8616 5,4+0,1 67,3+0,3
PA7 -pH 4 1587+10 172423 1415433 266125 94+2 5,4+0,0 68,7+0,5
PA7 —pH 7 672149 21+6 651+33 56115 35+1 6,0+0,1 71,3+0,2




TABELA 4 — Propriedades de pasta obtidas a partir das curvas RVA
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(concluséo)

Amostra Viscosidade Viscosidade Breakdown Viscosidade Setback Tempo de pico Temperatura
de pico (cP) minima (cP) (cP) final (cP) (min) de pasta (°C)

PA8 — Agua 2040165 435+46 1638+19 670154 26718 5,7£0,0 68,8+0,1

PA8 —pH 4 1837137 347155 1490+18 590+66 243411 5,9+0,0 70,7+0,0

PA8 —pH 7 785+1 100+11 685+12 175+13 752 6,6+0,1 73,410,2

AN — Agua 3187+17 896+31 2313114 1786112 912443 5,8+0,1 66,1+0,3

AN — pH 4 2983130 829142 2154172 1572+13 744129 6,210,1 67,940,0

AN —pH 7 3146169 571443 25761112 1071166 501+23 6,710,2 70,9+0,9
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5.3 PERFIL DE ACIDOS ORGANICOS E ACIDEZ TOTAL TITULAVEL

De acordo com a Tabela 5, observa-se que o acido latico foi o Unico
presente em todas as amostras, inclusive no amido nativo. Também apresentou
maior concentracdo em relacdo aos demais &cidos, representando de 59,9% a
85,6% do total de acidos nas amostras de polvilho azedo. A maior concentragao,
3443,3 mg kg?, foi verificada para a amostra PA7, enguanto a menor concentragéo,
382,17 mg kg foi verificada para a amostra PA8, assemelhando-se ao amido nativo.
Demais trabalhos encontrados na literatura também relatam a predominancia do
acido latico, tanto em amostras fermentadas naturalmente quanto em amostras
comerciais. Entretanto, ele tende a se apresentar em concentracdes mais elevadas
entre os amidos fermentados naturalmente (DIAZ. et al., 2018). Aquino, Gervin e
Amante (2016) encontraram concentragdes de acido latico variando de 1339,5 a
7385,6 mg kg em amostras de polvilho azedo coletadas em polvilharias tradicionais

de Santa Catarina.

TABELA 5 — Concentracao de acidos organicos % do total de 4cidos dos polvilhos azedos e do amido

nativo
mg kg e % do total de acidos
Amostra Acido latico Acido acético Acido butirico Total
PA1 582607 691 2610927 309 - - 843,6
PA2 873,4°+46 59,9 292,2bc +3,4 20,0 293,3b +46 201 1458,9
PA3 472,69¢+45 65,3 250,7° +4,4 34,7 - - 723,3
PA4 1707,1°£0,7 73,4  328,7°%22 141 2900°+4,9 125 2325,8
PA5 119159404 65,9 286,0°+3,7 15,8 330,1°+7,4 18,3 1807,6
PA6 2135,4°+98 77,3  2977°+16 108 3281°44 119 27612
PA7 3443,3°+145 856 2366 +1,6 59 341,6°#3,6 85 40215
PA8 382,2"+1,3 63,0 2249"+07 37,0 - - 607,1
Nativo 308,3"+0,5 100 - - - - 398,3

Nota: Valores seguidos de letras diferentes na mesma coluna indicam diferenca significativa a p<0,05
(Tukey).
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O acido acético também foi encontrado em todas as amostras de polvilho
azedo, variando de 224,9 mg kg* a 328,7 mg kg*. Acido butirico foi encontrado em
cinco amostras de polvilho azedo, com representatividade maxima de 20,1%. Acido
propidnico nédo foi encontrado em nenhuma amostra. Outros acidos também podem
ser encontrados em polvilho azedo. Diaz et al. (2018) encontrou acido succinico,
acido formico e acido malico em trés amostras comerciais de polvilho azedo
analisadas, os atribuindo a produtos da fermentagcdo por bactérias &cido — laticas.
Importante destacar o fato do acido butirico apresentar um forte e marcante odor,
talvez o que mais contribui para a percepcédo pelo consumidor quando adquire o
polvilho azedo tradicional e o compara com a fécula de mandioca (amido nativo).

Observa-se que as amostras com menor quantidade total de &cidos
organicos (PA1, PA3 e PAS8), apresentaram as menores quantidades de acido latico
e ndo apresentaram acido butirico. Isso indica fortemente que esses produtos ndo
passaram por um processo de fermentacdo natural, tendo, provavelmente, sido
modificados quimicamente pela adicdo de acidos organicos (latico e acético em
baixa concentragdo) ou por agentes oxidativos. Essas trés amostras apresentaram
conteudo de acidos organicos cerca de duas vezes maior do que o amido nativo,
engquanto as demais amostras (PA2, PA4, PA5, PA6 e PA7) variaram de 3,7 a 10,1
vezes mais.

Quando a acidez total titulavel, as amostras PAl, PA3 e PA8 néo
apresentaram diferenca estatistica entre 0 amido nativo, como se pode observar na
Tabela 6. As demais amostras seguiram a mesma tendéncia de apresentar maior
acidez com maior concentracdo total de acidos. Apesar da acidez ser um parametro
notavel de diferenca entre polvilho doce e polvilho azedo fermentado, a legislacédo

vigente no Brasil ndo aborda requisito algum sobre essa analise.
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TABELA 6 — Acidez total titulavel dos polvilhos azedos e do amido nativo

Amostra Acidez Total Titulavel
(mL NaOH* 100 g1)

PA1 1,68" + 0,27
PA2 3,54° + 0,03
PA3 1,18'+ 0,30
PA4 5,06° + 0,06
PA5 4,35% + 0,27
PA6 7,07° £ 0,03
PA7 8,75 £ 0,17
PAS 1,53'+ 0,0

Nativo 1,53fi 0,0

Nota: Valores seguidos de letras diferentes na mesma coluna indicam
diferenca significativa a p<0,05 (Tukey).

5.4 MORFOLOGIA DOS GRANULOS DE AMIDO

A morfologia dos granulos de amido de mandioca nativo e dos polvilhos
azedos pode ser observada na Figura 7, com formato oval, truncado e arredondado
conforme descreve a literatura (ZHU, 2015). Foi possivel observar rachaduras
esparsas nas amostras PA2, PA3, PA5 e PAG6. Pereira e colaboradores (2016)
atribuiram as perfuracbes em suas amostras as enzimas que participam da fase

inicial do processo fermentativo de producao do polvilho azedo.



Figura 7 — Morfologia dos granulos de amido obtidas a partir da microscopia eletrénica de varredura
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SEM HV: 10.0 kV WD: 15.09 mm I MIRA3 TESCAN SEM HV: 10.0 kV WD: 14.90 mm MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 9.01 kx Det: SE SEM MAG: 5.00 kx ‘ Det: SE 10 pm
View field: 23.0 ym |Date(m/dly): 02/23/22 Performance in nanospace View field: 41.5 ym |Date(m/dly): 03/15/22 Performance in nanospace

Nota: Amido nativo ampliagdo 2000 e 8000x; PA7 ampliacdo 9000x; PA1 — PA6 e PA8 ampliagdo 5000x.

A amostra PA7 apresentou a maior mudanga morfolégica, com micro furos e
erosdo na superficie do granulo. Alonso-Gomez et al. (2016) afirmam que o ataque
das bactérias durante o processo fermentativo causa tais micro furos. Entretanto,
também concluem que apenas 20 % dos granulos fermentados sofrem mudancas
morfoldégicas em sua superficie. A degradacdo dos granulos ocorre devido a
acidificacao, que pode acontecer devido a fermentagdo, ou por modificagdo quimica
acida. Garcia et al. (2016) observou que as erosdes na superficie dos granulos
aumentam com o aumento da acidez total titulavel do produto. No caso da amostra
PA7, essa foi a que apresentou a maior acidez (Tabela 6), corroborando o resultado.

Com isso, esta analise mostra que possivelmente a amostra PA7 passou por
um processo fermentativo. Entretanto, ndo fornece informacédo suficiente para
concluir como as outras amostras foram produzidas, se foram fermentadas ou nao.
Palavecino; Penci e Ribotta (2019) e Khurshida et al. (2021) ndo observaram
mudancas no formato e nem na superficie dos granulos de amido de mandioca
modificados com acido acético comparados com o amido de mandioca nativo.
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5.5 SINERESE

A sinérese reflete a retrogradacdo do amido, que leva a expulsdo de agua do
gel. Essa caracteristica é indesejada para a aplicacdo em alimentos pois € um
indicador negativo de estabilidade e de qualidade. O polvilho azedo faz parte da
composicdo de pdes de queijo congelados, portanto € de suma importancia a
avaliacao da estabilidade do amido aos ciclos de congelamento e descongelamento.

Observa-se que os polvilhos azedos apresentam maior sinérese em relacao
ao amido nativo (Figura 8) e apresentam a tendencia de aumentar a liberacédo de
agua com o aumento dos ciclos de congelamento e descongelamento. Ocorre uma
reassociacao intensa das moléculas de amido devido a fragmentacdo das cadeias
durante o tratamento quimico e isso pode ser associado com a maior liberacdo de
agua (TAKIZAWA et al., 2004). No descongelamento a pasta de amido apresenta
duas fases: uma rica e outra deficiente em amido. A cada ciclo de congelamento e
descongelamento ha um aumento na concentracdo de moléculas de amilopectina
retrogradadas na fase aquosa rica em amido, acarretando em maior liberagdo de
agua (MATSUGUMA et al., 2009).

Figura 8 — Sinérese dos polvilhos azedos e do amido nativo
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A amostra que apresentou maior liberagdo de agua desde o primeiro ciclo foi
a PAG6, variando de 45 % e chegando 58 %. Palavecino, Penci e Ribotta (2020)

observaram uma estabilidade da sinérese para amido de mandioca modificado por
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acetilacdo e aumento na sinérese com modificacdo por esterificacdo e hidrolise
acida. Os autores concluem que a presenca de grupos acetil previnem a
reassociacao das cadeias de amilose e, consequentemente, a liberacdo de 4gua. Ja
a inclusdo de cadeias hidrofébicas durante a esterificagdo provoca um aumento
significativo na sinérese, expulsando mais agua. Trinh e Dang (2019) ressaltam
também que a perda de cristalinidade resulta em aumento da sinérese.

A qualidade das raizes utilizadas para producdo do amido e a forma de
congelamento dos produtos ajuda a minimizar o efeito da sinérese. O amido extraido
de raizes frescas apresenta menor sinérese e o aumento da taxa de congelamento
dos produtos feitos a partir do polvilho azedo diminui a retrogradacédo dos géis em

relacédo a produtos congelados por congelamento lento (ZHU, 2015).

5.6 SOLUBILIDADE E PODER DE INTUMESCIMENTO

Solubilidade e poder de intumescimento sdo propriedades funcionais que
influenciam os atributos sensoriais, de textura e a estabilidade de alimentos
processados que utilizam o amido (BANGAR et al., 2022). A partir da Figura 9 é
possivel observar o aumento da solubilidade, tanto do amido nativo quanto dos
polvilhos azedos, com o0 aumento da temperatura. Esse comportamento € esperado,
devido ao aquecimento dos granulos com excesso de agua.

A solubilidade da amostra PA7 subiu de 1,04% a 50 °C para 85,29% a 90
°C, destacando-se por apresentar maior solubilidade entre as amostras de polvilho
azedo. Dados disponiveis na literatura evidenciam que o tratamento acido aumenta
a solubilidade dos gréanulos de amido, isso por que a acidez aumenta a fracdo de
cadeias de baixo peso molecular com grupos hidroxila, o que facilita a solubilizacéo
em agua morna (SINGH; SODHI; SINGH, 2009, MOHAMMADI NAFCHI et al., 2012).
Essa amostra foi a que apresentou maior acidez total titulavel (Tabela 6) e o maior
teor de acidos orgéanicos (Tabela 5), indicando que sua modificagdo ocorreu em
meio acido. Muito provavelmente essa amostra passou por processo de fermentacao
e os acidos gerados provocaram a hidrolise acida que contribuiu para o aumento da
solubilidade dos granulos. Em contrapartida, as amostras PA3 e PAS8, que
apresentaram menor acidez (Tabela 6) e menor quantidade de acidos organicos

(Tabela 5) apresentaram menor solubilidade. PA3 apresentou a menor solubilidade



56

a 90 °C entre os polvilhos azedos (45,18%), seguida da PA8, com 55,75% de
solubilidade a 90 °C.

Figura 9 — Solubilidade dos polvilhos azedos e do amido nativo
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O poder de intumescimento representa o grau de inchacgo granular do amido
em excesso de agua e os resultados estdo apresentados na Figura 10. Em geral, as
amostras tiveram um aumento no poder de intumescimento com o aumento da
temperatura até os 80 °C, apresentando uma queda aos 90 °C. O amido nativo foi o
anico que apresentou aumento do poder de intumescimento mesmo em 90 °C.
Observa-se também que os polvilhos azedos apresentaram menor poder de
intumescimento que o amido nativo. Como os polvilhos azedos foram produzidos a
partir de amidos nativos diferentes da amostra utilizada nesse trabalho, dificulta uma
correta concluséo sobre o resultado. Entretanto, Remya, Jyothi e Sreekumar (2018)
verificaram uma diminuicdo no poder de intumescimento com 0 aumento da
concentracdo de &cido citrico durante modificagcdo de amidos de diferentes fontes.
Para esse resultado observa-se uma relacdo inversa a solubilidade, amostras com
maior quantidade de acidos organicos apresentaram menor poder de
intumescimento e amostras com menor teor de acidos organicos, incluindo o amido

nativo, apresentaram maior poder de intumescimento.
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Figura 10 — Poder de intumescimento dos polvilhos azedos e do amido nativo
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5.7 TEOR DE AMILOSE

O contetdo de amilose ficou dentro do esperado para amidos de mandioca,
variando de 19 a 24% (Tabela 7). Nao houve diferenca significativa entre o amido
nativo e as amostras de polvilho azedo, entretanto essa ndo é uma caracteristica

que permite distinguir polvilhos doces de azedos (DIAZ et al., 2018).

TABELA 7 — Concentracdo de amilose das amostras de polvilho
azedo e amido nativo

Amostra Amilose (%)
PAl 21,442 + 0,93
PA2 23,912 + 0,45
PA3 21,10%+ 1,51
PA4 22,05% + 0,97
PAS 21,87% + 1,62
PAG 19,37° + 0,87
PA7 23,79% + 0,11
PA8 20,98% + 0,11

Nativo 19,62% + 1,87

Nota: Valores seguidos de letras diferentes na mesma coluna indicam
diferenca significativa a p<0,05 (Tukey).
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A amostra PA6 destacou-se por apresentar o menor conteudo de amilose
em relacdo as demais amostras de polvilho azedo. Santos et al. (2021) observaram
que o teor de amilose diminuiu depois da modificacdo acida de amido de mandioca
seguida por radiacdo UVC (modificagdo fotoquimica). Entretanto, a variagdo desse
parametro esta associada a outros fatores, como a variedade e condi¢des de cultivo.
Como as amostras sao provenientes de fornecedores diferentes, de diferentes
regibes do pais, ndo € possivel afirmar qual fator é responséavel pela variacdo, a

matéria-prima ou a forma de modificacdo do amido.

5.8 ESPECTROSCOPIA NA REGIAO DO INFRAVERMELHO MEDIO (FTIR)

A partir dos espectros gerados em uma faixa espectral de 400 a 4000 cm™
(Figura 10) observa-se que o0s picos de transmitancia sao similares entre as
amostras, inclusive do amido nativo. Entretanto, observa-se diferenca nas

intensidades de absorcao da radiacao.

FIGURA 10 — Espectro infravermelho das amostras de polvilho azedo e amido nativo na faixa
espectral de 400 a 4000 cm?
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O espectro é dividido em duas partes: regido de impressao digital e regido
dos grupos funcionais. A primeira, vai de 400 a 1800 cm™ e as bandas de absorg¢éo
nessa regido sao especificas para cada molécula. Nessa regido do espectro
analisado (Figura 10), observa-se bandas préoximas a 767 cm™? associadas ao
estiramento da ligacdo C-C da ligagao glicosidica a (1 — 4) (RAHAMAN et al., 2021).
A segunda regido compreende os comprimentos de onda de 1800 a 4000 cm™. A
banda mais larga observada na regido de 3400 cm™ esta associada a ligacdo O-H e
0s picos na regido de 2900 cm* sdo do estiramento das ligacdes C-H. Segundo
Demiate et al.(2000), a regido de 1600 cm esta relacionada com a propriedade de
expansdo. Observa-se que o0 espectro da amostra PAL1 apresenta maior intensidade
nessa regido, corroborando com a analise de expanséo (Tabela 2), em que obteve o

maior valor de volume especifico entre as amostras.

5.9 REOLOGIA

5.9.1 Cisalhamento constante

O comportamento de escoamento das pastas de amido foi investigado a
partir do teste de cisalhamento constante. Os dados de tensdo de cisalhamento (o)
versus forca de cisalhamento (y) foram ajustados ao modelo Lei da Poténcia. O
coeficiente de consisténcia (K), indice de comportamento do fluxo (n) e o coeficiente
de determinacéo (R?) para cada amostra de polvilho azedo e do amido nativo estéo

apresentados na Tabela 8.
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TABELA 8 — Parametros da lei da Poténcia obtidos a partir dos dados
experimentais da reologia com cisalhamento constante

Lei da Poténcia

Amostra

K n R?
PA1l 5,11° + 0,65 0,43+0,01 0,9916
PA2 5,10°+0,63 0,42+0,05 0,9978
PA3 6,05P+1,04 0,41+0,15 0,9767
PA4 7,72+1,81 0,39+0,21 0,9877
PAS5 7,53+0,06 0,33+0,00 0,9910
PAG6 4,03+0,41 0,44+0,01 0,9893
PA7 5,35P+0,82 0,35+0,02 0,9853
PA8 6,25P+1,05 0,40+0,13 0,9870

Nativo 18,272+1,93 0,39+0,26 0,9971

Nota: Valores seguidos de letras diferentes ha mesma coluna indicam
diferenca significativa a p<0,05 (Tukey).

O modelo ficou bem ajustado aos dados, com R? acima de 0,98 e todas as
amostras apresentaram comportamento pseudoplastico, com valores do indice de
comportamento do fluxo (n) abaixo de 1 (0,33 — 0,44). Isso significa que as pastas
de amido se comportam como um gel ou um liquido muito viscoso quando em
repouso, porém tendem a fluir melhor quando sdo submetidas a uma forca de
cisalhamento (LI et al., 2017). Tal comportamento é observado pois em repouso as
moléculas se apresentam num estado muito desordenado e a for¢ca de cisalhamento
tende a orienta-las na direcdo da forca, diminuindo a viscosidade aparente
(HOLDSWORTH, 1971).

Observa-se que o coeficiente de consisténcia (K) diminui em relagédo ao
amido nativo, indicando que, independentemente do tipo de modificacdo utilizada,
natural ou quimica, houve diminuicdo da viscosidade aparente das pastas. Isso
também pode ser observado no resultado de RVA (Figura 6). Diaz et al. (2018)
atribuem a diminuicéo de viscosidade de polvilhos fermentados naturalmente a acéo
enzimatica microbiana e hidrolise acida provocada pela formacdo de &cidos
organicos no processo. Em amidos oxidados, ocorre a despolimerizacdo das
moléculas e em amidos modificados por ligacdo cruzada ocorre repulséo de cargas
que contribuem para a diminuicdo da viscosidade aparente em relacdo ao amido
nativo (Al; JANE, 2015).

A modificagdo da amostra PAG6 indica que a estrutura da molécula foi mais

afetada em relacdo as demais amostras, pois apresentou menor valor de K e maior
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valor de n. Tal conclusdo também foi observada por Wang et al. (2018) para amido
de mandioca pré-gelatinizado por ultrassom, que apresentou viscosidade aparente
menor do que o amido pré-gelatinizado apenas com fonte de calor .

Li et al. (2017) modificaram amido de mandioca utilizando enzimas e
verificaram matematicamente que a tensdo necessaria para iniciar o fluxo de
escoamento diminuiu linearmente com o aumento do tempo de tratamento
enzimatico, indicando diminuicdo da viscosidade aparente das pastas.

Um comportamento tixotropico foi observado em todas as amostras (Figura
11). Ou seja, houve um aumento do escoamento com o0 aumento da taxa de
cisalhamento ao longo do tempo e com a diminuicdo da taxa de cisalhamento,
diminuicdo do escoamento das pastas. Entretanto, h4 uma variacdo entre as curvas
ascendentes e descendentes e a esse fendmeno atribui-se o nome de histerese, que
pode ser calculado através da area entre as curvas (MATHIAS et al., 2013).
Geralmente, uma maior area de histerese sugere uma maior destruicdo da estrutura
do gel (JIANG et al., 2015).

Como a histerese do amido nativo foi muito maior do que os polvilhos
azedos (observando-se a é&rea entre as curvas), conclui-se que a modificacdo
aumenta a resisténcia ao cisalhamento, reduzindo a perda de estrutura das pastas.
Dentre as amostras, destacam-se a PA3 e PA6 com menor histerese. As amostras
PA6 e PA7 se destacam por apresentarem menor tensdo de cisalhamento em
relacdo as demais, ou seja, para um mesmo gradiente de velocidade (200 s), essas
amostras necessitaram de uma forgca menor para se deslocarem entre as placas,

indicando uma viscosidade menor.
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Figura 11 — Curvas de fluxo dos polvilhos azedos e do amido nativo
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5.9.2 Reologia dindmica
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O teste de reologia dinamica tem por objetivo avaliar a viscoelasticidade das

pastas de amido. Sdo quantificados o médulo de armazenamento (G’) e 0 mddulo de

perda (G”) em fungdo da frequencia angular (w), apresentados nos reogramas

(Figura 12 e Figura 13, respectivamente).
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Figura 12 — Grafico do médulo de armazenamento (G’)
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Figura 13 — Grafico do madulo de perda (G”)
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O mdbdulo de armazenamento mede o comportamento elastico do gel
através da energia recuperada por ciclo de deformacdo e o médulo de perda mede a
energia dissipada como calor por ciclo de deformacdo, representando o

comportamento viscoso (Al; JANE, 2015). O aumento dos modulos de
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armazenamento e de perda com o aumento da frequencia angular indica uma
estrutura de gel tipicamente fraca com natureza viscoelastica (LI et al., 2017).

Observa-se que todas as amostras apresentaram G’ maior que o G”,
entretanto, ambos os moédulos decairam para os polvilhos azedos em relacdo ao
amido nativo. Isso indica que a modificagao do amido nativo de mandioca,
independentemente da forma, enfraquece o gel. Wang et al. (2018) encontraram
resultados semelhantes para amidos pré-gelatinizados de mandioca. Os autores
atribuem a diminuicao do modulo de armazenamento em relagao ao amido nativo a
perda da integridade dos granulos e estrutura cristalina durante a pré-gelatinizacao,
gue induzem uma ligacdo mais fraca entre as cadeias de amido durante a formacéao
do gel. Em contrapartida, Li et al. (2017) observaram 0 aumento na rigidez,
viscoelasticidade e resistencia dos géis de amidos de mandioca modificados por
enzimas glucanas, indicando que o tratamento diminuiu o teor de amilose e
estabilizou a rede do gel de amido.

Diaz et al. (2018) observaram um incremento de G’ para amido de mandioca
fermentado naturalmente em laboratério em relacdo as marcas de polvilho azedo
comerciais. Também observaram que o processo de secagem ao sol diminui a
viscosidade do gel em relacdo aos amidos secos em estufa.

A amostra PAG6 foi a que apresentou o menor indice de consisténcia (Tabela
8) e também o menor valor de G’, corroborando que o comportamento do gel dessa

amostra é menos viscosa do que as demais.

5.10 DIFRACAO DE RAIOS X

As amostras de polvilho azedo e do amido nativo apresentaram picos em 15,
17, 18 e 23° em 20 (Figura 13), classificando-se no padrédo A de cristalinidade
(GARCIA et al., 2016).
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Figura 13 — Padrdes de difracdo de Raios - X
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A cristalinidade relativa variou de 32,8% a 45,2% entre as amostras, porém
os polvilhos azedos foram fabricados a partir de amidos de mandioca provenientes
de fontes diferentes da amostra de amido nativo padrdo e com métodos de
modificacdo diferentes entre si. Garcia et. al (2016) observaram aumento na
cristalinidade de polvilhos azedos com o aumento da acidez total titulavel, indicando
uma preferéncia dos acidos organicos em degradar a regido amorfa. Entretanto, com
uma acidez acima de 6% a cristalinidade diminuiu, indicando inicio de degradacéo
da regido cristalina. A oxidacdo do polvilho azedo também ocorre principalmente na
regido amorfa, entretanto n&o resulta em mudanca na cristalinidade em comparacgao
com o amido nativo. Também n&o ocorre mudanca na birrefringéncia dos granulos
de amidos oxidados (KUAKPETOON; WANG, 2001). Li et. al (2017) observaram
aumento da cristalinidade relativa de amido de mandioca modificado com tratamento
enzimatico, que impede a introducdo de pontos de ramificacdo nas duplas hélices,

ajudando a conservar a estrutura cristalina.
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As temperaturas inicial e final, bem como a entalpia de gelatinizacdo das

amostras obtidas através do DSC estédo apresentadas na Tabela 9.

TABELA 9 — Propriedades térmicas dos polvilhos azedos

Amostra To (°C) Tr (°C) AH J g?)
PA1 61,0°+0,2 73,53¢+0,4 13,2P+0,3
PA2 62,42+0,5 74,73+0,2 11,0°40,5
PA3 57,59%40,2 71,5%+0,2 10,4°+0,3
PA4 55,7¢0,2 71,49%40,2 10,3°+0,3
PA5 60,3°+0,3 72,5%+1 5 15,52+0,2
PA6 56,5+0,2 70,1°+0,6 7,7940,5
PA7 55,8¢+0,2 67,9'+0,3 6,9+0,4
PAS 59,1°+0,3 74,530+0,5 11,0°+0,2

Nativo 59,1°+0,6 72,8b4+0,3 11,2¢40,5

Nota: Valores seguidos de letras diferentes na mesma coluna indicam diferenca significativa a p<0,05
(Tukey). To: temperatura onset; Tr: temperatura final; AH: entalpia de gelatinizacéo.

Enquanto o RVA mede a temperatura de pasta quando o amido comeca a
inchar ao ser aquecido, nos primeiros acréscimos de viscosidade, o DSC s6é mede
esse valor a partir do momento em que o amido perde a birrefringéncia e ordem
cristalina durante o aquecimento (CAl et al., 2011). Por isso os valores de
temperatura de pasta sdo maiores para o RVA (Tabela 4) em relacdo a temperatura
inicial de gelatiniza¢cdo no DSC.

Vatanasuchart e colaboradores (2005) verificaram que To tende a aumentar
com o aumento do tempo de radiacdo em amidos de mandioca acidificados com
acido latico. Também observaram que as amostras submetidas a radiacao
apresentaram um aumento da entalpia de gelatinizacao em relagdo aquelas secas
apenas com ar quente. E quanto maior o tempo de exposi¢cdo a radia¢cdo, maior o
aumento da entalpia. Observa-se que apenas as amostras PA1 e PA5 apresentaram
entalpia maior do que o amido nativo, sugerindo, portanto, que essas amostras
foram submetidas a radiacé&o por um periodo mais longo que as demais. Como a cor
amarela na amostra PA1 foi muito baixa, evidenciada pelo parametro b* de cor
(Tabela 3), pode-se concluir que essa radiacao utilizada foi artificial, mas contribuiu

para a propriedade de expansao.
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A fim de entender melhor os resultados, uma matriz de correlacdo de

Pearson foi utilizada. Na Tabela 10 estdo os principais resultados. Numeros em

negrito representam diferenca significativa com p < 0,05.

TABELA 10 — Coeficientes de correlagdo de Pearson entre parametros selecionados

Total de Acido Acido Sinérese  Setback b*
) acidos acético Butirico
Acido latico 0,99 0,32 0,84 0,52 -0,54 0,76
p=0,000 p=0395 p=0,017 p=0,148 p=0,135 p=0,017
Acido acético 0,43 1,00 0,76 0,90 -0,89 0,44
p =0,243 - p=0,127 p=0,001 p=0,001 p=0,231
Acido butirico 0,87 0,55 1,00 0,57 -0,65 0,88
p=0,005 p=0,127 - p=0,107 p=0,060 p=0,002
Sinérese 0,60 0,90 0,57 1,00 -0,93 0,50
p=0,087 p=0,001 p=0,107 - p=0,000 p=0,172
Solubilidade 0,67 0,57 0,56 0,77 -0,87 0,64
p=0048 p=0,109 p=0,116 p=0,016 p=0,002 p=0,062
Intumescimento -0,67 -0,62 -0,67 -0,71 0,88 -0,65
p=0050 p=0,077 p=0,048 p=0,030 p=0,002 p=0,058
Setback -0,62 -0,89 -0,65 -0,93 1,00 -0,61
p=0,073 p=0,001 p=0,060 p=0,000 - p = 0,082
b* 0,81 0,44 0,88 0,50 -0,61 1,00
p=0008 p=0,231 p=0,002 p=0,172 p=0,082 -

Os resultados corroboram o que foi discutido para os resultados das

analises. Observa-se que a quantidade total de acidos é fortemente correlacionada
com o acido latico e &cido butirico. Esses dois acidos também se relacionam com a
cor amarela dos amidos, representada pelo parametro b* de cor. O acido acético,
apesar de nédo ter boa correlagdo com a quantidade total de acidos, apresenta
correlacdo positiva forte com a sinérese e correlacdo negativa com o poder de
intumescimento e setback. Como mencionado na discussdo do poder de
intumescimento, esse parametro esta inversamente relacionado a acidez do amido,
apresentando correlagdes negativas com todos os acidos.

Com isso, & possivel observar a influéncia dos &cidos orgénicos nas
além de contribuir

propriedades tecnolégica dos polvilhos azedos, com a

caracterizacao sensorial de tais produtos.
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6 CONCLUSAO

Observou-se uma diferenga nas propriedades tecnologicas e de pasta entre
os polvilhos azedos analisados, 0 que leva a conclusdo que diferentes métodos de
obtencdo do produto foram empregados. Apesar dos dados coletados fornecerem
informacdes importantes, em algumas analises fica dificil concluir qual método foi
capaz de alterar tais caracteristicas. Todas as amostras apresentaram padrdo de
cristalinidade tipo A, histerese e enfraquecimento do gel em relacdo ao amido nativo.
Também ndo apresentaram diferenca entre os picos de absorcdo de radiacdo no
FTIR, contudo obtiveram variagdo na intensidade.

As amostras PA1, PA3 e PA8 apresentaram volume especifico relativamente
maior do que os demais polvilhos azedos (8,35; 8,00 e 7,29 mL g?,
respectivamente), com o menor contetddo de acidos organicos (843,6; 723,3 e 607,1
mg kg, respectivamente). Uma correlacédo positiva entre o parametro b* de cor e o
contetdo de &cido butirico (0,88) indica a alta luminosidade para essas amostras,
provavelmente modificadas por um processo oxidativo.

O contrario € observado para as amostras PA2, PA4, PA5, PA6 e PA7, com
alta concentracdo de acidos organicos (1458,9; 2325,8; 1807,6; 2761,2 e 4021,5 mg
kg, respectivamente). H4 uma correlacdo positiva do total de acidos organicos com
a sinérese (0,60) e com a cor amarela (0,81). Os resultados indicam que todas
essas amostras passaram por um processo fermentativo, entretanto apresentaram
diferencas entre si quanto as propriedades reoldgicas e de pasta.

Com isso, as amostras analisadas classificaram-se em dois grupos: polvilhos
modificados possivelmente por processo oxidativo (PAl, PA3 e PA8) e polvilhos
obtidos por método tradicional de fermentacdo (PA2, PA4, PA5, PA6 e PAT7). Além
disso, a quantidade, o tempo e o tipo de radiacdo aplicada as amostras deste Ultimo

grupo interferiram também no comportamento tecnolédgico entre elas.
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