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RESUMO

Como um grande grupo de produtos agricolas, os feijoes sdo amplamente cultivados e
consumidos globalmente. Com evidéncias crescentes de beneficios nutricionais por serem
ricos em carboidratos, proteinas, fibras e outros nutrientes, esses graos sao potencialmente
fontes de novos ingredientes, incluindo amidos. Na industria de alimentos, os amidos podem
ser empregados como ingredientes basicos ou aditivos na melhoria de produtos, melharando
sua apresentacdo ou conservagdo. Assim, o objetivo deste estudo foi investigar os amidos néo
convencionais de duas espécies de feijoes no estado de maturacdo verde, particularmente seu
isolamento e sua caracterizacdo. Neste trabalho, os amidos de feijdo caupi e de feijdo mangald
foram analisados, quanto &s caracteristicas fisico-quimicas, térmicas, anélise de imagem e
reoldgicas. Os amidos foram caracterizados por determinacdo de umidade, lipidios, cinzas, teor
de fésforo, teor de amilose aparente, propriedades da pasta (RVA), capacidade de absorcdo de
agua (CAA) e de 6leo (CAO), analise de imagem (MEV), FTIR, difracdo de raios X, propriedades
térmicas (TG/DTG e DTA). Na andlise centesimal os amidos apresentaram valores de acordo com
as normas especificas para amidos nativos. Os teores de amilose foram de 46,85% e 45,32% para
caupi e mangald, respectivamente. A microscopia eletronica de varredura mostrou granulos de
amidos predominantemente ovais e irregulares para ambos amidos e diametros variando de 11,44
um para amido de feijdo caupi e 17,33 um para amidos de feijdo mangal6. O padrdo de
cristalinidade mostrado por difratometria de raios X para as duas amostras foi tipo C, tipico de
leguminosas. Na andlise da CAA e CAO nos amidos, o amido de feijdo mangald apresentou
os maiores valores 92 g/100g™ e 64g/100g™, respectivamente. Na analise de TG/DTG o
amido de feijdo mangalé demostrou maior estabilidade térmica que o feijdo caupi com picos
de fusdo nas temperaturas de 324 °C e 319 °C, respectivamente. A viscosidade maxima do
amido de feijdo mangald foi maior que a encontrada pra amido de feijdo caupi, a mesma
correlagéo foi dada para a temperatura da pasta que variou de 82 °C a 78,7 °C. O amido de
feijdo apresentou maior tendéncia de retrogradacdo e maior estabilidade térmica que o amido
de caupi. As conclusdes gerais mostram que o método de extracdo do amido adaptado nesta a
investigacdo foi uma abordagem prética, produzindo amidos brancos relativamente puros. As
caracteristicas dos dois tipos de amidos de leguminosas mostraram muitas semelhancas,
masalgumas variacOes nas propriedades, indicando que pode haver diferengas para suas
aplicabilidades.

Palavras-Chave: Amido, feijao, caupi, mangald, propriedades fisico-quimicas.



ABSTRACT

As a large group of agricultural products, beans are widely grown and consumed globally.
With increasing evidence of nutritional benefits, by being rich in carbohydrates, proteins,
fibers and other nutrients, sources of new ingredients, including starches. In the food industry,
foods can be used as basic ingredients or additives in product improvement, enhancing their
presentation or preservation. Amps have not been able to conduct studies with amperes from
sources that may cause the inability to produce. Thus, this study was investigated the amids of
two species of beans is a state of matating green, particularly its isolation and its
characterization. In this work, cowpea and bean starch starches were chemical, thermal
semerges, image and rheological analyzes, and an adjustment of their applicability in the food
industry. The amides were characterized by oxidation, lipids, ash, phosphorus content,
apparent amylose content, mass properties (RVA), water and oil absorption capacity, image
analysis (SEM), FTIR, X-ray diffraction, properties (TG / DTG and DTA). In the centesimal
analysis of the starches, the values according to the norms specific for native starches. The
amylose contents were 46.85% and 45.32% for cowpea and mangrove, respectively. Scanning
electron microscopy increased the levels of starches and grains by 11.44 pm for cowpea
starch and 17.33 um for mangal6 bean starches. The crystallinity pattern has been used by X-
ray diffraction for the two type C samples, which is typical of legumes. The starch of water
absorption capacity and the oil in the starches, the mangal bean starch are the highest values
92 g / 100g-1 and 64g / 100g-1, respectively. In the TG / DTG analysis the starch and
mangald beans showed higher thermal stability than the cowpea with temperature spices of
324 °C and 319 °C, respectively. The maximum viscosity of mangald bean starch was higher
than that found for cowpea starch, as well as for the mass temperature ranging from 82 ° C to
78.7 ° C. The starch of diamonds has a greater tendency of retrogradation and greater thermal
stability than the starch of cowpea. The overall conclusions are that the starch extraction
method adapted in this investigation was a practical approach, producing relatively pure,
white starches. The characteristics of the two types of legume starches are adjusting to the
variations of style, but are guaranteed variations in the properties, and there are differences in
their applicability.

Keywords: starch, bean, cowpae, lablab bean, physicochemical properties.
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1. INTRODUCAO

Como matéria-prima, o amido tem aplica¢fes que vao desde a textura e consisténcia
aos alimentos, a também fabricacao de papel, adesivos e embalagens biodegradaveis. O amido
é um ingrediente funcional mais frequentemente utilizado na industria alimentar, como por
exemplo, espessante, estabilizador, agente gelificante e outros setores. A producdo mundial de
amido € de 2 bilhdes de toneladas por ano (FAO, 2017). As fontes mais importantes de amido
sdo de milho, trigo, arroz, batata e mandioca. Porém, a crescente demanda por amidos na
industria criou interesse em novas fontes deste polissacarideo, tais como folhas, sementes de
leguminosas e frutas, visando buscar caracteristicas especiais que proporcionem potenciais
usos industriais (WATERSCHOOT, et al., 2015; MALUMBA, et al., 2016).

As propriedades mais importantes a considerar na determinacédo dos usos de amido em
sistemas alimentares e outras aplicacdes industriais sao fisico-quimicas, como gelatinizacéo e
retrogradacdo e funcionais, como por exemplo, solubilidade, inchago, absorcdo de agua,
sinérese e comportamento reoldgico de pastas e géis. Uma caracteristica fundamental dos
amidos nativos de diferentes fontes vegetais é que suas estruturas granulares e moleculares
influenciam suas propriedades fisico-quimicas e funcionais (MALUMBA, et al., 2016).

Atualmente, amidos de cereais, tubérculos e leguminosas tém sido amplamente
estudados devido a facil disponibilidade, inércia, biodegradabilidade, ndo toxicidade e
propriedades fisico-quimicas adequadas. Além disso, essas caracteristicas, juntas, regulam o
imenso potencial agroindustrial do amido. Predominantemente, 0 amido aumenta a retencéo
de umidade e, subsequentemente, regula a atividade de 4&gua em alimentos (WANG; REDDY;
XU, 2018).

As leguminosas por sua vez, sdo ricas em carboidratos, o que as torna uma potencial
fonte de amido. Entre as leguminosas, os feijoes destacam-se por ser um dos alimentos mais
consumidos em todo o mundo, devido ao seu alto valor nutricional, ricos em proteinas e
carboidratos (SANDHU; LIM, 2008; FABBRI, et al., 2016). A Bahia ocupa a quarta posicao
entre os principais Estados produtores de feijdo no Brasil. Entre as espécies produzidas na Bahia,
o feijdo caupi (Vigna unguiculata) e o mangald (Lablab purpureus) destacam-se por sua
importancia socioecondmica para as familias das regides Norte e Nordeste do Brasil. Essas
espécies ainda sdo consideradas pequenas culturas e estdo no rol de alimentos da agricultura
familiar (SANTOS, et al., 2017).

O presente estudo teve como objetivo extrair e caracterizar as propriedades fisico-
quimicas e funcionais dos amidos isolados de feijdo caupi (Vigna unguiculata) e de feijéo

mangald (Lablab purpureus) no estagio de maturacgdo verde.
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2. OBJETIVOS
2.1 GERAL

Caracterizar os amidos extraidos das sementes de feijdo caupi (Vigna unguiculata) e mangald

(Lablab purpureus).

2.2 ESPECIFICOS

Extracéo

- Extrair os amidos nativos de feijao caupi (Vigna unguiculata) e feijdo mangal6 (Lablab

purpureus).

Caracterizacao

- Determinar composi¢do centesimal do extrato amilaceo;

- Determinar teor de amilose aparente e densidade dos amidos nativos;

- Avaliar a morfologia dos granulos utilizando o equipamento de microscopia eletronica de
varredura (MEV);

- Verificar a tendéncia de aglomeracdo e o padrao de distribuicdo dos granulos;

- Caracterizar o amido quanto & cristalinidade A, B ou C utilizando a técnica de difracdo de
raios-X (DRX);

- Analisar os grupos funcionais e de ligacbes presentes na amostra por meio da técnica de
FTIR;

- Avaliar a estabilidade térmica dos amidos de feijao através das analises termogravimétricas
(TG-DTA);

- Verificar as propriedades dos amidos dos feijdes em estudo, quanto & capacidade de
absorcéo de agua e oleo e viscosidade.



20

3. CAPITULO I - REVISAO DE LITERATURA
3.1 O FEIJOEIRO

A espécie Phaseolus vulgaris L. (feijoeiro-comum), € classificada como a principal
leguminosa alimenticia cultivada em todo mundo (SANTOS; GAVILANES, 2006; SATHE,
2016). No Brasil, a cultura do feijdo comum tem grande importancia tanto econémica quanto
social. O feijao destaca-se como importante fonte proteica na dieta alimentar brasileira, sendo
considerado alimento basico de maior relevancia das populaces rurais e urbanas. E cultivado
nos mais variados tipos de solo, clima e sistemas de producéo, tais como o cultivo solteiro,
consorciado ou, ainda, intercalado com uma ou mais espécies (YOKOYAMA; BANNO;
KLUTHCOUSKI, 1996).

O feijoeiro comum sdo plantas classificadas taxonomicamente pertencentes a familia
Fabaceae, anteriormente conhecida como Leguminosae. A familia Fabaceae compreende
mais de 650 géneros e cerca de 18.000 espécies. Destas espécies, cerca de vinte sdo utilizadas
na alimentagdo humana (NTATSI, et al., 2018; SANTOS; GAVILANES, 2006).

A origem do feijao ainda € algo indefinido, tendo trés centros principais de origem:
Mesoamerica, Centro Andino Sul e Centro Andino Norte (DEBOUCK, 1986). Segundo
Bitocchi, et al. (2012), a origem do feijdo comum € claramente localizada na regido
Mesoamericana (México), sendo domesticado na regido Andina (América do sul).

Os gréos de feijdo podem ser utilizados tanto na dieta humana quanto no uso da
preparacdo de alimentos para animais. Sua composicdo representa uma rica fonte de
proteinas, carboidratos, fibras e micronutrientes, especialmente ferro, zinco e pré-vitamina A,
e possui compostos potencialmente preventivos de doencas e promotores da salde, tais como
compostos fitoquiBmicos (ZARGAR, et al., 2017). Os fitoquimicos mais relevantes desta
leguminosa incluem compostos fendlicos, que estdo ligados a atividade antioxidante, efeitos
antimutagénicos e anticarcinogénicos (RAMIREZ-JIMENEZ, et al., 2015).

O Brasil se destaca por ser o maior produtor e consumidor de feijdo do mundo, com
participacdo superior a 90% na producdo e no consumo, 0 que torna pequeno o0 excedente
exportavel (CONAB, 2017a; USDA, 2010).

O consumo médio alimentar de feijdo no Brasil teve uma estimativa per capita em
2011/12 de 14,98 kg/hab/ano (SEAB, 2012), e deve se manter indeclindvel, segundo as
projecdes de agronegdcio ao longo prazo, durante o periodo que abrange os anos de 2016/17 a
2026/27 (MAPA, 2017). De acordo com dados do IBGE (2017), para safra total de 2017, a



21

estimativa nacional de producdo de feijdo alcancou 3,3 milhdes de toneladas, enquanto a
producdo mundial gira em torno de 16 milhGes de toneladas (FAO, 2007).

No Brasil, 0 maior produtor de feijdo encontra-se no estado do Parand (CONAB,
2017b), seguido de Minas Gerais, Bahia, Goias, Mato Grosso e Sdo Paulo. Juntos respondem
em média por 72% da producéo nacional (DERAL, 2016).

A Bahia estar entre os principais Estados produtores de feijdo no Brasil. Com respeito
a area platada, o Estado da Bahia encontra-se em segundo lugar. A Regido Nordeste destaca-
se como a maior consumidora, considerando todas as espécies de leguminosas cultivadas,
com destaque para o feijado comum (Phaseolus vulgaris L.), considerada cultura de escala. As
espécies Vigna unguiculata (caupi) e Lablab purpureus (mangal6) sdo consideradas pequenas

culturas e estdo no rol de alimentos da agricultura familiar (SANTOS, et al., 2017).

3.2 FEIJAO CAUPI (Vigna unguiculata (L.) Walp)

A espécie Vigna unguiculata é uma leguminosa comestivel pertencente a familia
Fabaceae (HAMID, et al., 2016). Caracteriza-se também por ser uma planta herbacea,
autébgama e com ciclo vegetativo anual, que pode atingir uma altura de 60 a 90 cm,
dependendo do genétipo (FREIRE FILHO et al., 2005; SHARASIA; GARG; BHANDER!I,
2017). Apresenta grande rusticidade e excelente adaptacdo as condicGes de seca (APEA-
BAH, et al., 2017).

Esta espécie de leguminosa é uma das culturas mais antigas conhecidas pelo homem.
Sua origem e domesticagdo ocorreram na Africa, e foi introduzida no Brasil na segunda
metade do século XVI pelos colonizadores portugueses provavelmente pelo estado da Bahia.
Atualmente, é uma leguminosa amplamente adaptada e cultivada em todo o mundo (GOMEZ,
2004; FREIRE FILHO et al., 2005).

A espécie Vigna unguiculata (L.) Walp, possui, no Brasil, uma série de nomes
vulgares, que variam desde "feijao", simplesmente, a outras nomenclaturas, principalmente
nas regides Norte e Nordeste, onde se concentra a exploragdo dessa espécie. Entre 0os nomes
mais populares, estdo: feijdo caupi, feijdo macassar, feijdo de corda, feijao de moita, feijao
vigna, feijdio de praia. A palavra caupi € a nomenclatura cientifica mais aceita
internacionalmente, a qual se trata da adaptacdo da palavra cowpae (FREIRE FILHO, et al.,
1983).

O feijéo caupi tem grande importancia, tanto como alimento quanto como gerador de

emprego e renda. Constitui um componente alimentar basico das popula¢des rurais e urbanas
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das regides Norte e Nordeste do Brasil. A produgdo mundial de feijdo-caupi em 2014 foi
aproximadamente 5,6 milhdes de toneladas, produzidas em 12,5 milhdes de hectares, ja a
estimativa da producdo nacional de feijdo caupi foi de 482.665 toneladas colhidas em
1.202.491 hectares. Dentre os estados os brasileiros, a regido Nordeste destaca-se como a
maior produtora e consumidora desta leguminosa (BASTOS, 2016).

No Brasil, os feijoes destacam-se em trés segmentos de mercado: gréos secos, feijdo
verde (vagem ou grdo imaturo) e sementes. (BASTOS, 2016). O feijdo-verde € um segmento
de mercado muito importante, de grande volume, sobre o qual ha poucas informacdes. Tanto a
producédo quanto a comercializagdo ocorrem em torno dos centros urbanos. Em virtude de seu
sistema de producéo exigir muito trabalho manual, principalmente na colheita e na debulha, é
um mercado em que predomina a agricultura familiar. As vagens verdes e 0s graos verdes, a
granel, sdo comercializados em feiras livres; por outro lado, os gréos verdes embalados sdo
comercializados em mercearias e supermercados (FREIRE FILHO, 2011).

Dos diferentes produtos agricolas encontrados nas regides Norte e Nordeste do Brasil,
0 caupi se destaca pelo seu alto valor nutritivo, adaptabilidade e versatilidade a diferentes
condicdes de producdo, além de exibir baixo custo de producdo. Suas sementes frescas ou
secas e vagens sao comumente utilizadas para consumo humano, constituindo-se em um dos
principais alimentos proteicos e energéticos da populagdo rural (MARSARO Jr;
VILARINHO, 2011; SILVA, etal., 2018; SHARASIA; GARG; BHANDERI, 2017).

As sementes de feijdo caupi caracterizam-se por serem ricas em proteinas,
carboidratos, vitaminas e minerais essenciais para a nutricdo humana (NASSOUROU, et al.,
2017). Dentre os componentes mais abundantes encontrados no feijdo caupi, estdo as
proteinas e os carboidratos, sendo o amido o principal carboidrato de reserva presente no
feijdo, com cerca de 52g / 100 g *(Tabela 1) (ADEBOOYE; SINGH, 2008).

Tabela 1. Composicéo centesimal (g 100 g **) do feijo caupi (Vigna ungliculata (L.) Walp)
em base seca

Componentes Feijdo caupi
Umidade 6,0+ 0,16
Proteinas 245 + 0,47
Lipidios 2,2+0,02
Cinzas 2,6 +0,05
Carboidratos 51,4 +0,63

Valores expressos em média + de desvio padrao de trés determinacdes independentes.
Fonte: FROTA; SOARES; AREAS, 2008.

Os grdos verdes possui alta perecividade. O grande desperdicio de alimentos ocorre,

geralmente, devido ao fato das matérias primas de agroindustrias serem pereciveis, havendo,
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portanto perdas significativas durante a colheita, o transporte e a comercializacdo
(FURTUNATO, et al.,, 2000). Desta forma, a extragdo do amido seria uma forma de
aproveitamento da matéria prima, viabilizando possiveis aplicacdes tecnoldgicas para

minimizar essas perdas.

3.3 FEIJAO MANGALO (Lablab purpureus (L.) Sweet)

O Lablab purpureus € uma espécie de feijdo pertencente a familia Fabaceae.
Apresenta-se como uma leguminosa forrageira de ciclo vegetativo anual, com forma de
crescimento herbaceo, do tipo trepador que pode atingir de 80 a 100 cm. Esta espécie é
caracterizada por apresentar bom desempenho mesmo em condicBes adversas de solo e clima
(VILELA, 1998; HENDRICKSEN; MINSON, 1980; SOUZA; SOUZA; FALEIROS, 1992,
MURPHY; COLUCCI, 1999).

Acredita-se que esta espécie seja nativa da india, do Sudeste Asiatico ou da Africa
(RAI, et al., 2011). Entretanto relatos apontam que as formas selvagens desta leguminosa
tenham se originado na india (DEKA; SARKAR, 1990) e foram introduzidas na Africa e
sudeste da Asia durante o século VIII (MURPHY; COLUCCI, 1999). Atualmente, esta
espécie & amplamente cultivada em varias regides tropicais e subtropicais onde foi se
adaptando devidamente as condicdes climaticas (BENEVIDES, et al., 2017).

Esta espécie de leguminosa é considerada uma potencial fonte multifuncional, pois
pode ser utilizada tanto para alimentacdo humana (sementes e as vagens imaturas), quanto
como adubo verde (restauracdo da fertilidade do solo), forragem (alimento animal), no
controle de ervas daninhas e como uma cultura de cobertura para evitar a erosdo do solo
(CHATTOPADHYAY; DUTTA, 2010; WANG, et al., 2007). As vagens desta leguminosa
geralmente contém 4-6 sementes de cores variadas (branca, vermelha, marrom, preta e creme)
e tamanhos distintos (SONALI; MANJU; ASHWIN, 2015).

A espécie Lablab purpureus, anteriormente classificada como Dolichos lablab, é
conhecida por diversos nomes em diferentes partes do mundo, como, lab-lab bean (Austrélia),
frijol jacinto (Colombia) e feijdo indiano (Indonésia) (MURPHY; COLUCCI, 1999;
SUBAGIO, 2006). No Brasil, a leguminosa recebe outras denominagdes, como mangald,
feijdo jacinto, orelha-de-padre e feijao-de-pedra (SANTOS, et al., 2017). Na Bahia, €
nomeada como feijdo mangald, a qual subdivide em duas espécies mais conhecidas: as que
apresentam sementes de cores parda escura e as que apresentam sementes brancas, cujos

carocos sdo consumidos quando verdes ou maduros (SONDAR, 1930).
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O feijdo mangal6 é um vegetal nutritivo cultivado para o consumo das vagens e
sementes verdes (SMITH, 1976). As sementes do feijdo mangald, normalmente, sdo
consumidas no estagio de maturacéo verde (vargem) cozida (BENEVIDES, et al., 2017). Suas
vagens verdes e grdos secos sao ricos em carboidratos e proteinas o que pode ser considerada
uma boa fonte de nutrientes essenciais ao organismo humano (KAY, 1975; SOUZA; SOUZA,
FALEIROS, 1992). A composi¢do centesimal das sementes do feijao mangalé € apresentada

na Tabela 2.

Tabela 2. Composicdo centesimal (g / 100 g) do feijdo mangal6 (Lablab purpureus (L.)
Sweet)

Componentes Amostra
Umidade 9,00
Proteinas 20,19
Lipidios 2,23
Cinzas 5,72
Carboidrato 57,73

Fonte: SOUZA; SOUZA; FALEIROS (1992).

Uma das principais limitagcdes do consumo direto de feijdo cru em alimentos e ragdes €
a presenca de fatores antinutricionais. As sementes do feijdo mangald contém fatores
antinutricionais, como taninos, fitatos e inibidores de tripsina. A atividade destes compostos
pode ser reduzida através de métodos de processamento tais como a remogao do revestimento
da semente, imersédo e cozimento (MURPHY'; COLUCCI, 1999).

Na Bahia, o cultivo desta leguminosa é praticamente limitado a agricultura familiar
(VILELA, 1998; WUTKE, et al., 2007). Apesar de sua ampla distribuicdo nos tropicos, o
feijdo mangal6 ainda é considerado negligenciado em termos de pesquisa e desenvolvimento
como matéria (NWOKOCHA; SOETANB; WILLIAMS, 2010; AMOLE et al., 2015).

As informacdes disponiveis mostram que as sementes do feijdo mangald podem ser
utilizadas tanto no consumo dos seus gréaos, favorecendo a nutrigdo humana, como também no
uso como matéria-prima na fabricacdo de produtos nutracéuticos e farmacéutico devido as
propriedades fitoquimicas (MORRIS, 2009). Além disso, as sementes de leguminosas podem
ser fracionadas para obter isolados de amido, ja& que suas sementes apresentam alta
concentracéo deste carboidrato (GUILLON; CHAMP, 2002).

3.4 AMIDO DE LEGUMINOSAS

As leguminosas destacam-se por serem alimentos ricos em proteinas e carboidratos.

Os carboidratos totais das leguminosas alimentares variam de 24% a 68%, sendo que o0 amido
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é o carboidrato de maior abundancia na semente, o qual pode variar de 22% a 45%. Dentre as
caracteristicas dos amidos de leguminosas pode-se destacar sua alta viscosidade de gel, alta
resisténcia ao inchamento e a ruptura, além do alto conteudo de amilose (OLIVEIRA, et al.,
2009; HOOVER; ZHOU, 2003). Outras propriedades destes amidos, como formato e tamanho
granular, estruturas cristalinas e suscetibilidade a sinérese também sdo conhecidas
(DEMIATE, et al., 2016).

O tamanho dos granulos dos amidos de leguminosas comumente apresentam
uniformidade e variam entre 21,9 £ 0,14- 16,2 + 0,35 um (DEMIATE, et al., 2016). Quanto a
sua forma, semelhantes a ovoide com superficies lisas e sem evidéncia de fissuras ou poros
(Figura 1) (GUILLON; CHAMP, 2002; HOOVER; RATNAYAKE, 2002; ZHOU,;
HOOVER,; LIU, 2004).

Figura 1. Microfotografia de granulos de amido nativo de leguminosas. (A) Amido de lentilha. (B) Amido de
ervilha. (C) Amido de feijéo preto.
Fonte: ZHOU; HOOVER,; LIU (2004) com adaptagdes.

A maioria dos amidos de leguminosas apresenta teor relativamente alto de amilose,
cristalinidade tipo C e fortes interacdes entre as cadeias de amilose (Tabela 3). A forte
interacdo das cadeias entre si promove a saida da &gua do sistema, 0 que explica a
suscetibilidade a sinérese (GUILLON; CHAMP, 2002; DEL BEM; POLESI; SARMENTO,
2011; DENARDIN; SILVA, 2009). Segundo Medina et al. (2014) a estrutura dos cristais dos
amidos (tipos: A, B e C) € que diferem no grau de compactagdo. O tipo C é 0 mais comum em
amidos de leguminosas e o mais resistente a digestéo.

Tabela 3. Algumas caracteristicas de amido de leguminosas comparadas com outras fontes
boténicas

Fonte Padréo de difracéo de raio X Teor de amilose (%)
Ervilha C 31-35
Lentilha C -

Gréo de bico C 23,9-27,8
Feijdo comum C 33-35
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Feijao fava C 24

Trigo A 22,7
Milho A 22,1
Batata B 25,0

Fonte: GUILLON; CHAMP (2002)

O amido de leguminosas é referido como amido com bom valor nutricional devido ao
conteddo relativamente alto de amido lentamente digerivel e amido resistente, e ¢é
caracterizado por conter baixo indice glicémico (PIECYK, et al.,, 2012). De fato, as
leguminosas sdo as principais fontes de amido resistente (AR), ou seja, fragdo do amido que
resiste a digestdo do intestino delgado (MAHADEVAMMA; THARANATHAN, 2004;
CHEN, et al., 2017).

O amido resistente é definido como a soma de amido e produtos de degradacédo de
amido que ndo foram absorvidos no intestino delgado de humanos saudaveis (ENGLYST,;
KINGMAN; CUMMINGS, 1992). Amidos resistentes tém atraido grande interesse devido ao
seu beneficio & saude e suas propriedades funcionais. Estudos clinicos demonstraram que 0s
amidos resistentes tém propriedades semelhantes a fibras, mostram beneficios fisiol6gicos em
humanos e que podem prevenir doencgas (PEREIRA, 2007).

A quantidade de AR depende principalmente de sua origem boténica, sendo essa
caracteristica a que determina as variaveis mais importantes para obter AR: a relacdo
amilose/amilopectina, o tipo e arranjo das estruturas parcialmente cristalizadas de amilose, 0s
pesos moleculares médios e distribuicdo de comprimento das cadeias, e 0 tamanho de

particula e inibidores de enzima presentes no meio (MEDINA, et al., 2014).

3.4.1 CARACTERISTICAS GERAIS DO AMIDO

O amido é um carboidrato amplamente distribuido na natureza, s6 competindo em
quantidade com a celulose e a quitina (AGAMA-ACEVEDO; BELLO-PEREZA, 2017). E
armazenado como granulo semicristalino retido nas plantas (CAl; WEI, 2013). Em diversas
espécies vegetais, o amido serve como alimento, proporcionando energia em épocas de
dorméncia e germinacdo. O amido é encontrado nas sementes (Figura 2), raizes e tubérculos,
bem como em caules, folhas, frutos e até mesmo no pélen. Apresenta-se na forma de granulos
e podem variar em forma, tamanho, estrutura e composic¢do quimica, dependendo da origem
(ZAVAREZE; DIAS, 2013; ROCHA; DEMIATE; FRANCO, 2008; WITCZAK, et al., 2016).
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Granulos do amido

Figura 2. Microfotografia do cloroplasto contendo granulos de amido.
Fonte: NELSON e COX (2000)

Segundo a Resolucdo RDC n° 263/2005, o amido € definido como produtos amilaceos
extraidos de partes comestiveis de cereais, tubérculos, raizes ou rizomas (BRASIL, 2005). De
modo geral, o amido puro € geralmente branco, inodoro, insipido e insoltvel em agua fria e
em solventes organicos (ELMI SHARLINA, et al., 2017).

O amido é o Unico polissacarideo produzido em pequenos agregados individuais
denominados granulos (LI1U, 2005). Os granulos de amido apresentam um centro ou também
chamado de hilum, que é ponto inicial a partir do qual o granulo de amido cresce, este nucleo
tem cerca de 120-400 nm de espessura e pode estar localizado no centro do granulo ou
deslocado lateralmente (MATIGNON; TECANTE, 2017; COPELAND, et al., 2009; CAlI,
WEI, 2013). A posicao do hilum no granulo € utilizada como referéncia para identificacdo do
material de origem vegetal (SCHOCH; MAYWALD, 1956). Os granulos de amido possuem
alternancia semicristalina e camadas amorfas em toda a secdo transversal (STODDARD,
2018).

O tamanho dos granulos dos amidos geralmente variam entre 1 um a 100 pm e seu
formato pode ser redondo, oval, esférico, poliédrico ou de forma irregular. Quanto a
distribuicdo de tamanho de particula, o amido classifica-se como unimodal, bimodal e
trimodal (TESTER; KARKALAS; QI, 2004). De acordo com Lin et al. (2015), diferentes
tamanhos dos granulos de amido refletem significativamente em suas propriedades estruturais
e funcionais e também determina a sua aplicabilidade final.

Na industria, o amido desempenha um papel significativo no desenvolvimento de
produtos alimentares, seja como matéria-prima ou como aditivo alimentar. Dentre as

propriedades importantes para o uso do amido, inclui espessamento, gelificacao e estabilidade
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(MANSON, 2009). Essas funcgdes estdo diretamente relacionadas ao conteddo de
componentes encontrados no amido, tais como propor¢cdo amilose/amilopectina, e teor de
componentes menores como, proteinas, fibras, lipidios, minerais (MOORTHY, 2002), essas
proporcOes além de variar de acordo com a fonte botanica, também séo distintas na mesma
espécie (devido a diferentes condi¢cGes ambientais de cultivo) e depende também do seu grau
na maturacdo (DENARDIN; SILVA, 2009).

Estruturalmente, os amidos sdo constituidos principalmente de dois polimeros
quimicamente distintos: amilose (linear) e amilopectina (ramificada). O teor de amilose nos
gréanulos do amido pode variar de 20-30%, enquanto da amilopectina fica em torno de 70-
80%, (KHLESTKIN; PELTEK; KOLCHANOQV, 2018; SOYKEABKAEW; THANOMSILP;
SUWANTONG, 2015). O amido que ndo possui a amilose (mutacdo genética) ou tem baixo
percentual desta fragdo, ¢ denominado de amido ceroso (GOUS; FOX, 2017; SARKA;
DVORACEK, 2017a). A selecdo de amido para uso industrial é feita considerando sua
disponibilidade e também suas caracteristicas fisico-quimicas que sdo variadas, devido a isso,

cada amido natural ou nativo é considerado exclusivo.

3.4.1.1. AMILOSE

A amilose ¢ um polimero essencialmente linear, composto por unidades de a-D-
glicopiranose ligadas em a-(1-4), e ligeiramente ramificadas em ligagdes a-(1-6) (JANE, et
al., 1999; CORRE; ANGELLIER-COUSSY, 2014). Seu peso molecular é de
aproximadamente 10°-10° correspondendo a um grau de polimerizacdo (DP) de 1000 a
10.000 unidades de glicose. Menos de 0,5% das glicoses, na amilose, estdo em ligagdes a-(1-
6), resultando em um baixo grau de ramificacdo e uma estrutura de 3 a 11 cadeias de
aproximadamente 200-700 residuos de glicose por molécula (COPELAND, et al., 2009; LI, et
al., 2016).

Molécula de glicose

Ligacao alfa 1-4

Figura 3. Estrutura quimica da amilose
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Fonte: GOUS e FOX (2017) com adaptacGes

Embora ilustrada (Figura 3) como uma estrutura tipicamente linear, a amilose, na sua
forma nativa, € geralmente caracterizada por apresentar uma estrutura helicoidal (Figura 4)
com interior hidrofébico, devido a conformacdo das unidades de glicose, enquanto as partes
polares ou hidrofilicas da amilose estdo localizadas fora da hélice (GELDERS, et al., 2004;
CUI; OATES, 1999). Apresenta aproximadamente seis moléculas de glicose por giro, dentro
da qual é possivel acomodar moléculas de iodo, formando um complexo de cor azul intensa
(ELIASSON, 1994; COPELAND, et al., 2009). Colin e Claubry descobriram a interacdo de
amido e iodo em 1814 e sua natureza helicoidal foi demonstrada pela primeira vez por Rundle
e Baldwin (1943) (PUTSEYS; LAMBERTS; DELCOUR, et al., 2010).

6 residuos de  *
glicose por dobra
da hélice

- ode Acomodagdo das
®*® moléculas de iodo

Extremidade hidrofilica

Figura 4. Representacéo esquematica da conformacdo em hélice da amilose.
Fonte: PUTSEYS; LAMBERTS; DELCOUR (2010) com adaptacdes

Muitas propriedades da amilose podem ser explicadas pela sua habilidade em formar
diferentes estruturas moleculares. Os agentes complexantes tais como o iodo, os lipidios, 0s
alcoois, etc. induzem a formagdo de hélices individuais de amilose. A amilose esté presente na
estrutura amorfa e parte da amilose esta presente como um complexo helicoidal com os
lipidios (SOYKEABKAEW; THANOMSILP; SUWANTONG, 2015). Os complexos de
inclusdo mais conhecidos sdo os complexos de amilose-lipidios, presentes naturalmente no
amido e formados durante o tratamento hidrotérmico ou na gelatinizagdo (GELDERS, et al.,
2004; THAKUR, et al., 2017).

Outro fator importante nas propriedades fisico-quimicas e nas aplicacbes do amido ¢ a

proporcdo de amilose no granulo. Por exemplo, o amido com alto teor de amilose tem uma
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alta resisténcia a gelatinizacdo e hidrolise (CAl, et al., 2014). Por consequéncia, reduz a
digestibilidade, pois apresentara uma correlacdo positiva entre o teor de amilose e a formacao
de amido resistente (SINGH; DARTOIS; KAUR, 2010).

O teor de amilose nos granulos de amido varia de acordo com a fonte vegetal de
origem, condi¢des climaticas do cultivo, tipo de solo durante o crescimento e grau de
maturacdo, porém, geralmente, encontra-se nos intervalos de 20-30% em amidos normais de
cereais (MA, et al., 2017; WEBER; COLLARES-QUEIROZ; CHANG, 2009). Os amidos
nativos apresentam contetdos de amilose de 28% em amido de milho e trigo, 17% em amido
de mandioca e arroz, e varia de 17-52% em amidos de sementes de leguminosas (MATVEEV,
et al., 2001; HE; WEI, 2017). Os amidos cerosos apresentam em torno de 0.35 (amido de
arroz) a 3,92% (amido de batata) de amilose, e podem variar de acordo com metodologia
empregada, ja que se trata de amidos modificados (KLAOCHANPONG, et al., 2017).

As caracteristicas fisico-quimicas e suas propriedades podem ser em sua maior parte
explicadas pelos teores de amilose. No Tabela 4 é possivel visualizar os teores de amilose de
amidos nativos de diferentes fontes botanicas, os quais foram determinados por diferentes
autores e apresentados resumidamente nos trabalhos de Betancur, et al. (2001) e Takizawa, et
al. (2004).

Tabela 4. Teores de amilose de diferentes fontes botanicas

Fonte Amilose (%)
Milho 2 28,0
Arroz ? 17,0
Batata ® 21,0
Batata doce ” 19,1
Mandioca ® 18,6
Feijao lima ? 32,7

Fonte: *Betancur, et al. (2001) e "Takizawa, et al. (2004)

3.4.1.2 AMILOPECTINA

A amilopectina (Figura 5) é o principal componente na maioria dos amidos, trata-se de um
polimero com estrutura altamente ramificada que apresenta cerca de 95% de ligagdes a-(1-4)
e 4-5% de ligagdes a-(1-6) (JANE, et al., 1999; KLAOCHANPONG, et al., 2017; DESAM, et
al., 2018). Seu peso molecular é de aproximadamente 10% e o grau de polimerizacio (DP)
pode exceder um milh&o de unidades de residuos de glicose. A maioria dos amidos contém
60-90% de amilopectina, embora existam também amidos bem conhecidos com teor alto de

amilose, podendo conter menos de 30% de amilopectina com pontos de ramificacéo
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constituidos cada 22-70 unidades de glicose e cadeias pendentes de polimerizagdo (DP = 15, o
que sdo os principais responsaveis pela cristalinidade dos materiais (COPELAND, et al.,
2009).

Ligagdo alfz 1-6

Ligagdes alfa 1-4

Figura 5. Ligacdes a-(1-4) e a-(1-6) na amilopectina

Fonte: GOUS e FOX (2017) com adaptacdes

As cadeias de amilopectina (Figura 6) estdo organizadas de maneiras diferentes,
sugerindo uma classificacdo de cadeias do tipo A, B e C. As cadeias associadas a
amilopectina podem ser categorizadas de acordo com seus comprimentos, podendo ser de
cadeias longas (DP 6-35) ou curtas (DP> 35) e sua posicdo relativa. As cadeias A sdo
constituidas por pequenos ramos encontrados nas franjas externas da molécula de
amilopectina, enquanto as cadeias B sdo mais longas com um ou mais ramos que ocupam a
molécula interna. A cadeia C consiste em um residuo de glicose terminal redutor e serve
como um fator importante na producéo das cadeias B. A parte interna da amilopectina com os
ramos contribui para a formacdo das lamelas amorfas dos granulos, enquanto que as cadeias
externas interagem entre si para formar hélices duplas e cristalinidade (ZHANG, et al., 2018;
GOUS; FOX, 2017; PEREZ; BERTOFT, 2010).
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Figura 6. Classificacdo das cadeias da amilopectina do tipo A, B e C.
Fonte: VAMADEVAN; LIU (2016), com adapta¢des

As cadeias de amilopectina sdo principalmente responsaveis pela cristalinidade do
amido (BULEON, et al., 1998; SOYKEABKAEW; THANOMSILP; SUWANTONG, 2015).
O alto grau de organizacdo dentro da amilopectina, uma distribuicdo ndo aleatéria de cadeias
lineares, o posicionamento agrupado de ligacbes de ramificacbes e a conformacdo de dupla
hélice entre cadeias laterais paralelas adjacentes contribuem para as caracteristicas cristalinas
das moléculas de amilopectina (JEON, et al., 2010). A amilose, embora linear, ndo é
responsavel pela cristalinidade do amido, provavelmente devido ao fato de se conformar na
forma de hélice, o que dificulta sua associacdo regular com outras cadeias (BLANSHARD,
1987).

A proporgdo da amilopectina no granulo do amido tem grande influéncia nas suas
caracteristicas. Amidos com alto teor de amilopectina sdo conhecidos por apresentarem
grande clareza, alto valor de viscosidade maxima e baixas tendéncias de retrogradagdo
(SARKA; DVORACEK, 2017b). Além disso, a amilopectina absorve muita 4gua durante a
cocgdo do amido, sendo a grande responsavel pelo inchamento do grénulo. Portanto, amidos
ricos em amilopectina sdo mais sollveis em agua a 95 °C do que 0s que contém muita
amilose (GALLANT; BOUCHET; BALDWIN, 1997). Em presenca de solugdo de iodo,
produz um complexo de coloragdo avermelhada, o que pode causar uma superestimagdo do
teor de amilose no amido quando € determinada por métodos colorimétricos utilizando o iodo
(JANE, et al., 1999; GERARD, et al., 2001).
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A funcionalidade de amido é fortemente influenciada pela propor¢do de amilose e
amilopectina e as quantidades desses componentes podem variar com a origem boténica e a
variedade da espécie. Estes dois componentes de amido representam aproximadamente 98-
99% de amido (peso seco) (OYEYINKA; OYEYINKA, 2018; COPELAND, et al., 2009).
Outros componentes menores, como substancias orgénicas e inorganicas também podem ser
encontrados no amido, o qual pode interferir em suas propriedades (CEREDA, 1996;
COPELAND, et al., 2009).

3.4.1.3 COMPONENTES MENORES DO AMIDO

Além da amilose e amilopectina, existem quantidades pequenas de outros
componentes, denominados fracdo ndo amilacea, que podem ser encontrado no amido. Os
componentes menores como, proteinas, lipidios e fésforo, podem interagir com as cadeias de
hidratos de carbono durante o processamento (por exemplo, a reacdo de Maillard) e depois
modificar o comportamento dos materiais amilaceos. (FRANCO, et al., 2001; DUFRESNE,
2014; ZHU, 2014; XIE, et al. 2013).

Os lipidios e o fosforo representam 0s mais importantes componentes internos dos
granulos de amido, sendo caracteristico dos amidos de cereais (TESTER; KARKALAS; Ql,
2004). Embora seja um componente menor em peso, os lipidios podem ter um papel
significativo na determinacdo das propriedades do amido. Os lipidios associados com
granulos de amido de cereal isolados ocorrem na superficie, bem como dentro do granulo e
podem estar presentes no estado livre, ligados através de ligacdes ibnicas ou de hidrogénio a
grupos hidroxilo, ou ligados na forma de complexos de inclusdo de amilose. O teor de lipidios
dos amidos nativos esta altamente correlacionado com o teor de amilose: quanto maior o
contetdo de amilose, mais lipidios estdo presentes (COPELAND, et al., 2009).

As propriedades de processamento do amido também sdo afetadas pela presenca de
lipidios ligados que aumentam a temperatura de empastamento e a temperatura de viscosidade
maxima, diminui a resisténcia do gel e a tendéncia a retrogradacao.

O fosforo € outro componente minoritario presente no granulo de amido que afeta
significativamente suas caracteristicas funcionais. O fosforo pode ser encontrado em trés
formas principais: monoésteres de fosfato, fosfolipidios e fosfatos inorganicos. Os
monoésteres de fosfatos estdo associados a fragdo de amilopectina por ligagdes covalentes,
aumentando a clareza e viscosidade da pasta, enquanto a presenca de fosfolipidios resulta em

pastas opacas e de baixa viscosidade. O teor de fosfolipidios em grénulos de amido esta
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proporcionalmente relacionado a amilose. Os fosfolipidios tendem a formar complexos com
amilose e ramos longos de amilopectina, resultando em granulos de amido com solubilidade
limitada (TESTER; KARKALAS; QI, 2004; ALCAZAR-ALAY; MEIRELES, 2015).

Outros componentes como proteinas e varias substancias inorganicas, podem ser
considerados impurezas, uma vez que ndo estdo ligadas covalentemente com os
polissacarideos formadores do granulo (LACERDA, 2006).

3.4.2 ESTRUTURA CRISTALINA DO AMIDO

Os granulos de amido consistem em aneis de crescimento alternativos amorfos e
semicristalinos concéntricos que crescem pela aposicdo do hilum do granulo (Figura 7)
(CORRE; ANGELLIER-COUSSY, 2014). As regides cristalinas sdo formadas por cadeias
ramificadas de moléculas de amilopectina e sdo alternadas com camadas amorfas formadas
pela amilose. A espessura das camadas combinadas ¢ de 9-10 nm, independentemente da
origem botanica (BLAZEK; GILBERT, 2011). Esta semicristalinidade € conferida pela
disposicéo radial e ordenada das moléculas de amido. As macromoléculas formam ligagdes de
hidrogénio porque estdo associadas em paralelo, o que resulta no aparecimento de regides
cristalinas (MUKURUMBIRA, et al., 2017; MATIGNON; TECANTE, 2017; AMAGLIANI,
etal., 2016; ZAVAREZE; DIAS, 2013; CORRE; ANGELLIER-COUSSY, 2014) (Figura 7).

Figura 7. Representacdo diagramatica da estrutura lamelar de um granulo de amido. (A) Pilhas de lamelas
microcristalinas separadas por anéis de crescimento amorfo. (B) Vista ampliada das regies amorfas e
cristalinas. (C) As estruturas helicoidais duplas formadas por cadeias adjacentes de amilopectina ddo origem a
lamelas cristalinas. Os pontos de ramificacdo constituem as regifes amorfas.

Fonte: TESTER; KARKALAS e QI (2004), com adaptacdes

A determinacdo da cristalinidade do amido nativo é complexa devido ao pequeno
tamanho do cristal e a presenca de agua. Dois tipos principais de técnicas sdo comumente

usados para determinar a cristalinidade do amido. No primeiro tipo, denominada
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cristalinidade relativa, sdo avaliadas as areas correspondentes as respectivas contribuicdes de
dispersdo amorfa e cristalina. O segundo tipo de técnica (cristalinidade absoluta), se baseia no
calculo da proporcdo de cristalinidade dentro dos granulos de amido, utilizando como
referéncias materiais com 0 e 100% de cristalinidade. A referéncia "0%" representa o material
"totalmente amorfo” (por exemplo, material gelatinizado, liofilizado) com a referéncia
"100%" geralmente gerada por uma extensa hidrolise acida de amido em que todo o material
amorfo seja cristalinizado (BULEON, et al., 1998; TESTER; KARKALAS; Ql, 2004).

A difracdo de raios-X (DRX) é uma das principais técnicas de caracterizacdo estrutural
e microestrutural de materiais cristalinos (MURTHY; MINOR, 1990). O fendmeno consiste
na interacdo entre o feixe de raios-X e os elétrons do material, registrando um espectro de
intensidade versus o angulo 26, conhecido como padrdo de difragdo. Esta técnica pode revelar
a estrutura do granulo de amido, quantificar a cristalinidade, bem como identificar as
diferentes formas polimoérficas. Cada material possui seu padrao de difragdo caracteristico, o
que permite a sua identificacdo (TESTER; KARKALAS; QI, 2004; CULLITY, 1978).

Os amidos nativos geralmente contém entre 15-45% de material cristalino.
Dependendo do seu padrdo de difragdo de raios-X, os amidos sdo classificados em trés
principais tipos cristalinos, tipo A, B e C (DUFRESNE, 2014). Amidos com comprimentos de
cadeia entre curto e médio exibem um padréo de cristalinidade tipo A, enquanto os padrdes B
e C sdo encontrados em amidos com médio e longo comprimento de cadeias, respectivamente
(KUAKPEOON; WANG, 2001).

Em geral, o padrdo de cristalinidade tipo A é caracteristico de amidos de cereais; 0
tipo B é tipico de amidos de tubérculos e amidos com alto teor de amilose; o tipo C é
caracteristico dos amidos de leguminosas, raizes e alguns amidos de frutas (BULEON, et al.,
1998; ZAVAREZE; DIAS, 2013).

3.4.3 INTERFERENCIA DA CRISTALINIDADE

O padrdo de cristalinidade é definido com base em espagos interplanares e a
intensidade relativa das linhas de difracdo de raios-X (ZAVAREZE; DIAS, 2013). Quanto
maior a cristalinidade do amido, mais intensos, pontiagudos, e estreitos serdo os picos do
padrdo de difracdo, formados acima da linha da base. Ja as zonas amorfas sdo visualizadas
como picos largos e de baixa intensidade (Figura 8) (EMBUSCADO; HUBER, 2009).

No padréo de difracdo de raios-X (DRX), o amido de tipo A exibe dois fortes picos de

difracdo 26 a cerca de 15 ° e 23 ° e um dupleto em torno de 17 ° e 18 °, ja 0 amido de tipo B
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possui um pico de difracdo mais forte a cerca de 17 °, e poucos picos pequenos em torno de
15°,22 ° e 24 °, e um pico caracteristico a cerca de 5,6 °. No entanto, o amido de tipo C que é
uma combinacdo de cristalinidade tipo A e B, exibem picos 26 em torno de 5,6 °, 15,3 °; 17,3
° e 23,5 °. Ha o quarto tipo de cristalinidade, o tipo V, apresenta picos de intensidade nos
angulos de difracdo 20 em aproximadamente 12,6°, 13,2° (PARADA; AGUILERA, 2012;
HE; WEI, 2017; LIMA, et al., 2012). A caracteristica cristalina da forma V de amilose
complexada com acidos graxos e monogliceridios, que aparece ap6s a gelatinizacdo do amido

e raramente é detectada em amidos nativos (BULEON, et al., 1998).

~— Tipo A
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= Tipo C
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26 (°)
Figura 8. Difratograma de raios-X obtidos para amidos com padrdo de cristalinidade dos tipos A, B e C.igura 6.
Fonte: VAMADEVAN; LIU (2016)

A aparéncia do padrdo de difracdo de raios-X de amido depende do teor de dgua dos
granulos durante a medicdo. Quanto mais hidratado estiver o amido, mais estreito é o padrdo
de difracdo até um determinado limite. A &gua é, portanto, um dos componentes da
organizacdo cristalina do amido. A transicdo cristalina para amorfa ocorre a 60-70 °C em
agua, esta transicdo € aplicado para explicar o fendmeno da gelatinizagdo (DUFRESNE,

2014).
3.4.4 GELATINIZACAO

A gelatinizagdo € uma etapa importante para exibir as principais caracteristicas do
amido (LI; YEH, 2001). Em diversos tipos de produtos a gelatinizacdo do amido € necessaria,

por exemplo, como espessante para alimentos, para dimensionar e revestir papéis, na fixagdo
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de téxteis, uso em lamas de perfuragdo, formulagOes adesivas e dentre outras aplicagdes
(SARKA; DVORACEK, 2017b).

O aquecimento de suspensGes de amido em excesso de agua causa uma transicao
irreversivel denominada gelatinizacdo (COPELAND, et al., 2009; BLAZEK; GILBERT, et
al., 2011). Por outro lado, quando o amido é aquecido em presenca de pequenas quantidades
de 4gua, o fenbmeno que indica o rompimento de seus grénulos é conhecido como fuséo
cristalina (SOUZA; ANDRADE, 2000).

A gelatinizacdo também € definida como fenémeno no qual ocorre a ruptura das
ligagdes intermoleculares da molécula de amido na presenca de solvente e calor, permitindo
que os locais de ligacdo de hidrogénio se liguem com o solvente. A ruptura das ligacGes
intermoleclares e consequente ligacdo de hidrogénio levam ao aumento da viscosidade da
solucdo (HEMAMALINI; DEV, 2018).

A transicdo de fase acima esté associada a difusdo de &gua no granulo, a absorcao de
agua pela regido de fundo amorfa, hidratacdo e expansao radial dos granulos de amido, perda
de birrefringéncia, absorcéo de calor, perda de ordem cristalina, desdobramento e dissocia¢édo
de duplas hélices e lixiviacdo de amilose (HOOVER, et al., 2010). O fendmeno relacionado -
formacdo de gel solido, gelificacdo - ocorre ap6s o resfriamento do amido gelatinizado
(SARKA; DVORACEK, 2017b).

Em solucdo aquosa, o granulo de amido é birrefringente quando visto
microscopicamente sob luz polarizada. A refracdo pelas suas regides cristalinas resulta no
modelo tipico de "Cruz de Malta", o que caracteriza a orientacdo radial das macromoléculas.
Essa propriedade de birrefringéncia é devida ao alto grau de orientagdo molecular interna, ndo
tendo qualquer relagcdo com a forma cristalina em particular (DENARDIN; SILVA, 2009). A
perda da birrefringéncia é conhecida como ponto ou temperatura de gelatinizacdo e pode
ocorrer em determinada temperatura, gelatinizando primeiramente os granulos maiores
posteriormente os menores (WHISTLER; DANIEL, 1993).

Em um estudo com amido nativo de batata realizado por Carlstedt, et al. (2015), relata
com maior clareza sobre o diagrama de fase sobre a gelatinizacdo e perda da birrefringéncia
do amido nativo. O estudo demostrou que granulos de amido de batata comegam a inchar e
perder a sua birrefringéncia a aproximadamente 50 °C e todos os granulos séo gelatinizados a
aproximadamente 70 °C. O inchago substancial assume uma geometria elipsoidal e os
granulos de amido incham para aproximadamente 50-150 vezes o volume original. Os

granulos de amidos precisaram de aproximadamente 5 minutos a uma temperatura constante
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para atingir o inchago méximo. As imagens de microscopia de granulos de amido em &gua a

diferentes temperaturas séo mostradas na Figura 9.

Figura 9. Gelatinizagdo do amido vs perda da birrefringéncia (Microscopia dptica em suspencdo de amido a
1% vs imagem correspondente a amostra observada em luz polarizada)

Fonte: CARLSTEDT et al. (2015)

Sendo a gelatinizagcdo do amido um processo de absor¢do de energia, a mesma pode
ser caracterizada por uma endoterma determinada por calorimetria diferencial de varredura
(DSC), pela perda da birrefringéncia, observada pela microscopia Optica (perda da “cruz de
malta”), e pelo desaparecimento da cristalinidade observada pelo DRX (GARCIA, et al.,
1996).

Uma compreensdo detalhada das mudancas estruturais que ocorrem durante a
gelatinizacdo de amido, bem como o efeito de diferentes parametros, é altamente relevante
para varios campos cientificos e industriais. Por exemplo, em muitos métodos de
processamento de alimentos, como panificacdo, extrusdo de produtos a base de cereais,
espessamento e gelificacdo de molhos, a gelatinizacdo do amido é um fator chave para
produzir uma textura ou consisténcia desejavel do produto final.

3.4.5. PROPRIEDADES REOLOGICAS DO AMIDO

Ao aquecer o amido com agua ou qualquer outro solvente, os granulos de amido

individuais absorvem o liquido e resultam em inchago. Isso leva ao aumento na viscosidade
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da solugéo, esta viscosidade exibe comportamento distinto de acordo com a mudanga de
temperatura, concentracgdo e taxa de cisalhamento (HEMAMALINI; DEV, 2018).

A viscosidade do amido é tradicionalmente medida por meio das curvas de
viscosidade, constituidos através dos viscoamilografico ou também chamado de Analisador de
Viscosidade Répida (rapid visco analyser-RVA) (SINGH, et al., 2003).

O perfil de empastamento de amidos obtidos por RVA inclui o pico de viscosidade,
tempo para atingir este pico, quebra, viscosidade final, temperatura de pasta e setback ou
tendéncia a retrogradacdo que consiste na diferenca entre a viscosidade final e a viscosidade
minima (THOMAS; ATWELL, 1999).

A altura do pico em uma determinada concentracéo reflete a capacidade dos granulos
incharem livremente antes de seu rompimento. Os amidos gque sdo capazes de inchar em alto
grau também sdo menos resistentes a quebra no cozimento e, portanto, exibem reducdes de
viscosidade significativas apds a maxima viscosidade ser atingida (SINGH et al., 2003).

A forma do pico é, no entanto, fortemente influenciada pela concentracdo inicial da
suspensdo de amido (SINGH et al., 2003). O aumento da viscosidade durante o periodo de
resfriamento € indicativo ndo apenas da relacdo inversa entre a viscosidade e a temperatura
das suspensfes, mas também da tendéncia de varios constituintes presentes na pasta quente
(granulos inchados, fragmentos de granulos inchados e dispersos coloidalmente e moléculas
de amido dissolvidas) de se associar ou retrogradar a medida que a temperatura da pasta
diminui (Figura 10) (SINGH et al., 2003).
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Figura 10. Curva de viscosidade tipica de RVA mostrando os parametros comumente analisados.

Fonte: NEWPORT SCIENTIFIC (1998) com adaptacdes

Os géis de amido sdo sistemas metaestaveis e de ndo equilibrio e, portanto, sofrem
mudancas estruturais durante o armazenamento. Apds a gelatinizagdo do amido, quando a
temperatura é reduzida a temperatura ambiente, ocorre o rearranjo das moléculas por ligacdes
de hidrogénio, favorecendo a recristalizacdo da molécula. Essas mudancas sdo afetadas por
condicdes de armazenamento tais como temperatura, tempo e umidade, este processo €
conhecido como retrogradacdo do amido (HOOVER, 2001; AMAGLIANI, et al., 2016).

3.4.5.1.RETOGRADACAO

A retrogradacdo do amido é um processo no qual as cadeias amilose e amilopectina
desagregadas em uma pasta de amido gelatinizada se associam para formar estruturas mais
ordenadas. Este é um processo no qual as moléculas de amido em estado amorfo passam por
transformacdo para um estado cristalino mais ordenado. As interagdes moleculares,
principalmente ligagdo de hidrogénio entre cadeias de amido ocorrem apos o resfriamento do
gel, proporcionando firmeza ao gel formado (gelificacdo) (HOOVER, 2001; LI et al., 2016).

A amilose e a amilopectina desempenham diferentes papéis durante o processo de
retrogradacdo. A transformacdo pode ser dividida em duas etapas: retrogradagéo & curto prazo

e longo prazo. A retrogradacdo de curto prazo é causada principalmente pela agregacdo da
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amilose, que ocorre durante o estagio inicial do armazenamento. J& a retrogradagdo & longo
prazo esta mais relacionada a recristalizacdo da amilopectina, que geralmente requer um
tempo de armazenamento mais longo (LI et al., 2016).

A retrogradacdo a amilose é considerada um evento o qual propicia uma forte
tendéncia a reassociacdo por meio da formacgdo de ligagdes de hidrogénio com outras
moléculas de amilose adjacentes, formando estruturas cristalinas de duplas hélices (40 a 70
unidades de glicose). Entretanto, a retrogradacdo da amilopectina que ocorre durante um
periodo mais longo do que a da amilose estd provavelmente relacionada a sua estrutura
ramificada. A cristalizacdo da amilopectina ocorre devido ao rearranjo e associagdo dos ramos
curtos mais externos (DP aproximadamente 15) (LI et al., 2016; HOOVER, 2001; WANG et
al., 2015).

A retrogradacdo € dependente da massa molecular dos polimeros envolvidos, sendo
maior em cadeias de tamanho médio e grande; as cadeias menores desenvolvem movimento
browniano (movimento aleatério das particulas suspensas num fluido), impedindo a formacéo
de associagOes duraveis (OLIVEIRA, 2011).

Muitos fatores podem afetar a retrogradacdo de amido, tais como, a concentracdo de
amido, temperatura de armazenamento, temperatura de aquecimento inicial, distribuicdo de
comprimento de cadeia de amilopectina, tamanho molecular de amilose, lipidios, etc.
(GUNARATNE; CORKE, 2016). A ilustracdo das mudancas que ocorrem em uma solucdo
de amido-agua durante o aquecimento, resfriamento e armazenamento estdo representadas

esquematicamente na Figura 11.

AQUECIMENTO RESFRIAMENTO ARMAZENAMENTO

Figura 11. Representacdo esquematica das mudangas que ocorrem em uma solugdo de amido-agua durante o
aquecimento, o resfriamento e o armazenamento. (A) Granulos de amido nativos; (B) gelatinizag8o, associada ao
inchacgo, lixiviacdo da amilose e ruptura parcial de granulo; (C) formacdo de uma pasta de amido; (D)
retrogradacdo: formacdo de uma rede de amilose (retrogradacdo de gelificacdo/amilose) durante o resfriamento
da pasta de amido; (E) e formacdo ordenada ou moléculas de amilopectina cristalina (retrogradacdo de
amilopectina) durante o armazenamento.
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Fonte: WANG, et al. (2015) com adaptacOes

O processo da retrogradacdo do amido tem sido objeto de uma investigacao intensiva
nos Ultimos 50 anos, devido ao seu efeito prejudicial sobre as qualidades sensoriais e de
armazenamento para a maioria dos alimentos amilaceos (COZZOLINO, 2016). A
retrogradacdo ocasiona a expulsdo de agua da rede de polimeros. Este € um processo
conhecido como sinérese, a qual uma pequena quantidade de dgua surge em cima do gel, isso
causa impacto na textura de alimentos amilaceos, incluindo aumento da dureza, diminuigdo da
coesdo, baixa elasticidade e diminuicdo da estabilidade ao congelamento-descongelamento
(LAN, et al., 2017).

No entanto, em alguns produtos a base de amido os efeitos da retrogradacdo podem
provocar caracteristicas desejaveis, a qual é promovida para modificar as propriedades
estruturais, mecanicas ou sensoriais de certos produtos (KARIM; NORZIAH; SEOW, 2000).
As caracteristicas do granulo de amido, tais como inchaco, degradacdo e retrogradacéo,
determinam em grande parte a textura e estabilidade de alimentos amilaceos. (COZZOLINO,
2016).

Amidos que tendem a retrogradar aumentam a opacidade durante a estocagem, por
isso a determinacdo da retrogradacdo pode ser realizada através da medida da transmitancia
do gel de amido na estocagem em temperatura controlada (MARCON; AVANCINI;
AMANTE, 2007).

REFERENCIAS

ADEBOOQOYE, O. C; SINGH, V. Physico-chemical properties of the flours and starches of two
cowpea varieties (Vigna unguiculata (L.) Walp). Innovative Food Science & Emerging
Technologies, v. 9, n. 1, p. 92-100, 2008.



43

AGAMA-ACEVEDO, E; BELLO-PEREZA, L.A. Starch as an emulsions stability: the case
of octenyl succinic anhydride (OSA) starch. Current Opinion in Food Science, v. 13, p. 78-
83, 2017.

ALCAZAR-ALAY, S. C; MEIRELES, M. A. A. Physicochemical properties, modifications
and applications of starches from different botanical sources. Food Science and Technology,
v. 35, n. 2, p. 215-236, 2015.

AMAGLIANI, L. et al. Chemistry, structure, functionality and applications of rice starch.
Journal of Cereal Science, v. 70, p. 291-300, 2016.

AMOLE, T. A. et al. Effect of Planting Patterns and Age at Harvest of Two Cultivars of
Lablab purpureus in Andropogon gayanus on Agronomic Characteristic and Quality of
Grass/Legume Mixtures. Pertanika Journal of Tropical Agricultural Science, v. 38, n. 3, p.
329-346, 2015.

APEA-BAH, F. B. et al. Phenolic composition and antioxidant properties of koose, a deep-fat
fried cowpea cake. Food Chemistry, v. 237, p. 247-256, 2017.

BASTOS, E. A. A Cultura do Feijdo-Caupi no Brasil. Teresina: Embrapa Meio Norte,
2016. 12 p.

BENEVIDES, C. M. J. et al. Avaliacdo do Efeito do Processamento nos Teores de Fendlicos
Totais e Capacidade Antioxidante do Feijao Mangalo (Lablab Purpureus (L.) Sweet ) e Feijéo
Guandu (Cajanus Cajan (L.) MIl Sp). Revista Virtual de Quimica, v. 9, n. 2. Fevereiro de
2017. Disponivel em <http://rvqg.sbg.org.br> Acesso em 29 de marco de 2018.

BETANCUR, D. A. et al. Physicochemical and Functional Characterization of Baby Lima
Bean (Phaseolus lunatus) Starch. Starch/Starke, v. 53, p. 219-226, 2001.

BITOCCHI, E. et al. Mesoamerican origin of the common bean (Phaseolus vulgaris L.) is
revealed by sequence data. PNAS. Margo de 2012. Disponivel em:
<www.pnas.org/lookup/suppl/doi:10.1073/pnas.1108973109/-/DCSupplemental>. Acesso em
12 de janeiro de 2018.

BLANSHARD, J. M. V. Starch granule structure and function: a physicochemical approach.
In: GALLIARD, T. Starch: Properties and Potentials. Chichester: John Wiley, p. 16- 54.
1987.

BLAZEK, J; GILBERT, E. P. Application of small-angle X-ray and neutron scattering
techniques to the characterisation of starch structure: A review. Carbohydrate Polymers, v.
85, n. 2, p. 281-293, 2011.

BRASIL. Resolugdo RDC n°. 263, de 22 de setembro de 2005. “Regulamento técnico para
produtos de cereais, amidos, farinhas e farelos”, constante do Anexo desta Resolugdo.
Orgao emissor: ANVISA - Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria. Disponivel em
<https://www.saude.rj.gov.br> Acesso em: 15 de junho de 2018.



44

BULEON, A. et al. Starch granules: structure and biosynthesis. International Journal of
Biological macromolecules, v. 23, n. 2, p. 85-112, 1998.

CAl, C; WEI, C. In situ observation of crystallinity disruption patterns during starch
gelatinization. Carbohydrate Polymers, v. 92, n. 1, p. 469-478, 2013.

CAl, J. et al. Structural and functional properties of C-type starches. Carbohydrate
Polymers, v. 30, p. 289-300, 2014.

CARLSTEDT, J. et al. Understanding starch gelatinization: The phase diagram approach.
Carbohydrate Polymers, v.129, p. 62-69, 2015.

CEREDA, M. P. Amidos Modificados. Bol. SBCTA. n. 30, v. 1, p. 31-36, 1996.

CHATTOPADHYAY, A; DUTTA, S. Characterization and identification of selection indices
of pole type Dolichos bean. Vegetable Crops Research Bulletin, v. 73, p. 33-45, 2010.

CHEN, M. H. et al. Resistant starch: Variation among high amylose rice varieties and its
relationship with apparent amylose content, pasting properties and cooking methods. Food
Chemistry, v. 234, n. 1, p. 180-189, 2017.

CONAB - Companhia Nacional de Abastecimento. Perspectivas para a agropecuaria.
Setembro de 2017a. Disponivel em < https://www.conab.gov.br> Acesso em: 23 de janeiro de
2018.

CONAB - Companhia Nacional de Abastecimento. Perspectivas para a agropecuaria.
Setembro de 2017b. Disponivel em < https://www.conab.gov.br> Acesso em: 23 de janeiro de
2018.

COPELAND, L. et al. Form and functionality of starch. Food Hydrocolloids, v. 23, n. 6, p.
1527-1534, 2009.

CORRE, D. L; ANGELLIER-COUSSY, H. Preparation and application of starch
nanoparticles for nanocomposites: A review. Reactive and Functional Polymers, v.85, p.
97-120, 2014.

COZZOLINO, D. The use of the rapid visco analyser (RVA) in breeding and selection of
cereals. Journal of Cereal Science, v. 70, p. 282-290, 2016.

CUI, S. W. Food carbohydrates: chemistry, physical properties and applications. Boca
Raton: Taylor and Francis, 2005. 418p.

CUI, R.; OATES, C. G. +The effect of amylose—lipid complex formation on enzyme
susceptibility of sago starch. Food Chemistry, v. 65, n. 4, p. 417-425, 1999.

CULLITY, B. D. Elementos of- X-ray difraction. 2. ed. Addison- Wesley Publishing
Company, INC. 1978.



45

DEBOUCK, D.G. Primary diversification of Phaseolus in the Americas: three centers? Plant
Genetic Resources Newsletter, v.67, p.2-8, 1986.

DEKA, R. K; SARKA C.R. Nutrient composition and antinutritional factors of Dolichos
lablab L. seeds. Food Chemistry, v. 38, n. 4, p. 239-246, 1990.

DEL BEM, M. S; POLESI, L. F; SARMENTO, S. B. S. Propriedades funcionais de amido de
leguminosas em associacdo a hidrocoloides. B.CEPPA, v. 29, n. 1, p. 103-116, 2011.

DEMIATE, I. M. et al. Physicochemical characterization of starches from dry beans
cultivated in Brazil. Food Hydrocolloids, v. 61, p. 812-820, 2016.

DENARDIN, C. C; SILVA, L. P. Estrutura dos grénulos de amido e sua relagdo com
propriedades fisico-quimicas. Ciéncia Rural, v.39, n. 3, p. 945-954, 2009.
DERAL — Departamento de Economia Rural. Dezembro de 2016. Feijdo - Anélise da

Conjuntura Agropecuaria. Disponivel em < http://www.agricultura.pr.gov.br> Acesso em: 25
de janeiro de 2018.

DESAM, G. P. et al. A mechanistic model for swelling kinetics of waxy maize starch
suspension. Journal of Food Engineering, v. 222, p. 237-249, 2018.

DUFRESNE, A. Crystalline starch based nanoparticles. Current Opinion in Colloid &
Interface Science, v. 19, n. 5, p. 397-408, 2014.

ELIASSON, A. C. Interactions between starch and lipids studied by DSC. Thermochimica
Acta, v. 246, n. 2, p. 343-356, 1994.

ELMI SHARLINA, M. S. et al. Physicochemical Properties of Starch from Dioscorea
pyrifolia tubers. Food Chemistry, v. 220, p. 225-232, 2017.

EMBUSCADO, M. E; HUBER, K. C. Edible films and coatings for food applications.
Nova lorque: Springer Science, 2009. 416 p.

ENGLYST, H. N; KINGMAN, S. M; CUMMINGS, J. H. Classification and measurement of
nutritionally important starch fractions. European Journal of Clinical Nutrition, v. 46, n. 2,
p. 33-50, 1992.

FABBRI, A. D. T. et al. Evaluation of resistant starch content of cooked black beans, pinto
beans, and chickpeas. NFS Journal, v. 3, p. 8-12, 2016.

FAOQO - Food and agriculture organization of the United Nations statistic division. Disponivel
em <http://faostat.fao.org/home/E>. Acesso em 09 de out. de 2017.

FAO. Food and Agriculture Organization of the United Nations. FAOSTAT. 2007.
Disponivel em: <http://www.fao.org/statistics/pt/> Acesso em: 21 de marco de 2018.

FRANCO, C. M. L. et al. Culturas de Tuberosas Amilaceas Latino Americanas,
Propriedades Gerais do Amido. Campinas: Fundacdo Cargill, v.1, 2001. p. 224.



46

FREIRE FILHO, F. R. et al. Caupi: Nomenclatura Cientifica e Nomes Vulgares. Pesquisa
Agropecuéria Brasileira, v. 18, n. 12, p. 1369-1372, 1983.
FREIRE FILHO, F. R. et al. Adaptabilidade e estabilidade produtiva de feijdo-caupi. Ciéncia

Rural, v. 35, n. 1, p. 24-30, 2005.

FREIRE FILHO, F. R. Feijdo-Caupi no Brasil: Producdo, melhoramento genético,
avancos e desafios. Teresina: Embrapa Meio Norte. 2011, 84 p.

FROTA, K. M. G; SOARES, R. A. M; AREAS, J. A. G. Composicao quimica do feijio caupi
(Vigna unguiculata L. Walp), cultivar BRS-Milénio. Ciéncia e Tecnologia de Alimentos, v.
28, n. 2, 2008.

FURTUNATO, A. A; MAGALHAES, M. M. A; MARIA, Z. L. Estudo do feijdo do verde
(Vigna unguiculata (L) Walp) minimamente processado. Ciéncia e Tecnologia de
Alimentos, v. 20, n. 3, 2000.

GALLANT, D. J; BOUCHET, B; BALDWIN, P. M. Microscopy of starch: evidence of a new
level of granule organization. Carbohydrate Polymers, v. 32, p. 177-191, 1997.

GARCIA, V. et al. Thermal transitions of cassava at intermediate water contents. Journal of
Thermal Analysis, v. 47, 1213-1228, 1996.

GELDERS, G. G. et al. Amylose—lipid complexation: a new fractionation method.
Carbohydrate Polymers, v. 56, n. 4, p. 447-458, 2004.

GERARD, C. et al. Amylose determination in genetically modified starches. Carbohydrate
Polymers, v. 44, n. 1, p. 19-27, 2001.

GOMEZ, C. Cowpea: Post-Harvest Operations. Roma, Italia. Food and Agriculture
Organization of the United Nations (FAQO), 2004.

GOUS, P. W; FOX G. P. Review: Amylopectin synthesis and hydrolysis — Understanding
iIsoamylase and limit dextrinase and their impact on starch structure on barley (Hordeum
vulgare) quality. Trends in Food Science & Technology, v.62, p. 23-32, 2017.

GUILLON, F; CHAMP, M. M.-J. Carbohydrate fractions of legumes: uses in human nutrition
and potential for health. British Journal of Nutrition, v. 88, n. 3, p.293-306, 2002.

GUNARATNE, A; CORKE, H. 2016. Starch, analysis of quality. Wrigley, C; CORKE, H;
SEETHARARAMAN, K; FAUBION, J. (Eds), Encyclopedia of Grains, v. 2, Elsevier Ltd,
Oxford, UK, p. 198-207.

HAMID, S. et al. Physical and cooking characteristics of two cowpea cultivars grown in
temperate Indian climate. Journal of the Saudi Society of Agricultural Sciences, v. 15, n. 2,
p. 127-134, 2016.

HE, W; WEI, C. Progress in C-type starches from different plant sources. Food
Hydrocolloids, v. 73, p. 162-175, 2017.



47

HEMAMALINI, T; DEV, V. R. G. Comprehensive review on electrospinning of starch
polymer for biomedical applications. International Journal of Biological Macromolecules,
v. 106, p. 712-718, 2018.

HENDRICKSEN, R; MINSON, D. J. The feed intake and grazing behaviour of cattle grazing
a crop of Lablab purpureus cv. Rongai. The Journal of Agricultural Science, v. 95, n. 3, p.
547-54, 1980.

HOOVER, R. Composition, molecular structure, and physicochemical properties of tuber and
root starches: a review. Carbohydrate Polymers, v. 45, n. 3, p. 253-267, 2001.

HOOVER, R. et al. Composition, molecular structure, properties, and modification of pulse
starches: A review. Food Research International, v. 43, p. 399-413, 2010.

HOOVER, R; RATNAYAKE, W. S. Starch characteristics of black bean, chick pea, lentil,
navy bean and pinto bean cultivars grown in Canada. Food Chemistry, v. 78, n. 4, p. 489-
498, 2002.

HOOVER, R; ZHOU, Y. In vitro and in vivo hydrolysis of legume starches by a-amylase
and resistant starch formation in legumes-review. Carbohydrate Polymers, v. 54, n. 4, p.
401-417, 2003.

IBGE — Instituto Brasileiro de Geografia e Estatistica. Agosto de 2017. Disponivel e

<http://agenciadenoticias.ibge.gov.br>. Acesso em 21 de janeiro de 2018.

JANE, J. et al. Effects of Amylopectin Branch Chain Length and Amylose Contenton the
Gelatinization and Pasting Properties of Starch. Cereal Chemistry, v. 76, n. 5, p. 629-637,
1999.

JEON, J. S. et al. Starch biosynthesis in cereal endosperm. Plant Physiology and
Biochemistry, v.48, n. 6, p. 383-392, 2010.

KARIM, A. A; NORZIAH, M. H; SEOW, C. C. Methods for the study of
starchretrogradation. Food Chemistry, v. 71, p. 9-36, 2000.

KAY. D.E. Hyacinth bean (Lablab purpureus), TPI crop and product digest, n. 3, Food
legumes 1975, p. 184-196.

KHLESTKIN, V. K; PELTEK, S. E; KOLCHANOV, N. A. Review of direct chemical and
biochemical transformations of starch. Carbohydrate Polymers, v. 181, p. 460-476, 2018.

KLAOCHANPONG, N. et al. Octenyl succinylation of granular and debranched waxy
starches and their application in low-fat salad dressing. Food Hydrocolloids, v. 66, p. 296-
306, 2017.

KUAKPEOON, D; WANG, Y. J. Characterization of different starches oxidized by
hypochlorete. Starch/Starke, v. 53, p. 211-218, 2001.

LACERDA, L. G. Uso de técnicas termoanaliticas na caracterizagdo da hidrélise enzimatica
parcial de amidos de matériasprimas tropicais. 2006. Dissertacdo (Mestrado em Ciéncia e



48

tecnologia de alimentos) — Programa de Pos-Graduacdo Stricto sensu, Universidade Estadual
de Ponta Grossa, Ponta Grossa.

LAN, X. et al. The effect of lamellar structure ordering on the retrogradation properties of
canna starch subjected to thermal and enzymatic degradation. Food Hydrocolloids, v. 69, p.
185-192, 2017.

LI, H. et al. The importance of amylose and amylopectin fine structure for textural properties
of cooked rice grains. Food Chemistry, v. 196, p. 702-711, 2016.

LI, J.-Y; YEH, An-I. Relationships between thermal, rheological characteristics and swelling
power for various starches. Journal of Food Engineering, v. 50, n. 3, p. 141-148, 2001.

LIMA, B. N. B. et al. Estudo do Amido de Farinhas Comerciais Comestiveis. Polimeros, v.
22, n.5, p. 486-490, 2012.

LIN, L. et al. Effect of granule size on the properties of lotus rhizome C-type starch.
Carbohydrate Polymers, v. 134, p.448-457, 2015.

LIU, Q. Understanding starches and their role in foods. In: CUI, S. W. (Ed.). Food
carbohydrates: chemistry, physical properties, and applications. Boca Raton, U.S.A.: CRC
Press. p. 309-55, 2005.

MA, M. et al. Physicochemical properties and in vitro digestibility of legume starches. Food
Hydrocolloids, v. 63, p. 249-255, 2017.

MAHADEVAMMA, S; THARANATHAN, R. N. Processing of legumes: resistant starch and
dietary fiber contents. Journal of Food Quality, v. 27, p. 289-303, 2004.

MALUMBA, P. et al. Structural and physicochemical characterization of Sphenostylis
stenocarpa (Hochst. ex A. Rich.) Harms tuber starch. Food Chemistry, v. 212, p. 305-312,
2016.

MAPA — Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento. Projecdes Agronegdcio. Brasil
2016/17 a 2026/27. Agosto de 2017. Disponivel em <http://www.agricultura.gov.br> Acesso
em: 20 de janeiro de 2018.

MARCON, M. J. A; AVANCINI, S. G. P; AMANTE E. R. Propriedades quimicas e
tecnoldgicas do amido de mandioca e do polvilho azedo, Ed. UFSC, SC, 2007.

MARSARO Jr., A. L; VILARINHO, A. A. Resisténcia de cultivares de feijdo-caupi ao ataque
de Callosobruchus maculatus (Coleoptera: Chrysomelidae: Bruchinae) em condicdes de
armazenamento. Revista Académica: Ciéncias Agrarias e Ambientais, v. 9, n. 1, p. 51-55,
2011.

MASON, W. R. Starch Use in Foods. Starch: Chemistry and Technology (3 Ed). In:
MILLER, J. B; WHISTLER, R. (Ed). Academic Press, p. 745-795, 20009.

MATIGNON, A; TECANTE A. Starch retrogradation: From starch components to cereal
products. Food Hydrocolloids, v. 68, p. 43-52, 2017.



49

MATVEEV, Y. I. et al. The relationship between thermodynamic and structural properties of
low and high amylose maize starches. Carbohydrate Polymers, v. 44, n. 2, p. 151-160,
2001.

MEDINA, R. M. et al. Production of resistant starch by enzymatic debranching in legume
flours. Carbohydrate Polymers, v. 101, p. 1176-1183, 2014.

MOORTHY, S. N. Physicochemical and Functional Properties of Tropical Tuber Starches: A
Review. Starch/Starke, v. 54, p. 559-592, 2002.

MORRIS, J. B. Morphological and Reproductive Characterization in Hyacinth Bean, Lablab
Purpureus (L.) Sweet Germplasm with Clinically Proven Nutraceutical and Pharmaceutical
Traits for Use as a Medicinal Food. Journal Of Dietary Supplements, v. 6, n. 3, p. 263-279,
2009.

MUKURUMBIRA, A. et al. Microstructure, thermal properties and crystallinity of
amadumbe starch nanocrystals. International Journal of Biological Macromolecules, v.
102, p. 241-247, 2017.

MURPHY, A. M; COLUCCI, P. E. A tropical forage solution to poor quality ruminant diets:
A review of Lablab purpureus. Livestock Research for Rural Development, v. 11, n. 2,
1999.

MURTHY, N.S; MINOR, H. General procedure for evaluating amorphous scattering and
crystallinity from X-ray diffraction scans of semicrystalline polymers. Polymer, v. 31, n. 6,
p. 996-1002, 1990.

NASSOUROU, M. A. et al. Diallel analyses of soluble sugar content in cowpea (Vigna
unguiculata L. Walp.). The Crop Journal, v. 5, n. 6, p. 553-559, 2017.

NELSON, D. L; COX, M. M. Lehninger’s principles of biochemistry. (3 Ed). Nova lorque,
E.U.A. Worth Publishers, 2000, 1152 p.

NEWPORT SCIENTIFIC. Instruction Manual for the Series 4 Rapid Visco Analyzer.
Newport Scientific Pty. Ltd., Australia, 1998.

NTATSI, G. etal. The quality of leguminous vegetables as influenced by preharvest factors.
Scientia Horticulturae, v. 232, p. 191-205, 2018.

NWOKOCHA, L. M; SOETANB, K. O; WILLIAMS, P. A. A study of the properties of
starch isolated from three varieties of Lablab purpureus seeds. Carbohydrate Polymers, v.
79, n. 3, p. 685-693, 2010.

OGUNSONA, E; OJOGBO, E; MEKONNENA, T. dvanced material applications of starch
and its derivatives. European Polymer Journal, v. 108, p. 570-581, 2018.

OLIVEIRA, T. M. et al. Caracterizacdo do amido de grédo-de-bico (Cicer arietinum L.).
B.CEPPA, v. 27,n. 1, p. 27-42, 20009.



50

OYEYINKA, S. A; OYEYINKA, A. T. A review on isolation, composition, physicochemical
properties and modification of Bambara groundnut starch. Food Hydrocolloids, v. 75, p. 62-
71, 2018.

PARADA, J; AGUILERA, J. M. Effect of native crystalline structure of isolated potato starch
on gelatinization behavior and consequently on glycemic response. Food Research
International, v. 45, n. 1, p. 238-243, 2012.

PEREIRA, K. D. Amido resistente, a ultima geracdo no controle de energia e digestdo
saudavel. Ciéncia e Tecnologia de Alimentos, v. 27, p. 88-92, 2007.

PEREZ, S; BERTOFT, E. The molecular structures of starch components and their
contribution to the architecture of starch granules: A comprehensive review. Starch/Starke,
v. 62, n. 8, p. 389-420, 2010.

PIECYK, M. et al. Chemical composition and starch digestibility in flours from Polish
processed legume seeds. Food Chemistry, v. 135, n. 3, p. 1057-1064, 2012.

PUTSEYS, J. A; LAMBERTS, L; DELCOUR, J. A. Amylose-inclusion complexes:
Formation, identity and physico-chemical properties. Journal of Cereal Science, v. 51, n. 3,
p. 238-247, 2010.

RAI, N. et al. Genetic diversity in Indian bean (Lablab purpureus) germplasm based on
morphological traits and RAPD markers. Indian Journal of Agricultural Sciences, v. 81, n.
9, p. 801-806, 2011.

RAMIREZ-JIMENEZ, A. K. et al. Potential role of bioactive compounds of Phaseolus
vulgaris L. on lipid-lowering mechanisms. Food Research International, v. 76, Part 1, p. 92-
104, 2015.

ROCHA, T. S; DEMIATE, I. M; FRANCO, C. M. L. Caracteristicas estruturais e fisico-
quimicas de amidos de mandioquinha-salsa (Arracacia xanthorrhiza). Ciéncia e Tecnologia
de Alimentos, v. 28, n. 3, p. 620-628, 2008.

ROPER, H. Renewable raw materials in Europe — industrial utilization of starch and sugar.
Starch-Stéarke, v. 54, 89-99, 2002.

SANDHU, K. S; LIM, S. T. Digestibility of legume starches as influenced by their physical
and structural properties. Carbohydrate Polymers, v. 71, n. 2, p. 245-252, 2008.

SANTOS, J. B; GAVILANES, M. L. Botanica. In: VIEIRA, C; PAULA JUNIOR, T. J;
BOREM, A. (Eds). Feijdo. 22 ed. Vigosa-MG: Universidade Federal de Vigosa, p. 41-65.
2006.

SANTOS, W. P. C. et al. Prospecg¢éo tecnoldgica de leguminosas na producdo de alimentos
funcionais destinados ao setor de panificacéo e confeitaria. Cadernos de Prospeccéo, v. 10,
n. 4, p. 919-933, 2017.

SARKA E; DVORACEK, V. Waxy starch as a perspective raw material (a review). Food
Hydrocolloids, v. 69, p. 402-409, 2017b.



o1

SARKA, E; DVORACEK, V. New processing and applications of waxy starch (a review).
Journal of Food Engineering, v. 206, p. 77-87, 2017a.

SATHE, S.K. Beans, Overview. In: WRIGLEY, C; CORKE, H; SEETHARAMAN, K;
FAUBION, J. Encyclopedia of Food Grains (2. ed.), USA: Academic Press, 2016, p. 297-
306.

SCHOCH, T. J; MAYWALD, E. C. Microscopic examination of modified starches.
Analytical Chemistry, v. 28, n. 3, p. 382-387, 1956.

SEAB — Secretaria de Estado da Agricultura e do Abastecimento. Feijdo: Andlise da
Conjuntura Agropecuaria. Outubro de 2012. Disponivel em:
<http://www.agricultura.pr.gov.br> Acesso em: 18 de Janeiro de 2018.

SHARASIA, P. L; GARG, M. R; BHANDERI, B. M. Pulses and their by-products as animal
feed. In: CALLES T; MAKKAR, H. P. S. (Ed.). Roma, FAO, 2017.

SILVA, V. M. et al. Physiological, biochemical, and ultrastructural characterization of
selenium toxicity in cowpea plants. Environmental and Experimental Botany, v. 150, p.
172-182, 2018.

SINGH, J; DARTOIS, A; KAUR, L. Starch digestibility in food matrix: a review
Trends in Food Science & Technology, v. 21, n. 4, p. 168-180, 2010.

SINGH, N. et al. Morphological, thermal and rheological properties of starches from different
botanical sources. Food Chemistry, v. 81, n. 2, p. 219-231, 2003.

SMITH, P. M. Evaluation of crop plants, Nova lorque, 1976, 312 p.

SONALI, A; MANJU, V; ASHWIN, K. Comparative Study of Indian Varieties of Lablab and
Field Bean for Phenotypic and Nutritional Traits. Legume Genomics and Genetics, v. 6, n.
3, p. 1-7, 2015.

SONDAR, G. Feijbes cultivados no Brasil. Impressa Oficial do Estado. 1930, 83 p.

SOUZA, P. A; SOUZA, H. B. A; FALEIROS, R. R. S; et al. Avaliacao fisico-quimica e
nutricional de grdos de labe-labe (Lablab purpureus (L.) Sweet). Alimentos e Nutricao, p.
99-109. 1992.

SOUZA, R. C. R; ANDRADE, C. T. Investigacao dos Processos de Gelatinizagédo e Extruséo
de Amido de Milho. Polimeros: Ciéncia e Tecnologia, v. 10, n.1, p. 24-30, 2000.

SOYKEABKAEW, N; THANOMSILP, C; SUWANTONG, O. A review: Starch-based
composite foams. Composites Part A: Applied Science and Manufacturing, v. 78, p. 246-
263, 2015.

STODDARD, F. L. Starch Chemistry. In: SMITHERS, G. W. (Ed). Reference Module in
Food Science, Elsevier. Disponivel em <https://ac.els-cdn.com> Acesso em 2 de mar¢o de
2018.



52

SUBAGIO, A. Characterization of hyacinth bean (Lablab purpureus (L.) sweet) seeds from
Indonesia and their protein isolate. Food Chemistry, v. 95, n. 1, p. 65-70, 2006.

TAKIZAWA, F. F. et al. Characterization of tropical starches modified with potassium
permanganate and lactic acid. Brazilian Archives of Biology and Technology, v. 47, n. 6, p.
921-931, 2004.

TESTER, R. F; KARKALAS, J; Ql, X. Starch—composition, fine structure and architecture.
Journal of Cereal Science, v. 39, n. 2, p. 151-165, 2004.

THAKUR, R. et al. Amylose-lipid complex as a measure of variations in physical, mechanical
and barrier attributes of rice starch- 1 -carrageenan biodegradable edible film. Food
Packaging and Shelf Life, v. 14, p. 108-115, 2017.

THOMAS, D. J.; ATWELL, W. A. Practical Guide for Food Industry In: Starches.
Minnesota: Eagan Press, 1999. 30 p.

THOMAS, D. J; ATWELL, W. A. Practical Guide for Food Industry In: Starches.
Minnesota: Eagan Press, 1999. 30 p.

USDA — United States Department of Agriculture. Agosto de 2010. Brazilian Dry Bean
Production. Disponivel em < https://gain.fas.usda.gov> Acesso em: 24 de janeiro de 2018.

VAMADEVAN, V; LIU, Q. Starch: Starch Architecture and Structure. In: WRIGLEY, C;
CORKE, H; SEETHARAMAN, K; FAUBION, J. (Ed.). Encyclopedia of Food Grains.
Elsvier, p. 190-197, 2016.

VILELA, H. Escolha de Espécies Forrageiras. Formacao de Pastagens. CPT. Vicosa. 1998.
98 p.

WANG, et al. Evaluation of genetic diversity of the USDA Lablab purpureus germplasm
collection using simple sequence repeat markers. Journal of Horticultural Science &
Biotechnology, v. 82, n. 4, p. 571-578, 2007.

WANG, X; REDDY, C. K; XU, B. A systematic comparative study on morphological,
crystallinity, pasting, thermal and functional characteristics of starches resources utilized in
China. Food Chemistry, v. 259, p. 81-88, 2018.

WATERSCHOOT, J. et al. Production, structure, physicochemical and functional properties
of maize, cassava, wheat, potato and rice starches. Starch/Starke, v. 67, p. 14-29, 2015.

WEBER, F. H; COLLARES-QUEIROZ, F. P; CHANG, Y. K. Caracterizagdo fisico-quimica,
reoldgica, morfoldgica e térmica dos amidos de milho normal, ceroso e com alto teor de
amilose. Ciéncias e Tecnologia de Alimentos, v. 29, n. 4, p. 748-753, 2009.

WHISTLER, R. L.; DANIEL, J. R. Carboidratos. In: FENNEMA, O. R. Quimica de los
alimentos. Zaragoza: Acribia. 1993, p. 81-156.

WITCZAK, M. et al. Starch and starch derivatives in gluten-free systems-A review. Journal
of Cereal Science, v. 67, p. 46-57, 2016.



53

WUTKE, E. B. et al. Bancos comunitarios de sementes de adubos verdes: informacdes
técnicas. Brasilia: Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento (MAPA), dezembro
de 2007, 52 p.

XIE, F. et al. Starch-based nano-biocomposites. Progress in Polymer Science, v. 38, n. 10-
11, p.1590-1628, 2013.

YOKOYAMA, L. P; BANNO, K; KLUTHCOUSKI, J. Aspectos socioecondmicos da cultura.
In: ARAUJO, R. S. et al. Cultura do feijoeiro comum no Brasil. Piracicaba: Associacéo
Brasileira para pesquisa da potassa e do fosfato, 1996, p. 1-21.

ZARGAR, S. M. et al. Common bean proteomics: Present status and future strategies.
Journal of Proteomics, v. 169, p. 239-248, 2017.

ZAVAREZE, E. R; DIAS, A. R. G. Impact of heat-moisture treatment and annealing in
starches: A review. Carbohydrate Polymers, v. 83, n. 2, p. 317-328, 2013.

ZHANG, L. et al. Unit and internal chain profiles of maca amylopectin. Food Chemistry, v.
242, p. 106-112, 2018.

ZHOU, Y; HOOVER, R; LIU, Q. Relationship between a-amylase degradation and the
structure and physicochemical properties of legume starches. Carbohydrate Polymers, v. 57,
n. 3, p. 299-317, 2004.

ZHU, F. Structure, physicochemical properties, and uses of millet starch. Food Research
International, v. 64, p. 200-211, 2014.

4. CAPITULO Il — EXTRAGAO E CARACTERIZACAO DO AMIDO DE
FEIJAO CAUPI (Vigna unguiculata L. Walp.) NO ESTAGIO DE MATURACAO
VERDE

Extracéo e Caracterizacdo do Amido de Feijdo Caupi (Vigna unguiculata L. Walp.) no
Estagio de Maturacéo Verde

Extraction and Characterization of Cowpea Starch (Vigna unguiculata L. Walp.) at the
Green Maturation Stage

Keila Gabrieli Matos dos Prazeres?; Geany Peruch Camilloto®; Renato Souza Cruz”

a Programa de Pds-Graduacao de Ciéncia de Alimentos, Faculdade de Farmacia, Campus Ondina, Universidade
Federal da Bahia, Salvador-BA.



54

b Departamento da Universidade Estadual de Feira de Santana.
Resumo

O amido é o principal carboidrato consumido pelo homem e oferece inimeras aplicacBes
industriais. A crescente demanda de amido faz com que as novas industrias de processamento
de alimentos dependecem cada vez mais dessse polissacarideo. Essa demanda criou interesse
em encontrar novas fontes de amido ndo convencionais, entre estas, os feijoes apresentam-se
como uma potencial fonte amilacia devido o seu elevado teor de carboidratos. O objetivo
deste trabalho foi analisar as propriedades fisicas, fisico-quimicas e funcionais do amido do
feijdo caupi no estagio de maturagdo verde. O amido do feijdo caupi mostrou alto teor de
amilose aparente (47%). Valores baixos foram encontrados para a capacidade de absorcdo em
agua e oleo. A andlise termogravimétrica mostrou uma boa estabilidade térmica. O amido
apresentou uma viscosidade maxima de 5091 cP, minima de 3112 cP e alta tendéncia a
retrogradacdo (1099 cP). A temperatura da pasta foi de 78,7 °C, caracterizando uma
resisténcia ao inchamento. O amido apresentou um teor de amilose aparente de 46% e alto
teor de retrogradacdo, ndo sendo apropriado para férmulas infantis ou sopas desidratadas. A
analise térmica demostrou uma boa estabilidade térmica do amido com degradacdo na
temperatura de 319 °C, podendo ser indicado a insdustrias de conservas.

Palavras-chave: Caupi; amido; propriedades fisico-quimicas.

Abstract

Starch is the main carbohydrate consumed by man and offers numerous industrial
applications. The growing demand for starch makes new food processing industries
increasingly dependent on polysaccharide. This demand has created interest in finding new
sources of unconventional starch, among these, the beans present themselves as a potential
source of amylacea due to their high carbohydrate content. The objective of this work was to
analyze the physical, physical-chemical and functional properties of cowpea starch in the
green maturation stage. Cowpea starch showed high apparent amylose content (47%). Low
values were found for the absorption capacity in water and oil. Thermogravimetric analysis
showed good thermal stability. The starch had a maximum viscosity of 5091 cP, minimum of
3112 cP and high tendency to retrograde (1099 cP). The temperature of the slurry was 78.7 °
C, characterizing a resistance to swelling. The starch had an apparent amylose content of 46%
and a high content of retrogradation, being not suitable for infant formulas or dehydrated
soups. Thermal analysis showed a good thermal stability of the starch with degradation at 319
° C and may be indicated to canning factories.

Keyword: Cowpea; starch; physicochemical properties.

4.1 INTRODUCAO

No Agreste e Sertdo Nordestino o feijdo caupi (Vigna unguiculata) se destaca entre as
leguminosas mais consumidas, seja da forma seca ou da forma verde. Possui alta qualidade
nutricional, sendo rico em proteinas e minerais, no entanto sua principal composicéo é de
carboidratos que representam 60% do grdo. Dentre os carboidratos, destaca-se o amido,
porém ainda pouco se conhece suas propriedades (SALGADO, et al., 2005; OJWANG, et al.,
2013).

O uso das leguminosas na alimentacdo humana é por ser uma fonte barata de proteina.

Esse componente representa cerca de 19%-40% da composi¢do das leguminosas; o amido,
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que constitui cerca de 45%-65% da composicdo de leguminosas, demonstrou ser o principal
componente das sementes comercialmente importantes (AGUNBIADE; LONGE, 1999).

A producdo de amido é considerada uma agroindustria de grande porte, com um
volume de cerca 85 milhdes de toneladas por ano, a qual é comercializada na forma de amido
nativo, fisica ou quimicamente modificado. As principais fontes botanicas para a produgédo de
amidos sdo o milho, a mandioca, o trigo e a batata (WATERSCHOOT, et al., 2015). No
Brasil, o milho é a principal matéria-prima para producdo de amido, seguida da mandioca
(STARCH EURORPE, 2016).

O uso industrial do amido surge de seu carater Gnico, uma vez que podem ser usados
diretamente como granulos intactos, no estado granular inchado, na forma gelatinizada, na
forma de um filme, como um pd extrudado ou hidrolisado de glicose, dextrina, maltodextrina,
maltose (CARIOCA, et al., 1996).

Ao contrario dos cereais e turbérculos, os grdos de leguminosas sdo raramente
processados para producdo de amido. Algumas das caracteristicas conhecidas do amido de
leguminosas incluem formato e tamanho granular, teor de amilose, estruturas cristalinas,
propriedades de colagem e suscetibilidade a sinérese (DEMIATE, et al., 2016).

Diante disso, este artigo tem o objetivo de fornecer uma discussdo sobre as
propriedades fisico-funcionais do amido de feijdo caupi no estagio de maturacdo verde,
visando possiveis aplicabilidades industriais.

4.1.MATERIAL E METODOS

4.2.1 Materiais

O presente trabalho foi realizado no laboratorio de panificagdo do Departamento de
Tecnologia da Universidade Estadual de Feira de Santana (UEFS). As sementes de feijdo
caupi (Vigna unguiculata) no estadgio de maturacdo verde foram adquiridas no centro de
abastecimento e comeércio local da cidade de Feira de Santana-BA. Todos os produtos

quimicos utilizados neste estudo foram de grau analitico.

4.2.2 Extragdo do amido
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Inicialmente o feijao foi higienizado em agua potavel, sanitizado em solucéo de 200
ppm de cloro residual livre e secos a temperatura ambiente. A extragdo do amido foi baseado
em Sathe e Salunkhe (1981), com adaptacdes. A matéria-prima foi triturada em liquidificador,
com adicdo de agua, na proporcdo de 2:1 (agua: feijao) por aproximadamente 5 minutos.
Apo6s a desintegracdo, o material foi prensado em tecido voal, sendo o permeado lavado
quatro vezes com agua destilada. Para cada lavagem, uma etapa de decantagdo foi realizada
durante 4 horas & 6 °C. O sobrenadante foi descartado e o material resultante foi seco em
estufa a 40°C, durante 24 horas. Apos seco, o amido foi desintegrado em moinho de faca e
peneirado em a 80 mesh e armazenado em recipiente de vidro com tampa a temperatura

ambiente até o momento da analise.

4.2.3 Composicao quimica

Foram realizadas as analises de umidade pelo método gravimétrico, em estufa com
circulacdo de ar a 105 °C até peso constante (AOAC, 1995); lipideos totais segundo a
metodologia descrita por Bligh & Dyer (1959), utilizando as misturas dos solventes:
cloroférmio, metanol e agua. A quantidade de cinzas presente no amido foi determinada em
forno-mufla a 550 °C, até peso constante (AOAC, 1995). O elemento fdsforo foi determinado
de acordo com o método descrito Fisk e Subarow (1925) por espectrofotometria na regido do

visivel a 420 nm.

4.2.4 Densidade absoluta do amido

A densidade absoluta do amido foi determinada por meio do deslocamento de liquido
segundo metodologia recomendada por Schoch e Leach (1964). A densidade absoluta (D) do
amido foi calculada de acordo com a Equagéo (1):

a.d
a+b-—c

D (g/ml) = 1)
Onde: a = peso do amido em gramas; b = peso do frasco com xileno; ¢ = peso do frasco com
xileno e amostra; d= densidade do xileno; Densidade do xileno= Densidade / 20°C: 0,860
(861 kg/m3).
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4.2.5 Teor de amilose aparente

O teor de amilose aparente foi determinado por método colorimétrico, com leitura a
610 nm em espectrofotdmetro conforme descrito por Martinez e Cuevas (1989). A amostra de
amido (100 mg) foi pesada e adicionada 1 mL de alcool etilico 96% GL e 9 mL de solucdo de
NaOH 1 N e a suspenséo foi aquecida (100 °C). A amostra dispersa foi transferida para um
baldo volumétrico de 100 mL e o volume foi completado com &gua destilada. Em um baldo de
100 mL foi pipetada um aliquota de 5 mL da solucdo anterior e adicionado 1 mL de &cido
acetico 1 N e 2 mL de solucéo de iodo 2% (p/v), onde foi completado o volume de cada baldo
volumétrico com 4gua destilada. O teor de amilose foi determinado a partir de uma curva

padrdo (Sigma).

4.2.6 Capacidade de absorcdo de agua e de 6leo

Para esta determinacdo, foi usado o método de Beuchat (1977), com adaptacbes. Um
volume de 10 mL de agua (destilada) ou do 6leo (Oleo de Soja- Marca Soya) foi adicionado a
1 g da amostra pesada em tubos de centrifuga. A suspensdo foi homogeneizada em vortex &
25 °C + 2 durante 30 segundos e em seguida deixada em repouso por 30 minutos.
Posteriormente os tubos foram fechados e centrifugados, por 15 minutos, a 3018 g. As
paredes externas dos tubos foram secas, e 0s tubos pesados. A massa da agua ou do 6leo
absorvidas foi expressa em g.100g™ de amido em base seca. A absorcdo de agua e 6leo foi

calculada através da Equacdo (2).

CA (g/100 g™) = (pc — ps)x 100 (2)
Onde: CA= Capacidade de absor¢do (dgua ou 0leo); pc = Peso do tubo com a amostra ap6s

centrifugacéo; ps = Peso do tubo com a amostra seca.

4.2.7 Ciclo de congelamento e descongelamento

Uma suspensao aquosa de amido (5 g/100 g) foi aquecida a 95 °C com agitacdo suave
constante durante 30 min, e depois se arrefeceu para a temperatura ambiente num banho de
agua gelada. A pasta foi pesada (15 g) em tubos de centrifuga e sujeitas a cinco ciclos de
congelamento e descongelamento sucessivos. As amostras foram congeladas a - 18 °C

durante 24 h e descongeladas a 30 °C durante 1,5 h, seguido por centrifugacdo a 3018 g
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durante 30 min. O sobrenadante eliminado a partir do gel foi pesado, e a extensdo da sinérese
foi expressa como a percentagem de liquido separado por peso total de amostra no tubo de
ensaio (LEE; YOO, 2011).

Massa de 4gua do sobrenadante (g)

Sinérese (%) = x 100 3)

Massa do gel (g)

4.2.8 Microscopia Eletrénica de Varredura

Para a anélise dos granulos de amido de feijdo caupi foi utilizado o metalizador da DENTON
VACUUM, modelo DESK V onde as amostras foram metalizadas por 2 min. depois
analisadas no microscopio eletronico de varredura da JEOL, modelo JSM-6610LV de
voltagem méaxima de 30 kV.

4.2.9  Espectroscopia de absorcéo na regido do infravermelho (FTIR)

Para a caracterizacdo do amido, as amostras foram submetidas a analise em
espectrofotbmetro de absorcdo na regido do infravermelho com transformada de Fourrier da
Perkin Elmer, modelo Spectrum Two no modo de transmitancia com varredura de 4000 cm™ a
400 cm™ (LIMA et al., 2012).

4.2.10 Analise Termogravimétrica

A andlise termogravimétrica (Analisador térmico Detector DTG-60: SHIMADZU) de
amido nativo de feijdo mangald foi realizada para avaliar a estabilidade térmica de amostras
sob fluxo de nitrogénio de 50 mL / min™. As amostras foram aquecidas de 30 °C a 650 °C
com uma taxa de aquecimento de 10 ° C min™.

4.2.11 Andlise reoldgica —Rapid Visco Analyser (RVA)

A determinacdo das propriedades de pasta ocorreu em equipamento RVA (Newport
Scientific), no EMBRAPA Mandioca e Fruticultura, segundo a metodologia de DINIZ (2006).
A amostra, na concentracdo de 10%, foi submetida & temperatura de 50 °C por 1 minuto com
agitacdo de 160 rpm/min e depois aquecida até 95 °C numa taxa de 6 °C/min, permanecendo
nessa temperatura por até 3 minutos. Em seguida, resfriou-se a amostra até 50 °C numa taxa
de 6° C/min. Nessa andlise foram obtidos os valores de temperatura de pasta, viscosidades
méaxima, minima e final, quebra de viscosidade (diferenca entre a viscosidade maxima e
minima) e tendéncia & retrogradacdo (diferenca entre a viscosidade final e minima)
(OLIVEIRA, et al., 2009).
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4.3 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.3.1 Composicédo quimica do amido

O amido isolado contém componentes menores, tais como, lipidios, cinzas e outros. A
maioria dos estudos relata que os valores desses componentes foram inferiores a 0,5% (Tabela
5). Apesar de se apresentarem em pequenas quatidades, podem ter efeitos positivos ou
negativos sobre as propriedades funcionais do amido (VAMADEVAN; BERTOFT, 2015; LI,

ZHU, 2018).

Tabela 5. Composicdo quimica do amido de feijdo caupi e amidos de outras fontes botanicas
Amido Umidade (%) Lipidios (%) Cinzas (%) Fésforo (%0)
Milho 13,63 £ 0,05 0,51+0,01 0,32+ 0,01 -

Arroz’ - - - -

Mandioca® 10,5+0,0 0,10 £ 0,00 0,24 £ 0,01 -

Batata® 8,1+0,4 0,46 + 0,13 0,28 +0,01 -

Quinoa’ 8,49 £ 0,29 0,40 £ 0,11 0,22 £ 0,02 -

Feij&o preto® - 0,13 £ 0,00 0,15 £ 0,00 0,008 £ 0,000
Feijao caupi 12,27 £0,13 0,11 £ 0,07 0,13 £ 0,00 0,008 + 0,001

Os valores sdo as médias + desvio padrio de trés determinacdes (n = 3). Referéncias: 'PRZETACZEK-
ROZNOWSKA, 2017; 2NAKTHONG, et al., 2017; 3LOVERA, et al., 2017; “JAN, 2017; SAMBIGAIPALAN,
etal., 2011.

Um dos componentes amplamente relatados como presentes no amido sdo lipidios e
estes ocorrem tanto na superficie como no interior do granulo do amido (LIU, 2005). O amido
de feijdo caupi apresentou baixo contetdo de lipidios (0,11 + 0,07%), valores préximos foram
encontrados para amido de mandioca (0,10 £ 0,00) e feijdo preto (0,13 + 0,00). Segundo
Moorthy (2001) o teor de lipidios pode ser considerado baixo quando apresenta um valor
menor que 1%. Teores elevados de lipidios podem resultar em baixa claridade da pasta de
z\amido (como com amidos de cereais) e limitar o inchago do gréanulo (CHEN; SCHOLS;
VORAGEN, 2003). No entanto, pode contribuir para diminuicdo da tendéncia de
retrogradacéo.

A variacdo no teor lipidico total dentro de uma fonte de amido pode ocorrer devido a
diferencas de cultivar e o estado fisiologico da semente ou até mesmo pelo método usado para
determinacéo lipidica (hidrolise vs. extracdo com solvente) (HOOVER, et al., 2010).

Os complexos entre amilose-lipidios atuam na funcionalidade do amido, por exemplo,
a complexagdo com lipidios reduz a solubilidade do amido na &gua, altera as propriedades
reoldgicas das pastas, diminui a capacidade de inchago, aumenta a temperatura de
gelatinizacdo, reduz a rigidez do gel, atrasa a retrogradacdo e reduz a susceptibilidade a
hidrélise enziméatica (COPELAND, et al., 2009).
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O teor de cinzas do amido foi de 0,13 £ 0,00%, valor proximo foi encontrado para
amido de feijdo preto e superior ao de amido de milho (Tabela 5). No Brasil, a legislacdo
estabelece que o teor maximo de cinzas seja de 0,5%, sendo assim, o amido analisado mostra-
se de acordo com o padrdo estabelecido para este parametro (MESQUITA, et a., 2016). Entre
0s componentes encontrados nas cinzas do amido estdo principalmente o fésforo, célcio,
potéssio, sodio e silicio (L1U, 2005).

O contetudo de fosforo do amido de feijdo caupi foi de 0,008%, tal nivel é baixo
comparado com amido de batata (0,08%), embora préximos a outros amidos de leguminosas
(por exemplo, feijdo preto com 0,008%); e menores que amido de arroz e amido de milho, o
qual apresentaram 0,02% em ambas as amostras (BETANCUR, et al., 2001).

No amido, o teor de fosforo esta relacionado com os grupos fosfato, ligados as
moléculas de amilopectina e conferem uma natureza polielectrolitica as cadeias. Essa natureza
ionica permite que as dispersdes de amido desenvolvam alta viscosidade (JIMENEZ-
HERNANDEZ; SALAZAR-MONTOY; RAMOS-RAMIREZ, 2007). Por exemplo, niveis
elevados de grupos ésteres de fosfato ddo a amilopectina uma carga ligeiramente negativa,
resultando em repulsdo coulombica que pode contribuir para o rapido entumecimento dos
gréanulos, maior viscosidade, maior clareza de pasta e baixa tendéncia de retrogradagédo
(CHEN; SCHOLS; VORAGEN, 2003).

4.3.2 Densidade absoluta do amido

Outro parametro importante na avaliacdo de um amido é a densidade. O amido de
feijdo caupi apresentou uma densidade absoluta de 1,39 = 0,03 g/mL, valor superior foi
relatado para amido de inhame com a densidade de 1,513 g/mL. A densidade do amido é de
fundamental importancia para propdsitos tecnologicos. Este parametro representa o conteido

de material, por unidade de volume real ocupado pelo material (SCHOCH; LEACH, 1964).

4.3.3 Teor de amilose aparente

O teor de amilose aparente do amido de feijdo caupi foi de 46,85 + 1,25%,
corroborando com resultado encontrado para amido de feijdo preto, cujo teor de amilose foi
de 45,4 £ 0,8 (DU, et al., 2014). O resultado apresentado esta dentro da faixa encontrada para
teor de amilose em amidos de leguminosas, a qual varia entre 17% a 52% (HE; WEI, 2017).
O teor de amilose desempenha um papel central afetando diversos parametros fisico-quimicos
dos amidos, uma vez que a fragdo amorfa dos granulos de amido é formada principalmente

por amilose, tais como: propriedades funcionais de gelatinizacdo e retrogradacdo do amido e
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suscetibilidade a hidrélise enzimatica (MESQUITA, et al., 2016). Em estudo realizado por
Demiate et al. (2016), o teor de amilose para feijdo caupi seco foi de 27,0 £ 0,45%, valor
inferior ao relatado nesta pesquisa. Essa diferenca pode esta relacionada ao estagio de
maturacdo dos graos das leguminosas. Em um estudo mais recente sobre amido de diferentes
cultivares de feijdo caupi coreano, o teor de amilose variou de 35,7+0,2% - 36,1 +0,7%
(KIM; WOO; CHUNG, 2018). O teor aparente de amilose em diferentes leguminosas pode
variar dentro da mesma espécie botanica. A diferenca no teor de amilose é afetada também
pela origem geogréafica e condi¢des climaticas durante o desenvolvimento do grdo (GANI, et
al., 2017). O amido com maiores teores de amilose tem uma alta resisténcia a digestdo e se
assemelha as fibras alimentares. Além disso, sdo importantes na formacdo de filmes
biodedradaveis (MESQUITA, et al., 2016).

4.3.4 Capacidade de absorc¢ao de 4gua e 6leo

O amido nativo de feijdo caupi apresentou a capacidade de absor¢cdo em agua (CAA)
de 68,24 g/100g, valor superior foi relatado para amido nativo de feijdo andi (Cajanus cajan
L.) com 170,87 g/100g da CAA. Torruco-Uco e Betancur-Ancona (2007) encontraram em
amido nativo de uma espécie de tubérculo denominado makal (Xanthosoma yucatanensis)
uma CAA de 19,2 g/100 g, resultado inferior ao relatado nesta pesquisa.

As diferencas de CAA de amidos de diferentes tipos provavelmente poderiam ser
atribuidas a variagdo em sua estrutura granular. A capacidade dos grupos hidroxila para
formar ligagcOes de hidrogénio e covalentes entre cadeias de amido reduz a CAA (AL, et al.,
2016).

A capacidade de absorcdo em 6leo (CAO) foi de 53,35 g/100 g para o0 amido de feijdo
caupi. Mendes et al. (2015) expuseram valor de CAO do amido nativo de semente de manga
(59,78 g/100 g) proximo ao encontrado para o amido nativo desta pesquisa.

Como o amido ndo possui grupos apolares, a absor¢do de Oleo é apenas um
aprisionamento fisico e depende da forma e do tamanho do amido. O aumento na CAO pode
estar ligado a deformacdo na estrutura fisica do amido e é de grande importancia, pois a
gordura atua como retentor do sabor e também aumenta a percep¢do dos alimentos na boca
(BASHIR; AGGARWAL, 2017; AL, et al., 2016).

4.3.5 Estabilidade de congelamento e descongelamento
O amido de feijdo caupi apresentou menor sinérese nas primeiras 24 h de analise com

aumento na quantidade de agua liberada no segundo ciclo (48 h), sequido de diminui¢do no
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terceiro (72 h) e quarto ciclo (96 h) e tendo um aumento no ultimo ciclo (120 h) de
armazenamento totalizando um teor de 8,89% de agua liberada no periodo de 120 h, o que é
considero alto (Figura 12). Resultado semelhante foi atribuido ao amido de castanha da
cultivar Yankui com 8,3 % ap0s cinco ciclos de congelamento e descongelamento e superior
ao relatado sobre amido de maca (Lepidium meyenii Walpers), com 4,5% de sinérese (LIU, et
al., 2015; RONDAN-SANABRIA; FINARDI-FILHO, 2009).

A medida que a retrogradacio progride, a agua é expelida do gel de amido devido &
recristalizacdo e reassociacdo de moléculas de amido. A sinérese € estimada pela quantidade
de &gua separada durante o armazenamento do gel em baixa temperatura (por exemplo, 4° C)
ou do processo de congelacdo-descongelacdo. A concentracdo de gel, histérico térmico e
configuracBes de centrifugacdo podem impactar significativamente na sinérese do gel de
amido (LI; ZHU, 2018).
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Figura 12. Estabilidade do gel de amido de feijdo caupi

Amidos com alto valor de amilose, tais como batata (20,1-31,0%), milho (22,4-32,5%)
e inhame (28,7-29,9%) apresentam elevada sinérese, devido a grande quantidade de agua
expelida durante o processo de retrogradagdo (RONDAN-SANABRIA; FINARDI-FILHO,
2009).

Este alto grau de sinérese para géis de leguminosas pode ser explicado pelo seu alto
teor de amilose. A amilose é instavel em &gua, uma vez que precipita rapidamente no inicio
da gelificacdo. Assim, favorece o desenvolvimento da rigidez quando os géis sao resfriados
ou armazenados (BETANCUR, et al., 2001).
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Hoover e colaboradores (1997) afirmaram que a quantidade de &gua excluida na fase
de congelamento-descongelamento seria o resultado do aumento da magnitude das forcas de
ligacdo de hidrogénio devido a interacdo entre as cadeias de amido (amilose-amilose, amilose-
amilopectina e amilopectina-amilopectina) durante o armazenamento sob congelamento.

A baixa estabilidade do gel do amido de feijdo caupi nessas condic¢des sugere que ele

ndo € adequado para uso em sistemas alimentares que envolvem processos de congelamento.

4.3.6 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

A microscopia eletronica de varredura no amido de feijdo caupi revelou granulos
predominantemente ovais e irregulares. As superficies dos granulos apresentavam-se lisas e
ndo mostrava evidéncia de fissuras ou rupturas, o que demonstra granulos integros e nédo
danificados (Figura 13). Estas caracteristicas estdo condizentes com amidos de leguminosas
relatadas anteriormente (DEMIATE, et al., 2016; REDDY, et al., 2017).

O didmetro médio dos granulos foi de 11,44 + 0,72 um, e estdo dentro da faixa de
outras leguminosas, como de amido de feijdo preto (6,61-52,48 um), de feijdo vermelho
(11,5-60,3 um) e de grdo de bico (5-14 um) (MA, et al.,, 2017; DU, et al., 2014,
DEMIRKESEN-BICAK, et al. 2018).

3%.1,000 10pm  ——
s LAM _ : ) ogoz 40 Jan 2018
Figura 13. Micrografia eletronica de varredura (MEV) (em ampliagdo x 1000) de amido nativo de feijdo caupi.
FONTE: O autor

Segundo Singh et al. (2003) as propriedades fisico-quimicas, como o teor de amilose,
0 poder de inchamento e a capacidade de absorcdo de &gua, estdo significativamente

correlacionadas com o tamanho médio dos granulos dos amidos. J& Ovando-Martinez et al.
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(2011) aponta que as diferengas no tamanho do grénulo e a distribuicdo do tamanho dos
granulos também podem ter influéncia na digestibilidade do amido.
As diferentes morfologias dos amidos podem ser atribuidas a origem bioldgica, a

bioquimica dos amiloplastos e a fisiologia das plantas (MA, et al., 2017).

4.3.7 Espectroscopia na Regido Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR)

O amido isolado foi analisado usando FTIR para avaliar a existéncia de grupos
funcionais e para a elucidacdo da estrutura. O espectro do amido de feijdo caupi (Figura 14)
exibiu bandas de absor¢do em torno de 754, 906, 993, 1180, 1449, 1600, 1640, 2923, 3276
cm™ confirmando a natureza polissacaridica do amido (WANG; REDDY; XU, 2018).
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Figura 14. Espetro FTIR do amido de feijdo caupi

A faixa larga em torno de 3276 cm™ representa o complexo alongamento de vibracéo
que contém grupos hidroxila livres, inter e intra-moleculares (REDDY, et al., 2017). A faixa
observada em 2923 cm™ corresponde & vibracéo de alongamento do hidrogénio em relaco as
ligacbes (C—H) associadas ao anel de glicopiranose (MOO-HUCHIN, et al., 2015). A agua
absorvida pelo amido aparece no espectro com uma banda média caracteristica entre 1640-
1650 cm™(JAMIR; SESHAGIRIRAO, 2017). Essa banda surge das vibracdes de moléculas
de &4gua adsorvidas na regido néo cristalina (XIONG, et al., 2017). Os picos observados entre
754 e 993 cm™ foram devidos a ligacdo de hidrogénio do grupo O—H, vibracdo no modo
esquelético da ligacdo glicosidica a-1,4 e estiramento C—C, respectivamente. (REDDY, et al.,
2017). Na regido conhecida como “impressao digital”, picos caracteristicos de amido podem

ser observados em 1146, 1080 e 993 cm1, correspondente as vibrac6es de ligagdes de C-O-C
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de glicose, e em 906, 927, 861, 754, 695 e 539 cm™, atribuidos ao anel de piranose (MOO-
HUCHIN, et al., 2015).
4.4.8 Andlise Termogravimetrica

O comportamento térmico do amido de feijdo caupi foi investigado com analises

termogravimétricas. As curvas TG/DTG e DTA do amido de feijdo caupi estdo apresentadas

na Figura 15.
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Figura 15. Perfil do amido de feijdo caupi nas curvas de TG (—), DTG (---) e DTA (-—).

As curvas TG mostra que a decomposic¢do ocorreu em trés etapas principais de perda
de massa. A primeira perda em massa ocorreu de 60 °C- 100 °C, o que pode ser associado a
desidratacdo e a perda de compostos volateis. Nessa estapa houve a perda de + 13% de
umidade, valor semelhante ao encontrado na analise de umidade (12,27%), confirmando o
evento com a desidratagdo (HORNUNG, et al., 2017).

A segunda etapa pode ser atribuida & degradacdo da amostra orgénica, em especial
amilose e amilopectina, a qual ocorreu entre 320 °C e 338 °C, nesta etapa a amostra
apresentou uma perda de massa de aproximadamente 63%. A terceira etapa foi atribuida para
carbonizacédo e formacao de cinzas, 0 que ocorre geralmente em temperaturas acima de 550
°C, enquanto a degradacdo quase completa do amido pode ser observada em torno de 600 °C
(NOGUEIRA, et al., 2018). A carbonizacgdo do amido do feijao caupi ocorreu na temperatura

de 584 °C, enquanto a formacdo de cinzas (9%) na temperatura de 650 °C.
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Os eventos fisicos que ndo envolvem perda de massa sdo evidenciados apenas nas
curvas DTA, a qual esta representada na Figura 15. Nessa curva estdo apresentados cinco
picos endotérmicos. Na segunda etapa da curva TG, onde ocorre o maior percentual de massa
perdida (63%), € possivel observar a degradacdo dos componentes do amido através da curva
de DTA representados em trés picos endotérmicos. Os trés picos centrais na curva DTA (289
°C, 320 °C e 349 °C) indica a presenca de compostos com propriedades téermicas semelhantes,
que € caracteristico dos homopolissacarideos, grupo onde o amido € encontrado (CORDOBA,
etal., 2016).

O pico endotérmico que ocorre na temperatura de 289 °C foi atribuido a degradacéo
dos &cidos graxos. De acordo com Golestaneh, et al. (2018) a estabilidade térmica dos acidos
graxos varia em funcgédo do acido graxo avaliado, com a decomposi¢do em nano particulas °C
entre 110 °C e 295 °C. Os picos endotérmicos vistos na curva DTA que ocorre na temperatura
de 320 °C e 349 °C e pode estar relacionado processo de degradacdo da quebra da cadeia de
amilose e amilopectina (ELMI SHARLINA, et al., 2017). Segundo Stawski (2008), as
degradacbes das fracbes do amido ocorrem em duas temperaturas distintas, a primeira
degradacéo esta relacionada a amilose, iniciando a temperatura de aproximadamente de 300
°C, ja a amilopectina resiste mais a degradacdo e sua decomposicao € iniciada a cerca de 338
°C.

O pico estreito e longo da curva DTG indica que uma rapida reacdo de degradacao
ocorre nas temperaturas, de 300 a 338 ° C. A temperatura de decomposicdo térmica do amido
de feijdo caupi foi de 319,93 °C. Como resultado, o amido de feijdo caupi tem boa
estabilidade térmica porque ndo se decompde a 190 °C (ELMI SHARLINA, et al. 2017).

4.3.9 Propriedades Reologicas do amido

O amido, quando aquecido na presenca de excesso de agua, é submetido a transicdo de
fase de desordem conhecida como gelatinizagdo em uma faixa de temperatura tipica da fonte
de amido. As propriedades da pasta de amido séo afetadas pelos teores de amilose, lipidios e
fosforo e pela distribuicdo dos comprimentos de ramificacfes da cadeia de amilopectina
(MESQUITA, et al., 2016).

As caracteristicas de colagem desempenham um papel importante na selecdo de uma
variedade para uso na indudstria como espessante e aglutinante (WANG; REDDY'; XU, 2018).
Os resultados obtidos para as propriedades da pasta de amido de feijdo caupi séo apresentados

na Figura 16 e Tabela 6.
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Figura 16. Viscoamilografia da pasta do amido de feijdo caupi

O pico de viscosidade da amostra, que é a capacidade do amido de inchar livremente
antes de sua quebra fisica, foi de 5091 cP, valor proximo foi relatado para amido batata (5523
cP) e inferior para o amido de arroz (2000 cP) (LIU, 2003). Em um estudo realizado com
farinha de feijdo, Hamid et al. (2015) explica que o valor mais alto do pico de viscosidade
pode ser atribuido ao seu maior valor de teor de amilose. Essa afirmacéo foi confirmada por
Jan et al. (2017), em um estudo com amidos de duas variedades de quinoa, o qual relatou um
baixo teor de amilose (9,46% e 12,10%) e um baixo pico de viscosidade para amdas as
amostras (386,4 cP e 207 RVU).

A viscosidade minima da amostra foi de 3112 cP, valor préximo foi relatado para
amido de castanha d’agua apresentando um valor de 3258 cP. Normalmente, a viscosidade
minima caracteriza-se pelo declinio na viscosidade do amido apds o pico de viscosidade
devido a quebra dos granulos de amido por alta temperatura (95 °C) (WANG; REDDY; XU,
2018).

A viscosidade minima foi seguida pela diminuicdo da viscosidade conhecida como
quebra da viscosidade e o valor foi de 1978 cP para o feijdo caupi. Segundo Wani et al.
(2012), a quebra da viscosidade é a medida da vulnerabilidade do amido cozido a
decomposi¢do. Quanto maior o valor da quebra da viscosidade, menor € a capacidade da
amostra de amido para suportar o aguecimento e tensdo de cisalhamento durante o cozimento
(ADEBOWALE; ADEYEMI; OSHODI, 2005). A quebra da viscosidade tem sido

influenciada pela extensdo da lixiviacdo da amilose, formacdo do complexo amilose-lipidio,
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atrito entre granulos inchados, inchago de granulos e competicdo entre amilose lixiviada e
granulos restantes para agua livre (HAMID, et al., 2015).

Na quebra da viscosidade, os granulos dilatados se rompem mais e as moléculas de
amilose séo lixiviadas. A medida que a temperatura diminui (50 °C), moléculas de amilose e
amilopectina lixiviadas tendem a se associar novamente, e ocorre a retrogradacao do amido
(WANG; REDDY; XU, 2018). O alto valor da retrogradacao do amido de feijédo caupi (1099
cP) pode ser explicado pelo seu alto teor de amilose. Em um estudo realizado por Hamid et al.
(2015), sobre farinhas de feijao caupi, foi relatado que a alta tendéncia de retrogradacdo da
amostra seria indicada para produtos alimenticios como macarrdo oriental sem gluten.

A viscosidade final foi de 4211 cP, valor proximo foi dado ao amido de milho com
4173 Cp e superior ao amido de feijdo roxo (2569 cP) (WANG; REDDY; XU, 2018). Este
parametro é usado para definir uma qualidade particular de amido e também indica a
estabilidade da pasta de amido cozida em uso real. O aumento da viscosidade final pode ser
atribuido a agregacdo das moléculas de amilose no resfriamento (KAUR, et al., 2007).

Por outro lado, diferencas entre as cultivares na viscosidade final esta associada a
diferencas nos teores de amilose. Ao que tudo indica, os amidos com alto teor de amilose
reassociam mais prontamente do que os amidos com alto teor de amilopectina. Isso ocorre
porque as cadeias lineares (moléculas de amilose) podem se orientar paralelamente (WANG;
REDDY; XU, 2018).

Tabela 6. Propriedades de pasta por RVA do amido de feijdo caupi

Parametros Amido nativo
Pico de viscosidade (cP) 5091 + 1,10
Viscosidade minima (cP) 3112 +1,95
Quebra de viscosidade (cP) 1978 £ 0,25
Viscosidade final (cP) 4211 +1,33
Retrogradacéo (cP) 1099 + 0,54
Temperatura da pasta (°C) 78,7+0,81

* Cada valor representa a média e o desvio-padrdo de duas determinacdes

A temperatura de pasta do amido do feijdo caupi foi de 78,7 °C, valores proximos
foram relatados para amidos de diferentes espécies de feijdo, o qual variou entre 76,6 e 77,8
°C. A alta temperatura da pasta de amido de feijdo indica que este amido tem uma maior
resisténcia ao entumecimento e a ruptura (DU, et al., 2014).
4.4 CONCLUSAO

Amido de feijdo caupi (Vigna unguiculata L.) é uma fonte de amido ndo convencional. A

origem da fonte de amido, o alto teor de amilose aparente, resisténcia ao inchago e elevada
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temperatura de gelatinizacdo sugerem que o amido contenha teores consideraveis de amido
resistente. O amido apresentou um teor de amilose aparente de 46% e alto teor de
retrogradacdo o que podem estar correlacionados. O amido apresentou uma boa estabilidade
térmica com degradacdo na temperatura de 319 °C. Os espectros de FTIR do amido confirma
sua natureza de carboidratos. O amido apresentou alto valor de pico de viscosidade,
resisténcia a temperatura de pasta, porém obteve elevada tendéncia a retrogradar, ndo sendo
apropriado para formulas infantis ou sopas desidratadas. A industria de conservas podera
utilizar este amido, devido a sua resisténcia ao aumento da temperatura. O amido apresentou
elevada sinérese, ndo sendo indicado para produtos que utilize o processo de congelamentos.
A maior capacidade de absorcdo de agua e menor absor¢do de Gleo sugere a indicagdo para

produtos de panificacdo e de fritura, pois leva a maior crocancia.
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5. CAPITULO IIl — PROPRIEDADES FISICO-QUIMICAS E FUNCIONAIS DE
AMIDO DE FEIJAO MANGALO (Lablab purpureus L.)

Propriedades fisico-quimicas e funcionais de amido de feijdo Mangald (Lablab purpureus
L.)
Physicochemical and Functional Properties of Mangal6 Bean (Lablab purpureus L.)
Starch
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Resumo
O amido é um carboidrato encontrado em abundancia na natureza, e pode ser extraido de

diversas fontes boténicas. A crescente procura por novas fontes amilacéas faz com que fontes
ndo convencionais de amidos, seja alvo de diversas pesquisas. O objetivo deste trabalho foi
fornecer uma visdo geral das propriedades fisico-quimicas e estruturais do amido de feijao
mangalé. A composi¢do quimica do amido de feijao de mangal6 foi: 9,37 % de umidade,
0,18% de cinzas, 0,09% de lipidios, 0,007% de fosforo e 45,32% de amilose aparente. Os
padrées DRX confirmaram a presenca de cristalinidade tipo C, o qual é tipico de leguminosas.
Estudos de TG-DTA indicaram que o amido isolado tem a capacidade de suportar altas
temperaturas. A grande capacidade de absor¢do em agua sugere a incorporacao do amido em
produtos cozidos e enlatados.

Palavras-chave: Leguminosas; feijdo verde; polimeros; propriedades funcionais;
aplicabilidade.

Abstract

Starch is a carbohydrate found in large quantities in nature, and can be extracted from various
botanical sources. The search for new amylaceous sources makes unconventional sources of
starches the target of several researches. The object is to provide an overview of the physical
and chemical properties of lablab bean starch. The chemical composition of lablab beans
starch was: 9.37% moisture, 0.18% ash, 0.09% lipid, 0.07% phosphorus and 45.32% apparent
amylose. The DRX standards confirm the presence of type C crystalline, which is typical of
legumes. Studies of TG-DTA indicated that the almond was able to withstand high
temperatures. A large carrying capacity may suggest a mixture of baked and canned products.

Keywords: Legumes; green bean; polymers; functional properties; applicability.

5.1 INTRODUCAO

O amido € o principal carboidrato de reserva energética das plantas, o qual é composto
por dois polissacarideos denominados de amilose e amilopectina, representada
respectivamente pela sua configuracio linear e ramificada. (SARKAA; DVORACEK, 2017).
A proporcéo destas fraces caracteriza o amido (ZORTEA-GUIDOLLI, et al., 2017).
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A produgdo mundial de amido e de aproximadamente dois bilhdes de toneladas por
ano, que inclui cereais, como arroz, milho, trigo, cevada e outros (FAO, 2017). As fontes de
amido variam em todo o mundo e suas propriedades funcionais também podem ser diferentes
dependendo da cultivar e das condicdes de crescimento (LUCHESE; SPADA; TESSARO,
2017).

O amido puro é branco, inodoro, insipido e insollvel em &gua fria e em solventes
organicos (ELMI SHARLINA, et al., 2017). Uma das principais caracteristicas dos amidos é a
sua versatilidade como agente gelificante, espessante, aglutinante e estabilizador de emulsao
(ELMI SHARLINA, et al., 2017; TORRES, et al., 2017). A versatilidade das diferentes fontes
botanicas de amido vem impulsionando o interesse da industria por esse polissacarideo
(DAUDT, et al., 2014).

Diversas pesquisas tém sido realizadas para identificar caracteristicas especiais de
amido de diferentes fontes, sejam convencionais ou ndo. Os amidos convencionais como de
milho, arroz, mandioca e batata sdo bastante estudados (ABEGUNDE, et al., 2013;
DEMIATE, et al., 2016; SANCHEZ, et al., 2017; ZHU, 2017; MAHMOOD, et al.,
2017;TAN, et al., 2017). Entretanto, os amidos menos comuns precisam ser investigados, por
exemplo, como o de leguminosas.

Lablab purpureus L. ou feijdo Mangal6, € uma espécie vegetal da familia das
leguminosas, e apresenta diversas variedades em todo o mundo (LACERDA et al., 2017).
Esta leguminosa é adaptavel a seca e consegue resistir a diversas condi¢fes climaticas, o que
possibilita o cultivo o ano todo (FAO, 2018). Embora esta espécie seja uma fonte rica em
proteinas (20,19%) e amido (41,86%), a presenca de fatores antinutricionais e toxinas
limitaram seu consumo direto (SOUZA, et al., 1992).

O objetivo do presente trabalho foi investigar os aspectos fisico-quimicos e
propriedades funcionais do amido do feijdo Mangald (Lablab purpureus) imaturo, visando
ampliar o conhecimento sobre suas possiveis aplicagdes industriais.

5.2 MATERIAL E METODOS
5.2.1 Materiais

O presente trabalho foi realizado no laboratério de panificacdo do Departamento de
Tecnologia da Universidade Estadual de Feira de Santana (UEFS). As sementes de feijdo
mangal6 (Figura 17) (Lablab purpureus) no estagio de maturacdo verde foram adquiridas no
centro de abastecimento e comercio local da cidade de Feira de Santana-BA. Todos os

produtos quimicos utilizados neste estudo foram de grau analitico.
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Figura 17. Imagem da espécie de feijao e seu amido isolado. (A) Feijao mangald no estagio de maturacao verde.
(B) Amido de feijdo mangald.
Fonte: O autor

5.2.2 Extragdo do amido

Inicialmente o feijdo foi higienizado em &gua potavel, sanitizado em solucdo de 200
ppm de cloro residual e secos a temperatura ambiente. A extracdo do amido foi baseado na
metodologia descrita por Sathe e Salunkhe (1981), com adaptacBes. A matéria-prima foi
triturada em liquidificador, com adicdo de agua, na proporcdo de 2:1 (&gua: feijao) por
aproximadamente 5 minutos. Apos a desintegracdo, o material foi prensado em tecido voal,
sendo o permeado lavado quatro vezes com agua destilada. Para cada lavagem, uma etapa de
decantagdo foi realizada durante 4 horas sob-refrigeracdo (6 °C). O sobrenadante foi
descartado e o material resultante foi seco em estufa a 40 °C, durante 24 horas. Apds seco, 0
amido foi desintegrado em moinho de facas e peneirado em peneira de 80 mesh e armazenado
em recipiente de vidro com tampa a temperatura ambiente até o0 momento da anélise. O

rendimento de extracgdo foi calculado usando a Equagéo (1):

Amido extraido (g) x 100
Semente total (g)

Rendimento (%) =

1)

5.2.3 Composicao Quimica

Foram realizadas as analises de umidade pelo método gravimétrico, em estufa com
circulacdo de ar a 105 °C até peso constante (AOAC, 1995); lipideos totais segundo a
metodologia descrita por Bligh & Dyer (1959), utilizando as misturas dos solventes:
cloroférmio, metanol e agua. A quantidade de cinzas presente no amido foi determinada em

forno-mufla a 550 °C, até peso constante (AOAC, 1995). O elemento fdsforo foi determinado
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de acordo com o método descrito por Fisk e Subarow (1925) por espectrofotometria na regido
do visivel a 420 nm.

5.2.4 Densidade absoluta do amido

A densidade absoluta do amido foi determinada por meio do deslocamento de liquido
segundo metodologia recomendada por Schoch e Leach (1964). A densidade absoluta (D) do

amido foi calculada de acordo com a Equagdo (2):

D (g/ml) = = )

Onde: a = peso do amido em gramas; b = peso do frasco com xileno; ¢ = peso do frasco com

xileno e amostra; d= densidade do xileno; Densidade do xileno= Densidade / 20°C: 0,860
(861 kg/m3).

5.2.5 Teor de amilose aparente

O teor de amilose aparente foi determinado por método colorimétrico, com leitura a
610 nm em espectrofotdmetro conforme descrito por Martinez e Cuevas (1989). A amostra de
amido (100 mg) foi pesada e adicionada 1 mL de alcool etilico 96% GL e 9 mL de solugdo de
NaOH 1 N e a suspensdo foi aquecida (100 °C). A amostra dispersa foi transferida para um
baldo volumétrico de 100 mL e o volume foi completado com agua destilada. Em um baldo de
100 mL foi pipetada um aliquota de 5 mL da solucéo anterior e adicionado 1 mL de &cido
acético 1 N e 2 mL de solucédo de iodo 2% (p/v), onde foi completado o volume de cada baldo
volumétrico com agua destilada. O teor de amilose foi determinado a partir de uma curva

analitica desenvolvida usando 40 mg de amilose pura (Sigma).
5.2.6 Capacidade de absorc¢ao de 4gua e de 6leo

Para esta determinacdo, foi usado o método de Beuchat (1977), com adaptacdes. Um
volume de 10 mL de agua (destilada) ou do 6leo (Oleo de Soja- Marca Soya) foi adicionado a
1 g da amostra pesada em tubos de centrifuga. A suspensdo foi homogeneizada em vortex &
25 °C + 2 durante 30 segundos e em seguida deixada em repouso por 30 minutos.
Posteriormente os tubos foram fechados e centrifugados, por 15 minutos, a 3018 g. As
paredes externas dos tubos foram secas, e 0s tubos pesados. A massa da dgua ou do 6leo
absorvidas foi expressa em g.100g™ de amido em base seca. A absorcdo de agua e 6leo foi

calculada através da Equacéo (3).
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CA (g/100 g%) = (pc — ps)x 100 (3)
Onde: CA= Capacidade de absor¢do (dgua ou 0leo); pc = Peso do tubo com a amostra apos
centrifugacgéo; ps = Peso do tubo com a amostra seca.

5.2.7 Ciclo de congelamento e descongelamento

Uma suspensdo aquosa de amido (5 g/100 g) foi aquecida a 95 °C com agitacdo suave
constante durante 30 min, e depois se arrefeceu para a temperatura ambiente num banho de
agua gelada. A pasta foi pesada (15 g) em tubos de centrifuga e sujeitas a cinco ciclos de
congelamento e descongelamento sucessivos. As amostras foram congeladas a - 18 °C
durante 24 h e descongeladas a 30 °C durante 1,5 h, seguido por centrifugacdo a 3018 g
durante 30 min. O sobrenadante eliminado a partir do gel foi pesado, e a extensdo da sinérese
foi expressa como a percentagem de liquido separado por peso total de amostra no tubo de
ensaio (LEE; YOO, 2011).

Massa de dgua do sobrenadante (g)

Sinérese (%) = x 100 4)

Massa do gel (g)

5.2.8 Microscopia Eletronica de Varredura

Para a andlise dos granulos de amido de feijdo mangald foi utilizado o metalizador da
DENTON VACUUM, modelo DESK V onde as amostras foram metalizadas por 2 min.
depois analisadas no microscopio eletrénico de varredura da JEOL, modelo JSM-6610LV de
voltagem méxima de 30 kV.

5.2.9 Analise de Potencial Zeta

As medidas de tamanho de particula do amido de feijdo mangald foram realizadas
usando um Zeta-sizer (Zetasizer NanoZS, Malvern). Uma suspensdo de 0,01% de amido de
feijdio mangalé foi preparada e homogeneizada em baldo volumeétrico. Um determinado
volume de suspenséo de particulas de amido foi injetado na célula Zeta-sizer e as medidas de

tamanho foram registradas apds atingir valores estaveis (MUKURUMBIRA, et al., 2017).

5.2.10 Difragédo de Raios-x (DRX)

O padrdo de DRX do amido de mangald foi obtido em Difratbmetro de Raios-X
Shimadzu, modelo XRD-6000 com monocromador de grafite operando com radiagao CuK (A
=1,5405 A) a 40 kV, 30 mA, 0,02 (fenda) na regido de 5-80 26 (LEMOS, et al., 2017).

5.2.11 Espectroscopia de absorcao na regido do infravermelho (FTIR)
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Para a caracterizagdo do amido, as amostras foram submetidas a analise em
espectrofotdmetro de absorcéo na regido do infravermelho com transformada de Fourrier da
Perkin Elmer, modelo Spectrum Two no modo de transmitancia com varredura de 4000 cm™ a
400 cm™ (LIMA et al., 2012).

5.2.12 Analise Termogravimétrica

A analise termogravimétrica (Analisador térmico DTG-60: SHIMADZU) de amido
nativo de feijdo mangal6 foi realizada para avaliar a estabilidade térmica de amostras sob
fluxo de nitrogénio de 50 mL / min™. As amostras foram aquecidas de 30 °C a 650 °C com

uma taxa de aquecimento de 10 ° C min™.

5.2.13 Analise reoldgica —Rapid Visco Analyser (RVA)

A determinacdo das propriedades de pasta ocorreu em equipamento RVA (Newport
Scientific), EMBRAPA Mandioca e Fruticultura, segundo a metodologia de DINIZ (2006). A
amostra, na concentracdo de 10%, foi submetida a temperatura de 50 °C por 1 minuto e
depois aquecida até 95 °C numa taxa de 6 °C/min, permanecendo nessa temperatura por 7
minutos. Em seguida, resfriou-se a amostra até 50 °C numa taxa de 6 °C/min. Nessa analise
foram obtidos os valores de temperatura de pasta, viscosidades méaxima, minima e final,
quebra de viscosidade (diferenca entre a viscosidade maxima e minima) e tendéncia a

retrogradacdo (diferenca entre a viscosidade final e minima) (OLIVEIRA, et al., 2009).

53 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.3.1 Composi¢ao quimica do amido

O rendimento de extracdo do amido de feijdo mangald foi de 6,13 + 0,24%, valores
superiores foram encontrados em amido de feijdo-arroz (Vigna umbellata) e amido de batata
doce, com valores de 20,6 = 0,6% e 10,9 £ 1,10%, respectivamente (MAARAN, et al., 2014;
MOORTHY, 2002). O baixo rendimento do amido de feijdo mangald pode ser atribuido a
presenca de uma fracdo de fibras finas altamente hidratadas que é derivada da parede celular
que envolve os granulos de amido. Razdes adicionais podem ser atribuidas a presenca de
algumas proteinas insolUveis e a associagdo compacta de granulos de amido de feijdo mangal®
com outras bimoléculas que poderiam estar presentes (ASHOGBON; AKINTAYO, 2013).
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O amido de feijao mangalo apresentou umidade de 9,37 + 0,21% (Tabela 1), a qual
estd dentro do limite recomendado para armazenamento seguro (méximo de 13%). A
diferenca de umidade entre os amidos de batata, mandioca, milho, quinoa e feijdo mangald
(Tabela 7) pode estar relacionada a diferenca de fonte botanica e dos métodos de extracao
(NOOR, et al., 2014).

Tabela 7. Composicdo quimica do amido de feijao mangald e amidos de outras fontes
botanicas.

Amido Umidade (%) Lipidios (%) Cinzas (%) Fosforo (%0)
Milho® 13,63 + 0,05 0,51+ 0,01 0,32 +£0,01 -
Arroz’ - - - -
Mandioca® 10,5+0,0 0,10+ 0,0 0,24 + 0,01 -
Batata® 8,1+0,4 0,46 +0,13 0,28 + 0,01 -
Quinoa* 8,49 + 0,29 0,40+0,11 0,22 + 0,02 -
Feij&o preto’ - 0,13 +0,00 0,15 + 0,00 0,008 + 0,000
Feijdo Mangald 9,37 +0,21 0,09 + 0,00 0,18 + 0,03 0,007 + 0,003

Os valores sd0 as médias + desvio padrdo de trés determinacdes (n = 3). Referéncias 'PRZETACZEK-
ROZNOWSKA, 2017; 2NAKTHONG, et al., 2017; *LOVERA, et al., 2017; “JAN, 2017; SAMBIGAIPALAN,
etal., 2011.

O amido de feijdo mangald apresentou baixo teor de lipidios (0,09 + 0,00%)
comparado com os amidos de batata, milho e quinoa (Tabela 7). Valores proximos foram
relatados para amido de mandioca (0,10 + 0,0%) e feijdo preto (0,13 £ 0,00%) (LOVERA, et
al., 2017; AMBIGAIPALAN, et al., 2011). Entende-se que a presenca de lipideos no amido
seja capaz de diminuir a susceptibilidade da amilose a hidrélise e evitar sua lixiviacdo durante
a gelatinizacdo, além de inibir o inchamento dos granulos durante o aquecimento e reduzir a
capacidade de absorcdo de agua (LI et al., 2016a).

O teor de cinzas do amido foi de 0,18 + 0,03%, o qual apresentou valor semelhante ao
amido de feijdo preto e quinoa e inferior aos de batata, mandioca e milho (Tabela 7). Esses
resultados estdo de acordo com as especificacBes exigidas pela Legislacdo brasileira para
amidos comerciais utilizados na industria de alimentos que permite 0,5% de cinzas (BRASIL,
1987).

O teor de fésforo encontrado no amido de feijdo mangal6 foi de 0,07 + 0,00% (Tabela
7). O fosforo, na forma de fosfato presentes no amido, podem afetar significativamente suas
propriedades fisico-quimicas, enfraquecendo a associac¢ao intermolecular e consequentemente
reduzindo a temperatura de gelatinizagio (NWOKOCHA E WILLIAMS, 2009). O fosforo
quando ligado de forma covalente ao granulo de amido é capaz de auxiliar a incorporagéo de

moléculas de agua, devido a sua organizagdo ionica e, assim, alterando as propriedades
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funcionais do amido, tais como gelatinizacdo, retrogradacdo, viscosidade e poder de inchago
(MESQUITA et al. 2016).

5.3.2 Densidade absoluta

A densidade, o amido de feijdo mangaldé apresentou um valor de 1,49 g/mL, valor
superior foi relatado para amido de fruta pdo com a densidade de 1,71 g/mL (KOH; LONG,
2012). A densidade é um fator importante no processo de extracdo, dado que este pardmetro
influencia economicamente na decisao de qual variedade processar. Quanto maior a densidade
do amido menor sera o tempo de retencdo nos decantadores e/ou nas centrifugas (NUNES;
SANTOS; CRUZ, 2009).

5.3.3 Teor de amilose aparente

O teor de amilose aparente do amido de feijdo mangal6 foi de 45,32 + 0,50%,
préximos aos valores relatados de amido de gengibre (43,0 £ 1,8%) e amido de feijao preto
(30,74 £ 0,95%) (POLICEGOUDRA; ARADHYA, 2008; SHUANG-KUI, et al., 2014) e
inferior ao observado para amido de feijdo azuki (Vigna angularis L.), que apresentou o teor
de 19,18 + 0,62% (REDDY; LUAN; XU, 2017). A concentracdo de amilose apresenta efeito
significativo nas propriedades funcionais e fisico-quimicas do amido, como na colagem,
gelatinizacdo, retrogradacdo e no inchago dos granulos de amido (KAUR; SANDHU; LIM,
2010). Em um estudo realizado com onze espécies de amido de feijdes, os autores observaram
a variacao entre 27,0 a 35,9% do teor de amilose entre estas leguminosas (DEMIATE, et al.,
2016), valores menores do que os observados no presente trabalho. Os resultados obtidos para
0 amido de feijao mangal6 estdo de acordo com o estudo de He e Wei (2017), que indica que
o0 teor de amilose para amido de sementes de leguminosas pode variar na faixa de 17 a 52%.
Segundo Ma et al. (2017), a variagdo no teor de amilose esta correlacionada com a diferenca

entre fontes botéanicas, condi¢6es climéticas e tipo de solo.
5.3.4 Capacidade de absorc¢éo de &gua e 6leo

O amido de feijdo mangald apresentou maior capacidade de absorcdo em agua (CAA)
(92,29 g/100 g) que em oleo (CAO) (64,75 g/100 g). Valores proximos foram relatados para
amido nativo de améndoa do caroco de manga, com absor¢do de agua e 6leo de 98,58 e 59,78
0/100 g, respectivamente (MENDES; BORA,; RIBEIRO, 2012). A CAA geralmente depende

da estrutura molecular, das regides cristalinas e amorfas dentro do amido e da distribuicdo do
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tamanho do granulo. E uma funcdo de numerosos parametros, como a presenca de ligacdes de
hidrogénio, caracteristicas conformacionais e a disponibilidade de grupos hidrofilicos entre os
amidos. A capacidade de absorcao de dleo é dependente do aprisionamento fisico do 6leo na
estrutura do amido (WANI, et al., 2015; REDDY; LUAN; XU, 2017; SHAH, et al., 2017;
BASHIR; AGGARWAL, 2017).

5.3.5 Estabilidade de congelamento e descongelamento

O amido de feijdo mangal6 apresentou alta sinérese e, portanto, baixa estabilidade nos
ciclos de congelamento e descongelamento (Figura 18). A quantidade de agua separada dos
géis durante o congelamento foi elevada no primeiro ciclo e logo foi diminuindo com o tempo
de armazenamento. No total do ciclo de congelamento e descongelamento o gel do amido de
feijdo mangald apresentou uma sinérese de 10,24%. Valor inferior foi observado para o amido

de diferentes espécies de castanha, a qual variou de 4,6-8,3% (LIU, et al., 2015).

12

Sinérese (%)

1°Ciclo 2°Ciclo 3°Ciclo 4°Ciclo 5°Ciclo  Total (%)

Ciclos de congelamentos

Figura 18. Estabilidade do gel de amido de feijdo mangald

As pastas de amido sofrem transformacgfes estruturais por resfriamento lento ou
natural, ap6s tratamento térmico que no conjunto sdo relatadas como retrogradacdo. A
retrogradacdo ocorre quando as moléculas de amido se reassociam e formam estrutura
ordenada. Durante esse processo, ha liberacdo de &gua, fendmeno denominado de sinérese
(OLIVEIRA, et al., 2009).
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A agregacdo de amilose e a cristalizacdo foram relatadas como sendo concluidas nas
primeiras horas de armazenamento, enquanto a agregacdo de amilopectina e a cristalizacéo
ocorrem em estagios posteriores (TORRUCO-UCO; BETANCUR-ANCONA, 2007). O
elevado teor de amilose do amido de feijdo mangalé pode explicar alta sinérese durante os

primeiros ciclos de congelamento e descongelamento.

A baixa estabilidade do gel do amido de feijdo mangald nessas condicGes sugere que
ele ndo é adequado para uso em sistemas alimentares que envolvem processos de

congelamento.

5.3.6 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

As caracteristicas morfolégicas dos amidos de feijao mangalé foram analisadas por
MEYV e representadas na Figura 19. As superficies dos granulos de amido de feijdo mangald
pareciam suaves e lisas com presenca de algumas ranhuras e rugosidade em alguns granulos,
assim como relatado para amido de feijao do cultivar Pinto Durango (Phaseolus vulgares L.)
(OVANDO-MARTINEZ, et al., 2011).

O didametro médio dos granulos dos amidos dos feijées mangal6 foi de 17,33 + 1,65
um, e estdo dentro da faixa de didametros médios relatados para outras leguminosas (MA, et
al., 2017; DU, et al., 2014; DEMIRKESEN-BICAK, et al. 2018). Este resultado concorda
com as caracteristicas morfologicas e didmetro médio para os amidos obtidos de trés
variedades da mesma espécie (Lablab purpureus), o qual que variou entre 17,77- 19,76 um
(NWOKOCHA; SOETANB; WILLIAMS, 2010).
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Figura 19. Micrografia eletronica de varredura (MEV) (em ampliagdo x 1000) de amido nativo de feijao
mangald

A Dbiossintese de amido induz variabilidade natural em moléculas de amilose e
amilopectina, que podem ser responsaveis pela diversidade de granulos (MA et al., 2017). A
distribuicdo granulométrica do amido gerou grande interesse nos ultimos tempos e varios

estudos examinaram a influéncia da distribuicéo.
5.3.7 Potencial Zeta e Indice de Polidispersividade

A carga superficial desempenha um papel fundamental quando o amido é combinado
com outros biopolimeros para o revestimento de goticulas em diferentes configuracdes de
emulsdo (UTRILLA-COELLO et al., 2014).0 potencial zeta € um indice comumente usado
para quantificar cargas em biopolimeros. O amido de feijao mangald apresentou cargas
negativas com valor do potencial zeta de -15 mV demostrando tendéncia a se aglomerar. O
amido tem carga superficial negativa porque os grupos hidroxilo tendem a se ionizar em agua.
Segundo Utrilla-Coello et al. (2014), existe uma correlacdo positiva entre o teor de amilose e
0 potencial zeta, sugerindo que as moléculas de amilose afetam em grande parte a atividade
eletroquimica dos sistemas coloidais. O valor médio do indice de polidispersividade (PDI) foi
superior a 0,5, indicando que o tamanho das particulas de amido de feijdo mangal6é segue um

padrdo de distribuicdo heterogénea (LI, et al., 2016b).

5.3.8 Difracéo de Raios X
O amido é um biopolimero contendo granulos semi-cristalinos com padrdes

polimdrficos variaveis, que sdo caracterizados em tipos A, B e C, com base em seus padrfes
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de raios-X (QIN, et al., 2016). O difratograma de raios-X do amido obtido a partir do feijdo de
mangald no estagio de maturagdo verde apresentou picos caracteristicos em torno de 5,6 °, 15
°, 17,9 °e 22,9 °em 20 (Figura 20). Estes resultados indicam que o amido de feijdo mangald
apresenta um padréo cristalino de tipo C (uma mistura de tipo A e B), que ¢ a caracteristica de
amido de leguminosas (MIAO; ZHANG; JIANG, 2009; HE; WEI, 2017). Segundo He e Wei
(2017), o amido de tipo A exibe dois fortes picos de difracdo a cerca de 15 ° e 23 ° 26 ¢ um
dupleto em torno de 17 ° e 18 °© 26, ja o amido de tipo B possui um pico de difracdo mais forte
a cerca de 17° 20, e poucos picos pequenos em torno de 15°, 22° e 24° 20, e um pico
caracteristico a cerca de 5,6° 20. Este resultado corrobora com estudos anteriores para amidos
de diferentes espécies de feijoes (AMBIGAIPALAN, et al., 2011; MAARAN, et al., 2014).
De acordo com He e Wei (2017), o amido de tipo C pode ainda ser dividido em trés tipos: tipo
Ca (mais proximo ao tipo A), tipo Cg (mais perto do tipo B) e tipo Cc (tipo C tipico). O
padrdo DRX do amido tipico de tipo C da picos singulares a cerca de 17 © ¢ 23 °© 260, e alguns
picos pequenos em torno de 5,6 © e 15 © 26. Os padroes DRX dos amidos de tipo Ca e Cg séo
semelhantes aos de tipo C, mas ha um pico de ombro em cerca de 18 ° 26 e um forte pico de
singleto a 23 ° 26 para amido de tipo Ca e dois picos de ombro a cerca de 22 ° e 24 ° 20 para
amido de tipo Cg. Por essa classificagdo o amido de feijdo mangald pertence ao tipo Ca esta
classificacdo também foi correspondente para o amido de feijdo fava (CAl, et al, 2014).
Segundo Cai et al. (2014) valores mais altos para temperaturas de gelatinizacdo sdo atribuidos
a amidos com padrdo de cristalinidade tipo C e Ca. De acordo com Huang, et al. (2007), o
padrdo de difracdo de raios-X pode depender da origem do amido assim como as condicfes de

crescimento ambiental.
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Figura 20. Difratograma de Raios-X de amido de feijdo mangald
De acordo com resultados exibidos por Salgado et al. (2005), a maturagdo também é
um dos fatores que influenciam no grau de cristalinidade do amido. Seu estudo relata que a
mesma espécie de feijdo em diferentes graus de maturacdo, maduro e verde, exibiram grau de
cristalinidade tipo A e C, respectivamente. Portanto, o fato de os amidos apresentarem
padrées de difracdo diferentes € um indicativo de que eles possuem uma diferenca na
estruturacdo da dupla hélice que forma o cristal, e isto também implica na definicdo de suas
propriedades funcionais (WEBER; COLLARES-QUEIROZ). Outros padrdes do tipo A, B e
C, foram relatados para amido de milho (LUCHESE; SPADA; TESSARO, 2017), para amido
de batata (PARADA; AGUILERA, 2012), e para amido de grdo-de-bico e feijdo caupi
(HUANG, et al., 2007), respectivamente.

5.3.9 Espectroscopia na Regido Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR)

A caracterizacdo estrutural de amostra do amido nativo de feijdo mangald foi realizada
atraves da espectroscopia na regido de infravermelho com transformada de Fourier. A Figura
21 exibe os espectrogramas de amido de feijdo mangald. As bandas caracteristicas do amido
sdo divididas em trés regides principais: regido de estiramento de O-H (entre 3000 e 3600 cm’
1), regides de alongamento de C-H (2800-3000 cm™) e regi&o de impressao digital (abaixo de
800 cm™, 800-1500 cm™), na qual configura a individualidade de cada amostra (JOSH], et al.,
2013; MOO-HUCHIN, et al., 2015; TEIXEIRA, et al., 2018).
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Figura 21. Espetro FTIR do amido de feijdo mangald

O resultado da andlise exibe o surgimento de uma banda larga em 3609-3020 cm™,
devido a grupos O-H, o que pode ser atribuido aos alongamentos vibratérios complexos
associados a grupos hidroxila livres, contribuido para interacdes inter e intramoleculares de
OH, que é uma caracteristica particular da estrutura de amido (FRANKLIN, et al., 2017;
MOO-HUCHIN, et al., 2015). O pico de absorcdo 2923 com™ deve ser atribuido aos
alongamentos associados a C-H (ESTRADA-LEON, et al., 2016). Na regido conhecida como
"impressdo digital”, os picos caracteristicos de amido podem ser observados as 1146, 1076 e
995 cm™, correspondendo as vibragdes das ligacdes C-O-C da glicose e a 840, 751, 695 e 538
cm™?, atribuido ao anel de piranose (ESTRADA-LEON, et al., 2016). A banda 1600

provavelmente se origina da dgua ligada presente no amido (CHlI, et al., 2007).

5.3.10 Analise Termogravimétrica

Os parédmetros termofisicos fornecem informagfes essenciais sobre a estabilidade
térmica de materiais poliméricos. Essas informagGes sdo necessarias para possiveis aplicacoes
industriais dos polimeros (LAWAL; LECHNERC; KULICKE, 2008). As curvas TG-DTA da
amostra revela que a desidratacdo, degradacdo e decomposicdo térmica ocorreram em trés
etapas principais de perda de massa (Figura 22). Os varios picos na curva de DTA indicam
que ocorre Varias reacdes de degradacdo as temperaturas de 63 a 356 °C. A primeira etapa de

perda de massa teve inicio a 35 °C e ocorreu em um amplo pico endotérmico centrado a 63,7
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°C, esta perda foi associada a desidratacdo da amostra, apresentando uma perda de massa de
10,8% até 140 °C devido a presenca de &gua adsorvida, seguindo-se um passo de estabilidade
(GUIMARAES, et al., 2010; HORNUNG, et al., 2017).
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Figura 22. Perfil do amido de feijio mangal6 nas curvas de TG (-—), DTG (---) e DTA (—).

A segunda etapa de perda de massa, ap0s a estabilidade, corresponde a decomposicao
da matéria organica (67,7%), esta etapa ocorre com Vvarios picos endotérmicos revelados na
curva DTA (Figura 22), o que indica a presenca de compostos com propriedades térmicas
semelhantes, que é caracteristico dos homopolissacarideos, grupo onde o amido é encontrado
(CORDOBA, et al., 2016).

A terceira etapa de decomposicdo térmica ocorreu no pico de 651 °C, e esta
relacionada a decomposicao e oxidacdo da matéria organica do amido, formando um residuo
final, correspondendo as cinzas e envolveu perda de massa de 11,8%, referente a formagéo do
material inorganico (JAMIR; SESHAGIRIRAO, 2017). De acordo com Aradujo et al. (2006),
acima de 600 °C pode-se encontrar o teor de cinzas que corresponde aos sais minerais ou
impurezas contidas. Perfis termogravimetricos proximos ao desse estudo foram encontrados
com amidos de feijdo Branco, Carioca, Fradinho e Preto (FIGUEROA, et al., 2015).

A curva DTA revela cinco picos endotérmicos, o primeiro e ultimo pico foi atribuido a
desidratacdo e decomposicdo da amostra como mencionando anteriormente. O pico que
ocorre em torno da temperatura de 293 °C, pode estar relacionado a degradacdo dos acidos

graxos. De acordo com Golestaneh, et al. (2018) a estabilidade térmica dos acidos graxos
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varia em funcdo do acido graxo avaliado, com a decomposi¢do em nano particulas entre 110 e
295 °C.

Os picos endotérmicos que ocorrem & temperatura de 324 °C e 356 °C podem ser
atribuidos a degradacéo da amilose e amilopectina, respectivamente. Segundo Stawski (2008),
a degradacdo das fracOes do amido ocorre em duas temperaturas distintas, a primeira
degradacdo esta relacionada a amilose, iniciando a temperatura de aproximadamente de 300
°C, ja a amilopectina resiste mais a degradacdo e sua decomposicao é iniciada a cerca de 338
°C. A maior estabilidade térmica da amilopectina em relacdo a amilose pode esta relacionada
a sua estrutura. Segundo Lemos et al. (2017), como a fragdo de amilopectina tem maior massa
molecular devido a grande quantidade de ligacBes a-1,6, é necessario uma maior energia de
ativacdo para o processo de decomposicao.

O Unico pico estreito da curva de DTG indica que ocorre uma rapida reacdo de
degradacéo, ocorrendo a temperatura de 273 °C a 350 °C. A temperatura de decomposi¢édo
térmica do amido de feijdo mangal6 foi de 324 °C. Como resultado, o amido de magal6 tem
boa estabilidade térmica porque ndo se decompde a menos de 190 °C (ELMI SHARLINA, et
al., 2017).

5.3.11 Propriedades da pasta (RVA)

O aquecimento de uma dispersdo amido-agua sob cisalhamento acima da sua
temperatura de gelatinizagcdo produz uma pasta de amido. O perfil de empastamento de um
amido é um método eficaz para relacionar a funcionalidade do amido com suas caracteristicas
estruturais e acessar a potencial aplicacdo industrial em produtos dependentes da viscosidade
e do comportamento de espessamento do amido (CRUZ, et al., 2013).

As principais propriedades de empastamento da amostra de amido de feijdo mangalo
foram dadas na Tabela 8. Para analisar as propriedades de empastamento do amido foram

calculados a partir das curvas viscosidade em relagdo a temperatura e o tempo (Figura 23).
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Figura 23. Viscoamilografia da pasta do amido de feijdo mangaldé

O amido do feijdao mangal® apresentou uma temperatura da pasta de 82,0 = 0,81 °C,
semelhante a temperatura de inicio observada para amido de feijdo lima (82,5 °C)
(BETANCUR-ANCONA, et al., 2003). A temperatura da pasta ou inicio de gelatinizacdo do
amido esta relacionada & temperatura minima necessaria para cozinhar o amido (JAN, et al.,
2017). A maior temperatura da pasta de amido de feijdo mangal6 indica sua grande resisténcia
ao inchamento. O parametro de empastamento dos amidos é geralmente reconhecido como
influenciado pelo teor de amilose, estrutura molecular da amilopectina e peso molecular.
(KIM, et al., 2018).

Durante o aquecimento de 50 a 95 °C (por 13 min) a pasta de amido de feijdo mangal6
apresentou um pico maximo de viscosidade de 4205 cP apds 4,6 min de aquecimento; neste
pico, a temperatura era de 82 °C. Considerando a temperatura de gelatinizacdo do amido do
feijdo mangald, a 95 ° C apresentou uma viscosidade minima de 3357 cP, e subindo para 6268
cP no final do ciclo de resfriamento, a 50 °C. O valor de quebra da pasta de amido de feijdo
mangal6é é alto 848 cP quando comparado ao de amidos de pinha (331,00 cP) e graviola
(144,25cP) e graviola, mas é menor que a do amido de feijdo azuki (3443 cP) REDDY; LUA,
XU, 2017, NWOKOCH,; WILLIAMS, 2009).

O valor de retrogradacdo foi de 2911 cP, que é considerado alto comparado com
amido de milho, madioca e batata (1308, 551 e 480, respectivamente) (LI1U, 2003).
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Tabela 8. Propriedades de pasta por RVA do amido de feijdo mangal6

Parametros Amido nativo
Pico de viscosidade (cP) 4205+ 0,18
Viscosidade minima (cP) 3357 +£0,13
Quebra de viscosidade (cP) 848 £1,42
Viscosidade final (cP) 6268 + 0,18
Retrogradacao (cP) 2911 +0,45
Temperatura da pasta (°C) 82,0+£0,81

* Cada valor representa a média e o desvio-padrdo de duas determinacdes

Valores baixos do pico de viscosidade e retrogradacdo aumentam a estabilidade da
pasta em processos mecénicos e reduz a tendéncia de retrogradacdo durante o resfriamento,
como amidos com alto poder de inchamento e consequentemente alta viscosidade, como
batata, mandioca e cereais (RONDAN-SANABRIA; FINARDI-FILHO, 2009).

E sabido que as propriedades de empastamento sdo influenciadas por numerosos
fatores que incluem o contedo de amilose, cristalinidade, estrutura da amilose e
amilopectina, poder de inchamento, tamanho e forma dos granulos de amido (REDDY; LUA,;
XU, 2017).

Os maiores teores de amilose de amidos de feijdo fornecem propriedades Unicas, tais
como resisténcia ao cisalhamento, maior tendéncia a retrogradacdo, menor clareza da pasta,

inchago dos granulos limitado e alto teor de amido resistente (DEMIATE, et al., 2016).

5.4 CONCLUSAO

A extragdo resultou em um rendimento de 6,13 + 0,24 % e baixo teores de
componentes menores como lipidios (0,09 £ 0,00 %) cinzas (0,18 + 0,03 %) e fésforo (0,007
+ 0,003 %). O amido em estudo demostrou heterogeneidade no didametro das particulas, e
apresenta tendéncia a aglomeracdo das particulas, ndo sendo indicado na utilizacdo de
emulsdes em sua forma nativa. O amido desta leguminosa demostrou alto teor de amilose
(45,32 + 0,50%) e foi categorizado como tendo cristais de tipo C. A anélise de FTIR revelou a
natureza caracteristica de polissacarideo do amido. A temperatura da pasta foi 82 °C,
demostrando resisténcia a gelatinizagdo e alta tendéncia a retrogradacdo, ndo sendo indicado
para produtos que passem pelo processo de congelamente e descongelamento. O amido
nativo possui boa estabilidade térmica, com uma temperatura de decomposicao térmica de
356,36 ° C. A grande capacidade de absorcdo em agua sugere a incorporacdo do amido em

produtos cozidos e enlatados.
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