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RESUMO

Uma grande diversidade de espécies nativas do Cerrado tem sido explorada de forma
predatdria, 0 que torna necessario 0 uso consciente dos recursos disponiveis nesta regido. A
Swartzia burchelli, da familia Leguminosae, popularmente conhecida como banha-de-galinha,
ocorre no bioma do Cerrado brasileiro. Suas sementes podem ser aproveitadas para a extracao
do amido, e este usado como alternativa para a substituicdo parcial dos amidos convencionais
(de milho, batata, mandioca, por exemplo). Entretanto, surge a necessidade de melhorar suas
caracteristicas tecnoldgicas modificando-o quimicamente, resultando na alteracdo das
propriedades fisico-quimicas e funcionais de aplicacdo industrial especifica. Dessa forma,
visando estabelecer indicativos sobre o aproveitamento das sementes da S. burchelli, o
presente trabalho teve por objetivo fosfatar e analisar as caracteristicas fisicas, fisico-quimicas
e quimicas dos amidos nativo e modificados. Os frutos foram colhidos no Cerrado goiano e
suas sementes foram submetidas ao processo de extracdo do amido. O experimento foi
conduzido por um delineamento composto central ao acaso em esquema fatorial 22 com trés
pontos centrais e quatro axiais. As variaveis independentes foram: concentragdo de acido
tripolifosfato de sodio, ATPS, (3, 5 e 7%) e tempo de esterificacdo (30, 40 e 50 min). Os
amidos nativo e modificados foram caracterizados quanto a composicao quimica teores de
fosforo e cinzas, grau de cristalinidade e difracdo de raios-x, espectroscopia na regido do
infravermelho, forma e tamanho, temperatura e viscosidade de pasta, indice de solubilidade
em agua e indice de absorcdo de agua. Aplicou-se a analise de variancia (ANOVA), ao nivel
de 5% de probabilidade, e aplicou-se modelo polinomial de segunda ordem para estabelecer
uma equacdo preditiva dos dados experimentais. A resposta para a adequacdo do modelo
polinomial foi testada por meio do coeficiente de determinagdo ajustado (R%;) a fim de
quantificar a proporcdo da variacdo explicada. Foi realizada correlacdo de Pearson (r), a 5%
de probabilidade. Diferentes tamanhos, graus de cristalinidade, perfis de gelatinizacdo e
empastamento, solubilidades em agua e absorcdo de &gua foram observados, devido a
natureza do amido in natura ou pelo processo de esterificacdo. O amido fosfatado com 5% de
ATPS e 40 min de tempo de esterificacdo apresentou menor retrogradacdo e quebra de
viscosidade, e maior transmitancia; e o amido fosfatado com 7% de ATPS e 50 minutos de
tempo de esterificacdo o que apresentou maior teor de cinzas e fosforo, grau de cristalinidade,
maiores dimensdes e maior temperatura de pasta.

Palavras-chave: Swartzia burchelli, tecnologia de amidos, frutos do cerrado.
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ABSTRACT

A great diversity of native species of the Cerrado has been explored in a predatory manner,
necessitating the conscious use of available resources in this region . The Swartzia burchelli,
the Leguminosae family, popularly known as lard - of - chicken occurs in the Brazilian
Cerrado biome. Its seeds can be exploited for the extraction of starch, and used this as an
alternative to the partial replacement of conventional starches ( corn, potato , cassava , for
example). However, there is a need to improve their technological characteristics modifying it
chemically, resulting in the alteration of the physico -chemical and functional properties of
specific industrial application. Thus, to establish indicative of the use of the seeds of S.
burchelli, the present work was phosphating goal and analyze the physical, chemical and
physico- chemical characteristics of native and modified starches. The fruits were harvested in
Goiés Cerrado and its seeds were subjected to starch extraction process. The experiment was
conducted by a central composite design randomized in a factorial 2% with three central points
and four axial. The independent variables were the concentrations of sodium
tripolyphosphate, ATPS (3, 5, and 7%), and time of esterification (30, 40, and 50 min) acid.
The native and modified starches were characterized for chemical composition contents of
phosphorus and ash, degree of crystallinity and x - ray diffraction, infrared spectroscopy,
shape and size, temperature and viscosity of pulp, index and water solubility index water
absorption. Was applied to the analysis of variance (ANOVA) at 5 % probability, and applied
to a second order polynomial model to establish a predictive equation of the experimental
data. The answer to the adequacy of the polynomial model was tested using the adjusted
coefficient of determination (R?;) to quantify the proportion of variation explained. Pearson
correlation (r) was performed at 5 % probability. Different size, degree of crystallinity,
gelatinisation and pasting profiles, water solubility and water absorption were observed due to
the nature of the starch raw or by esterification process. The phosphate starch with 5 % of
ATPS and 40 min time esterification showed lower retrogradation and viscosity breakdown
and higher transmittance , and phosphate starch with 7 % of ATPS and 50 minutes of time of
esterification had the highest ash content and phosphorus degree of crystallinity , larger and
higher temperature folder.

Keywords: Swartzia burchelli, technology starches, fruits of the Cerrado.



1. INTRODUCAO

Além de encontrar-se abundantemente na natureza, ser de baixo custo, renovavel e
biodegradavel, o amido € um biopolimero muito importante na agroindustria. Amidos
convencionais de milho e mandioca sdo utilizado, por exemplo, na producdo de
bioconbustiveis (MOJOVIC et al., 2006; LATNER et al.,, 2006; PRIELER e FISCHER,
2009), plasticos biodegradaveis de coberturas do solo de cultivo (KASIRAJAN e
NGOUAJIO, 2012), filmes e coberturas biodegradaveis para frutas e sementes
(BOURTOOM, 2008; DHANAPAL et al. 2012). Na industria de alimentos, entre outras
fungdes, sdo utilizados para conferir textura, proteger os alimentos durante o processamento e
também como espessante (ASCHERI et al., 2010).

No entanto, a utilizacdo desses amidos convencionais na producdo de géneros nao
alimenticios acaba encarecendo-os e gerando competicdo com carater alimentar. Por isso,
surge a necessidade da identificagdo de novas fontes de amido que possam substituir
parcialmente esses tipos de matérias-primas.

A Swartzia burchelli, leguminosa do Cerrado brasileiro, popularmente chamada de
banha-de-galinha, pacovd de macaco, jacaranda-banana, jacaranda-de-sangue e banana-de-
papagaio. (MANSANO, 2002), apresenta frutos com sementes grandes contendo amido
(BARBOSA, 2011). A modificagdo quimica desse amido ainda ndo foi estudada que,
conforme suas propriedades, também pode suprir parte da demanda mundial de amido. A
producdo de amidos modificados € uma alternativa que vem sendo desenvolvida com o
objetivo de superar limitacfes tecnoldgicas de novos amidos, aumentando, assim, a utilidade
deste polimero nas diversas aplicacfes agroindustriais.

As propriedades fisico-quimicas e funcionais dos amidos sao influenciadas pela fonte
boténica que o originou (SINGH et al., 2003, SRICHUWONG et al., 2005, XIAO et al,
2011), e a estruturas granular e molecular (SINGH et al., 2003, LINDEBOOM et al., 2004).
As propriedades mais importantes sdo a forma e tamanho dos granulos, transparéncia e
opacidade, gelatinizacdo e retrogradacdo, solubilidade, inchamento, absorcdo em agua, e
comportamento reolégico de suas pastas e géis moleculares (SINGH et al., 2003,
SRICHUWONG et al., 2005, HERNANDEZ-MEDINA et al., 2008).

Amidos com granulos pequenos (2,0 um) podem ser usados como substitutos de
gordura devido ao tamanho ser semelhante ao dos lipideos (LEONEL, 2007). As pastas se

tornam mais opacas quanto maior o teor de amilose nos granulos de amido (CEREDA, 2001).



A amilopectina contribui para o inchamento do granulo, enquanto a amilose e os lipidios o
inibem (TESTER e MORRISON, 1990). A estrutura cristalina depende do tipo e grau de
associacdo intermolecular existente entre a amilose e a amilopectina (SINGH et al., 2003).
Essa estrutura € destruido gradual e irreversivelmente durante o processo de gelatinizacao
(HERNANDEZ-MEDINA et al, 2008), por isso, a temperatura de gelatinizacio ¢
caracteristica para cada tipo de amido e depende fundamentalmente da transicdo vitrea da
fragcdo amorfa do amido.

A viscosidade é uma das propriedades mais importantes dos amidos. A curva de
viscosidade representa 0 seu comportamento durante 0 aquecimento e permite avaliar as
caracteristicas da pasta formada devido as modificacGes estruturais das moléculas de amido e
a tendéncia a retrogradacdo durante o resfriamento (SEBIO, 1996). E importante lembrar que
amidos de diferentes fontes boténicas retrogradam em diferentes valores de temperatura
(CEREDA et al., 2001).

A modificacdo fisica ou quimica do amido tambem altera suas propriedades. A
acidificacdo com tripolifosfato de sodio (ATPS), um dos tipos de modificacdo quimica mais
utilizada em amidos por ser um processo simples e barato, produz pastas com boa claridade
(BATISTA et al., 2010). Autores como Noda et al. (2007); Limberger et al. (2008); Batista et
al. (2010), Pereira e Ascheri (2010) deram especial atencdo a modificacdo de amidos por
fosfatacdo, registrando bons resultados em suas propriedades fisicas, fisico-quimicas e
reoldgicas.

Nesse contexto, o presente trabalho teve por objetivo modificar quimicamente o amido
com &cido tripolifosfato de sddio em diferentes concentracdes e tempos reacionais, analisar as
caracteristicas fisicas, fisico-quimicas e quimicas dos amidos nativo e modificados, visando
estabelecer indicativos de sua qualidade e utilidade tecnoldgica e fornecer informacdes sobre

0 aproveitamento desse amido.



2. REVISAO E LITERATURA

2.1 Swartzia burchelli

A Swartzia Burchelli, popularmente conhecida como banha-de-galinha, é de
ocorréncia nas areas do Cerrado, e também chamada por pacova-de-macaco, jacaranda-
banana, jacaranda-de-sangue e banana-de-papagaio, é da familia Leguminosae e possui
efetiva atividade antioxidante. A arvore da Swartzia Burchelli (Figura 1) tem cercade 6 a8 m
de altura; com folhas alternas e compostas de aproximadamente 8 a 12 cm; flores brancas com
uma s6 pétala, dispostas em racemos densos; com frutos notaveis por serem grandes, do
tamanho de uma manga comum (LORENZI, 2002; REYES, 2003; ROESLER et al, 2007).

Figura 1: Foto da arvore da Banha-de-galinha. Fonte: CARNEIRO, 2011.

Os frutos da Swartzia Burchelli (Figura 2) sdo de cor amarelo/laranja, pouco achatados
e de casca resistente; possuem sementes grandes, com arilos de polpa abundante e suculenta.
A S. burchelli tem, em média, sete sementes por fruto, cujas medem, aproximadamente, 2,7 e
2,1 cm de comprimento e largura, respectivamente. Apesar da polpa ser consumida pelas
populacdes nativas da regido, ainda se tem poucos relatos do aproveitamento consciente do
fruto (REYES, 2003; ROESLER et al., 2007; BARBOSA, 2011).



(A) (B) (©)

Figura 2: Foto do fruto da Swartzia burchelli: (A) fruto com casca; (B) polpa do fruto e (C)

semente do fruto. Fonte: Arquivo pessoal, 2012.

A importancia da investigacdo adicional sobre aspectos fitoquimicos e/ou
farmacoldgicos de espécies nativas do Cerrado podem ser evidenciadas em estudos realizados
em folhas, caules e raizes de plantas do género Swartzia sobre a presenca de isoflavondides,
saponinas, triterpénicas e diterpenos aromaticos; com carater antimicrobiano, antifungico,
moluscicido e citotoxico (MARQUI et al.,2008).

2.2 Amido

O amido € responsavel por grande parte dos produtos processados na industria e
constitui a fonte mais importante de carboidratos na alimentacdo humana, cerca de 80-90% de
todos os polissacarideos da dieta. Na maioria das vezes, 0 amido obtido a partir de gréos de
milho, trigo, arroz e raizes, podem ser utilizados para diversos fins, principalmente no setor de
industrias de alimentos (EERLINGEN e DELCOUR, 1995; FRANCO et al., 2002; LOBO e
SILVA, 2003). Sendo assim, é cada vez mais interessante para o setor industrial que se tenha
amidos que consigam atender as exigéncias dos consumidores. Por este fato, nos ultimos anos
tem se intensificado as pesquisas em torno de novas fontes amilaceas.

O amido ¢ um polimero natural disponivel em abundancia na natureza — competindo,
em quantidade, somente com a celulose — ¢ a maior reserva de energia de todas as plantas;
sendo encontrado em sementes, raizes e tubérculos. O amido é, de todos os polissacarideos, o
Unico presente nos tecidos vegetais em pequenas unidades individuais denominadas de
granulos. Os granulos (Figura 3) apresentam uma fissura denominada hilo, que e o ponto de
nucleacdo em torno do qual o grénulo se desenvolve (BENINCA, 2008). Estes granulos sao
sintetizados nas células de cada planta e adquirem tamanhos e formas prescritos pelo sistema
biossintético e pelas condicdes fisicas do contorno do tecido das plantas. O tamanho e forma

do grénulo terdo variacGes de uma planta para outra, portanto, serdo determinados de acordo



com cada perfil botanico. No entanto, todos os granulos possuem um hilo que constitui o

centro de nucleagéo ao redor do qual se desenvolve o granulo (FENIMAN, 2004).
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Figura 3: Representacéo do granulo de amido. Fonte: FENIMAN, 2004.

Os granulos de amido diferem entre si na forma, tamanho e outras caracteristicas estruturas e
tecnoldgicas de acordo com a fonte botanica. As informacdes sobre o tamanho de granulos de
amido disponiveis na literatura podem ser bem aproveitadas para estabelecer a variabilidade
do tamanho dos granulos de cada especie boténica (FRANCO et al., 2002). A forma dos
granulos varia bastante do esférico ao poliédrico. Segundo Tester et al. (2006), geralmente o
tamanho do granulo de amido é na faixa de 1 a 100 um.

O tamanho e a forma dos grénulos de amido sdo fatores importantes para a
determinacgé@o do seu uso potencial. Amidos com pequenas diferengas entre 0 maior e menos
didmetro, que apresentam formato mais regular sdo desejaveis para a fabricacdo e papéis
quimicos, como os usados para copias e fax (LEONEL et al., 2004, SANTIN, 2000).

O tamanho do granulo esta relacionado com a velocidade de decantacdo durante 0s
processos industriais, sendo que os granulos com didmetros mais homogéneos influem na
biodegradabilidade dos amidos contidos em plasticos. Os granulos de maior tamanho tém sido
evitados em produtos comestiveis, como molhos e sobremesas lacteas, que exigem uma
sensacdo de maciez na boca. Ja os granulos menores podem ser usados como substitutos de
gordura devido ao tamanho semelhante ao dos micélios de lipideos (OLIVEIRA, 2007).

Os granulos de amido sdo estruturas semi-cristalinas compostas de macromoléculas
arranjadas na direcdo radial. Quando as moléculas lineares (amilose) e ramificadas
(amilopectina) estdo associadas paralelamente, suas cadeias sdo mantidas juntas por ligacdes
de hidrogénio, o que resulta no aparecimento de regibes cristalinas (BARROS, 1984). Para
que as macromoléculas formem cristais € preciso que exista um alto nivel de organizacao
molecular. Embora as regides cristalinas ajam como reforgadoras da estrutura do amido, o

excesso de cristalinidade pode resultar na fragilidade (NETO, 2003).



Segundo Feniman (2004), o amido é um homopolissacarideo, estruturalmente,
formado por cadeias de amilose e amilopectina. A funcionalidade dos amidos esta diretamente
relacionada a organizacédo fisica destas dentro da estrutura granular. A biossintese do amido
acontece no amiloplasto, organela subcelular especializada que possui uma membrana
lipoprotéica limitante e enzimas que catalisam a amilose e a amilopectina. A biossintese do
amido tem como material inicial a sacarose, que é transportada dos tecidos fotossintéticos da
planta em desenvolvimento para os 6rgaos de armazenamento. O desenvolvimento do granulo
dentro do amiloplasto ocupa uma propor¢do crescente do volume até seu total
desenvolvimento, dessa forma, o volume interno é completamente ocupado pelo amido
(FENIMAN, 2004).

A amilose é um polimero quase que completamente linear e composto de ligagoes o
(1—4) de D-glucopiranose (Figura 4). Porém, podem ocorrer algumas ramificagbes com
ligacdes a (1—6), em 0,3 a 0,5% do total de ligagdes na molécula. A amilose possui peso
molecular de 10° a 10° e niimero de residuos de glicose que varia de 500 a 5000 por molécula
(FENIMAN, 2004).
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Figura 4: Estrutura da amilose. Fonte: FENIMAN, 2004.

A habilidade que a amilose possui de formar gel depois do granulo de amido ter sido
cozido, isto é, gelatinizado, se torna mais evidente nagqueles amidos cujos teores de amilose
sdo maiores. Amido de milho, trigo e arroz, por exemplo, sdo usualmente considerados
amidos gelatinizantes. A formacdo do gel ocorre, principalmente, por retrogradacdo
(reassociacdo) dos polimeros de amido solubizados depois de cozidos e acontece rapidamente
com polimeros de cadeia linear (MUNHOZ et al., 2004).

Durante o aquecimento do granulo de amido em meio aquoso, parte da amilose de
menos peso molecular podera passar a solucdo, tendo, portanto, um sistema em que ndo ha
mais agua livre, pois esta se ligara totalmente as cadeias de amilose e amilopectina, ou presa
nos espacos entre os granulos (BOBBIO e BOBBIO, 1992).



A amilopectina se desenvolve quando hd a condensacdo enzimatica entre duas
unidades da molécula de glicose que ocorre nos carbonos 1 e 6. Juntamente com as
predominantes ligagdes 1—4, essa ligacdo ocasional resulta em uma ramificagdo e na
formacdo de uma molécula (muito maior em tamanho do que a amilose) constituida por
cadeias lineares de 20 a 25 unidades de glicose (MUCCILO, 2009).

Segundo Zambrano e Camargo (2001), a amilopectina é como uma molécula grande e
altamente ramificada. As moléculas de amido desenvolvem-se a partir de uma Unica unidade
de D - glucopiranosil que, adicionadas sequencialmente e doadas pelas moléculas de
adenosina difosfato glicose, produzem uma cadeia de unidades D — glucoporinanosil unidas
por ligacdes a (1—4) — como pode ser observado na figura 5. Além da enzima que aumenta
0 tamanho da cadeia, ha a enzima ramificadora ativa, que por sua vez, necessita de uma
cadeia linear de 40 a 50 unidades antes de transferir uma porcao de cadeia, obtendo-se, assim,
uma ramificacdo de ligacdo do tipo a (1—6). Por conseguinte, ambos os terminais ndo
redutores podem continuar sendo alongados. Esses pontos de ligacdo das ramificacOes
constituem cerca 4 a 5% do total de ligacdes existentes.
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Figura 5. Estrutura da amilopectina. Fonte: FENIMAN, 2004.

A expansdo do granulo de amido durante a coccdo se deve a grande quantidade de
agua que a amilopectina absorve. Os granulos ricos em amilopectina sdo mais facies de serem
dissolvidos em agua a 95°C do que aqueles que possuem alto teor de amilose, dessa forma, o
aumento esférico das moléculas de amilopectina ndo permite recristalizacdo e possuem,
portanto, poder elevado de retencdo de agua (LEONEL, 2002).

A proporcdo de amilose e amilopectina e a organizacao fisica do granulo de amido séo
responsaveis pelas suas propriedades fisico-quimica e funcionais, e, pelas caracteristicas
especificas da fonte boténica da qual o amido foi extraido (MUCCILO, 2009). Normalmente,

0s amidos possuem de 15 a 30% de amilose e de 70 a 85% de amilopectina, entretanto, ainda



existem amidos com baixos teores de amilose (chamados de “waxy”, de 0 a 0,8 %), e também
com teores elevados (de 50 a 70%) (JANE et al., 1994).

Embora o amido seja constituido basicamente de carboidratos, sua composi¢cdo
apresenta, mesmo que em pequenas quantidades, certa parcela de outras substancias como
lipidios, proteinas, cinzas e sais minerais. A quantidade destes constituintes presentes no
amido depende exclusivamente da composicéo da planta e do método de extracao utilizado.
Quanto menor o teor dessas substancias, melhor a qualidade e a maior pureza do amido
(PERONI, 2003).

O intenso emprego industrial de amido é justificado por possuir aplicabilidades
diversas. Essa caracteristica impar permite utilizar o amido diretamente na forma de granulos,
de granulos intumescidos, na forma dispersa, como filme obtido da secagem de uma
dispersdo, apds extrusdo, por exemplo. Dependendo do tipo de amido utilizado, hd a
possibilidade de, entre outras funcdes, facilitar o processamento; servir como espessante em
sopas, caldos e molhos de carne; fornecer solidos em suspenséo e textura; estabilizante em
molhos de salada, ou ainda proteger os alimentos durante o processamento (SILVA et al.,
2006).

O padrdao de difracdo € gerado quando os raios-X interagem com um material
cristalino, sendo que cada substancia tém o seu padrdo Unico. Quanto maior 0 namero de
cristais em um plano de uma estrutura, mais intensos, pontiagudos e estreitos serdo 0s picos
na difracdo de raios-X, enquanto que as partes amorfas geram picos mais largos e menores
(NETO, 2003).

Nos difratogramas de raios-X, uma estimativa quantitativa das intensidades relativas
das linhas de difragdo ¢ dada pelas alturas dos picos. O angulo de difragdo 260, a partir do qual
0 espaco interplanar (d) é calculado, também pode ser facilmente obtido pelos graficos de
difracdo resultantes (ZOBEL, 1988).

Os cristais do tipo A consistem de duplas hélices formadas por amilose e amilopectina
compactadas, dispostas em arranjo monociclico e € comum em cereais; 0s do tipo B possuem
uma estrutura aberta e altamente hidratada com duplas hélices dispostas em arranjo hexagonal
e € encontrado em amidos de tubérculos, variedades com alto teor de amilose e amidos
retrogradados; os do tipo C correspondem a uma forma polimdrfica, podendo ser considerada
como uma mistura dos tipos A e B (PERONI, 2003; SAJILATA et al., 2006).

Wu e Sarko (1978) propuseram cristais tipo A e B (Figura 6), baseadas em hélices
duplas, de fios paralelos voltados para o lado direito, com duas unidades glucosidicas por

volta, em que a unidade celular estas duplas hélices encontram-se empacotadas. A mesma



conformacdo de duplas hélices de fios paralelos é encontrada nos polimorfos A e B.
Entretanto, estes se diferem no empacotamento cristalino das hélices e no teor de &gua. O
amido tipo A apresenta uma unidade celular ortorrdmbica, com 8 moléculas de &gua e o tipo

B, uma unidade celular hexagonal, com 36 moléculas de &gua ocupando um canal central.

A

Figura 6 — Empacotamento cristalino das hélices duplas no tipo A e no tipo B e projecdo da
estrutura no plano. Fonte: WU e SARKO, 1978.

A cristalinidade exerce importante funcdo na estrutura do grénulo e em suas
caracteristicas fisico-quimicas, como a susceptibilidade a enzimas e a insolubilidade em agua
fria (TANG et al., 2006).

O grau de cristalinidade para amidos tipo “A” (31 a 37,1%) ¢ maior do que para o B
(27,2 a 29,8%) e C (27,8%). O tipo A é mais densamente empacotado em estruturas de hélices
e também contem maior proporcdo de cadeias menores ramificadas e maior nimero de
cadeias por “cluster” (SRICHUWONG et al., 2005).

Amidos que apresentam cristais tipo A ou C sdo mais resistentes ao ataque enzimatico,
0 que sugere granulos mais homogéneos com relacdo a distribuicdo de forcas internas de
ligacdo (ROSENTHAL et al.,1973).
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2.2.1 Propriedades tecnologicas do amido

As propriedades tecnoldgicas dos amidos séo de grande importancia para as inddstrias
de alimentos, pois buscam manter e/ou realcar as caracteristicas dos seus produtos inclusive
ap6s o armazenamento, estocagem e refrigeracdo; obter propriedades diferenciadas além de
otimizar o processo de producéo (BOBBIO e BOBBIO, 1992). Sendo assim, € imprescindivel
compreender as propriedades tecnoldgicas, tais como temperatura de gelatinizacdo, tendéncia
a retrogradacdo, indice de solubilidade em &gua, indice de absorcdo de agua e claridade das
pastas para efetivar o uso de amidos para fins industriais (SILVA et al., 2000).

2.2.1.1 Gelatinizacao

A gelatinizagdo é obtida através da transicdo irreversivel do amido quando é
submetido ao aquecimento em excesso de agua (maior que 60%) (FRANCO et al., 2002). A
hidratacdo ocorre quando as moléculas de agua possuem energia cinética suficiente para
superar as ligacdes de hidrogénio entre as moléculas de amilose e amilopectina, 0 que causa o
intumescimento do granulo. Nestas condices, os grupamentos hidroxila sdo liberados,
ficando prontamente disponiveis para as ligagdes com as moléculas de agua, em consequéncia
disso, ocorre a expansdo dos granulos de amido (KROGARS, 2003). A medida que ha a
continuacdo da expansdo, o granulo se rompe, liberando a amilose para a fase aquosa e
iniciando a gelatinizacdo (ZHOU et al., 2002).

As moléculas de amilose, apds a gelatinizacdo, tendem a se orientar paralelamente
devido a sua linearidade, aproximando-se o suficiente para formar ligacbes de hidrogénio
entre as hidroxilas de polimeros adjacentes. Com isso, ha diminuicéo de volume e a afinidade
do polimero pela agua é reduzida (BOBBIO e BOBBIO, 1995). Dessa forma, a gelatinizacéo
é influenciada pelo contetdo de &gua no gel, contetdo de amilose, grau de cristalinidade da
fracdo de amilopectina e o comprimento das cadeias de amilopectina (ZHOU et al., 2002).

Os granulos, devido a heterogeneidade dos seus cristais, ndo gelatinizam a mesma
temperatura. Os granulos maiores geralmente gelatinizam primeiro, portanto, a temperatura de
gelatinizacdo representa uma soma de eventos particulares e a gelatinizacdo ocorre em uma
faixa de temperatura. Informacdes sobre temperatura de formacao de pasta, resisténcia a acéo
mecanica dos granulos inchados, viscosidade maxima, temperatura na qual ocorre e influéncia
do resfriamento sobre a viscosidade sdo obtidos a partir de curvas de viscosidade (MARCON,
2004).
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Sob aquecimento, com temperatura constante, as regibes amorfas tendem a ser
desestabilizadas e as regides cristalinas comegam a gelatinizar. A extensdo deste processo é
dependente da temperatura, com a elevagdo desta, ha 0 aumento da gelatinizacdo das regides
cristalinas. Quando a temperatura é suficientemente alta (T>80 °C), ambas as regides,
amorfas e cristalinas, séo gelatinizadas (FRANCO et al., 2002).

Segundo Cereda et al. (2002), com a gelatinizagcdo, os granulos s&o totalmente
rompidos, as moléculas de amilose e amilopectina encontram-se em suspensao e ocorre uma
total solubilizacdo dos gréanulos, o que leva a um aumento maximo da viscosidade da
suspensdo. A temperatura na qual a viscosidade comega a aumentar ¢ chamada “temperatura
de pasta (MARCON et al., 2007).

A faixa de temperatura de gelatinizacdo do amido € uma caracteristica do gendétipo da
planta na qual o amido e sintetizado e é afetada pelas condi¢es do meio e, assim, os granulos
da mesma fonte boténica ndo tem exatamente a mesma temperatura de gelatinizacao (ELLIS
et al., 1998; PEREIRA, 2004).

2.2.1.2 Retrogradacdo

A retrogradacdo € o fenbmeno que ocorre quando a dispersdo de amido gelatinizado é
esfriada e as moléculas de amilose se reassociam formando zonas cristalinas (mais
ordenadas), com a consequente formagdo de um gel viscoso, que sob condicGes favoraveis
pode-se desenvolver em forma cristalina. Esta transformacdo pode ser acompanhada da
expulsdo de adgua das moléculas de amilose, fendmeno conhecido por sinérese (JACOBS e
DELCOUR, 1998). Com o resfriamento do gel, as cadeias do amido perdem energia e as
ligacGes de hidrogénio entre os grupos hidroxila das moléculas de amilose adjacentes ficam
mais fortes, proporcionando firmeza do gel e aumento da opacidade do mesmo (AMANTE,
1986; FRANCO et al., 2002).

E imprescindivel a analise de resisténcia a ciclos de congelamento e descongelamento
para caracterizar um tipo de amido em termos de sua aplicabilidade em alimentos que devem
ser refrigerados e/ou congelados, visto que, a liberacdo de agua é geralmente prejudicial a
qualidade do produto final (SILVA et al., 2006).

A retrogradacdo exerce importante influéncia na textura, digestibilidade e
aceitabilidade do consumidor em produtos baseados em amido. As caracteristicas dos géis
dependem da relacdo amilose/amilopectina. Géis formados com elevadas concentracbes de

amilose apresentam maior resisténcia térmica e mecéanica e sao menos degradados quimica ou
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enzimaticamente quando comparados com géis ricos em amilopectina (JAYAKODY et al.,
2007; KROGARS, 2003).

A retrogradacéo esta relacionada com o teor de amilose e a distribui¢do do tamanho da
cadeia, ou seja, ela ocorre preferencialmente na amilose e nas cadeias mais longas de
amilopectina (ISHIGURO et al., 2000). Moléculas muito grandes ou curvas tem dificuldade
de se reassociar, diminuindo, assim, a velocidade de retrogradacdo, que acontece mais
rapidamente com polimeros de cadeia linear (MATSUGUMA, 2006). A reorganizacdo das
cadeias de amilopectina acontece de uma forma bem mais lenta que a associacdo da amilose e
isso pode favorecer o aumento da rigidez do gel quando estocado por longo tempo
(PEREIRA, 2004; SRICHUWONG et al., 2005).

Segundo Ishiguro et al. (2000), a amilopectina de amidos do tipo B retrograda mais
que as do tipo A (cereais) e do tipo C (legumes), o que pode ser atribuido ao menor
comprimento das cadeias de amilopectina de amidos do tipo A.

Agunbiade e Longe (1999), relataram que amidos de leguminosas possuem alta
temperatura de gelatinizacdo; as pastas geralmente sdo mais viscosas do que as de cereais,
com maior resisténcia ao inchamento e a ruptura; rapida retrogradacéo e alta elasticidade dos
geéis. A informacdo da retrogradacdo € importante para produtos como salsichas, patés e
macarrdo instantaneo. A resisténcia da pasta a altas temperaturas garante boa aplicacdo em

enlatados e produtos extrusados.

2.2.1.3 Propriedades de pasta

As propriedades de pasta sdo dependentes da rigidez do granulo de amido, o que afeta
0 seu poder de intumescimento e a quantidade de amilose lixiviada na solucdo (SANDHU e
SINGH, 2007). Entretanto, o comportamento do amido pode ser influenciado por fatores
como os teores de amilose, distribuicdo do comprimento das cadeias ramificadas da
amilopectina, tamanho e concentracdo dos granulos, conteudo de fésforo, lipidios e pela
temperatura (JANE et al., 1999).

Varios tipos de analises podem ser usados para avaliacdo das propriedades de pasta de
amidos, como o viscoamilografo e o RVA (Rapid Visco Analyser), que avaliam as mudancas
de viscosidade durante o aquecimento e resfriamento de suspens@es de amido.

Quando os granulos de amido sdo aquecidos ocorre inchamento irreversivel dos
granulos, produzindo uma pasta viscosa (WHISTLER e BEMILLER, 1997). Este fen6meno é

conhecido como gelatinizacdo do amido e depende de vérios fatores como a fonte do amido,
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concentracdo deste e temperatura durante o aquecimento (MORIKAWA e NISHINARI,
2000).

As mudangas que ocorrem nos granulos de amido durante a gelatinizacdo e
retrogradacdo sdo os principais determinantes do comportamento de pasta dos amidos, as
quais tém sido medidas principalmente pelas mudancas de viscosidade durante o aquecimento
e resfriamento de dispersdes de amido (THOMAS e ATWELL, 1999).

Na analise de viscosidade de pasta, durante a fase inicial de aquecimento de uma
suspensdo aquosa de amido, o aumento na viscosidade € registrado quando os granulos
comecam a inchar. Neste ponto polimeros com baixo peso molecular, particularmente
moléculas de amilose, comecam a ser lixiviadas dos granulos (PERONI, 2003;
MATSUGUMA, 2006). Geralmente, para aqueles amidos que sdo facilmente gelatinizados,
quanto maior o teor de amilose, maior a retrogradagdo (WHISTLER e BEMILLER, 1997).

Comparando com amido de cereais, os amidos de raizes e tubérculos apresentam
baixas temperaturas de pasta, baixa resisténcia ao atrito mecénico, e baixa tendéncia a
retrogradacdo (MATSUGUMA, 2006).

Quando os granulos de amido entram em contato com agua fria existe uma absor¢éo
ligeira de 4gua nas regides amorfas (entre 10 e 20%) sendo reversivel pela secagem do amido.
Entretanto, quando sdo aquecidos em agua, os granulos incham de forma irreversivel
perdendo a organizacao estrutural com a fuséo dos cristais (DENARDIN e SILVA, 2009).

A medida que o amido é aquecido na presenca de agua, os granulos se incham e
absorvem a agua dando lugar ao processo de gelatinizacdo, em que as ligac6es de hidrogénio
sdo quebradas. Em seguida, a medida que o sistema é resfriado, acontece a reassociacdo de
algumas moléculas de amido que foram gelatinizadas e assim, comecam a se reorganizar, em
que, as unides entre polimero-agua sdo substituidas por ligacdes de polimero-polimero,
formando, entdo, uma rede cristalina (ZENG et al., 1997; MATSUGUMA, 2006).

Segundo Sandhu e Singh (2007), normalmente os parametros que sdo determinados
em andlise das propriedades da pasta do amido, e que sdo representados por meio da curva de
empastamento (Figura 7) sdo: temperatura de pasta (temperatura inicial quando inicia a curva
de gelatinizacdo); pico de viscosidade ou viscosidade méaxima (valor maximo alcancado pela
curva viscoamilogréafica); viscosidade minima (resisténcia); quebra de viscosidade (etapa de
desintegracdo do amido, sendo a diferenca entre a viscosidade de pico e a viscosidade
minima); viscosidade final (capacidade do amido em formar uma pasta viscosa); e tendéncia
a retrogradacdo (medida da sinerese depois do resfriamento da pasta de amido cozido, que

corresponde a diferengaa entre a viscosidade minima e a viscosidade final).
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Figura 7: Perfil de viscosidade obtido em Rapid Visco Analyser apresentando os parametros

comumente medidos e viscosidade em RVU.

Dentre os parametros do RVA analisados, a viscosidade final do amido é um
parametro importante para fins alimenticios pois corresponde a viscosidade a ser obtida no
produto final. A viscosidade de pasta, assim como a final, € de interesse tecnolégico porque
dependendo do tipo de alimento e tem-se a exigéncia de maior ou menor viscosidade de
gelatinizacdo (MOURA, 2008).

2.2.1.4 indice de Solubilidade em Agua e indice de Absorcdo de Agua

A qualidade de um alimento esta frequentemente associada com a retencdo de agua
pelos granulos de amido expandidos. A consequéncia direta do intumescimento é o aumento
na solubilidade, transparéncia e viscosidade da pasta de amido (CIACCO, 1982).

Alta capacidade de absorcdo de dgua é desejavel para o preparo de sopas, mingaus e
pudins instantaneos. Somente os granulos de amido danificados, tendo grupos hidrofilicos
disponiveis, podem absorver agua em temperatura ambiente. Quando o amido é submetido a
acdo da energia mecanica e/ou térmica de maior grandeza, o indice de absorcdo de agua

decresce indicando destruigdo da integridade molecular do amido (SRIBURI e HILL, 2000).
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2.3 Amido Fosfatado

Processos fisicos tais como tratamento térmico, exposicdo a radiacdes ou processos
quimicos, nos quais se empregam reagentes especificos para alterar a estrutura das
macromoléculas que compde o amido, tem sido empregados para alterar as propriedades
tecnoldgicas dos amidos. Dessa forma, os amidos modificados apresentam caracteristicas de
grande interesse a industria (SILVA et al., 2006). As modifica¢bes quimicas sdo realizadas
em amido com o objetivo de alterar propriedades naturais de tal modo que possam ser
utilizados em aplicagbes alimenticias ou industriais e atendam as exigéncias dos
consumidores (BATISTA et al, 2010). A demanda da producdo de amidos modificados é
determinada pelo grau de modernizacdo e, principalmente, pelos habitos de consumo da
populacdo. A medida que um pais se desenvolve, as indlstrias se expandem resultando em um
forte aumento da producéo e da procura por alimentos industrializados (CARDOSO, 2003).

As modificacdes do amido devem levar em consideragdo as propriedades quimicas e
fisicas dos amidos nativos dos quais sdo derivados. Os granulos de amidos nativos hidratam
facilmente; intumescem rapidamente; rompem-se; perdem viscosidade e tendem a produzir
pastas pouco espessas, bastante elastica e coesiva (NATIONAL STARCH e CHEMICAL,
1997). Dessa forma, a modificacdo dos amidos nativos podem modificar as caracteristicas de
gelatinizacdo; reduzir a tendéncia a retrogradacdo e de gelatinizacdo das pastas; aumentar a
estabilidade ao ciclo de congelamento e descongelamento e a transparéncia das pastas; e
melhorar as propriedades sensoriais (BEMILLER, 1997).

Amidos quimicamente modificados normalmente envolvem oxidacdo, esterificacdo,
cloracdo, piroconversdo e introducdo de ligagbes cruzadas, alterando portanto, suas
propriedades fisico-quimicas, fisicas e reoldgicas, quando comparadas com o0 amido nativo,
ao apresentarem mudancas na estrutura quimica de algumas unidades glucopiranosidicas do
polimero (BATISTA et al., 2010).

Um dos tipos de modificacdo quimica mais utilizada em amidos nativos é a fosfatacéo
com &cido tripolifosfato de sodio (ATPS), devido ao fato de ser um sal relativamente barato,
pela facilidade de execucdo do processo, e principalmente pela producdo de pastas com boa
claridade; pelo aumento do poder de inchamento, da solubilizacdo dos granulos, da
viscosidade do gel e estabilidade frente aos ciclos de congelamento e descongelamento; e a
reducdo da retrogradacdo e da temperatura de gelatinizacdo (ZHOU et al., 2002; CEREDA,
2003). A fosfatacdo faz com que haja a introducdo de grupos fosfatos carregados
negativamente nas cadeias de amido, o que resulta na repulséo entre as cadeias de amido

adjacentes, reduzindo as associagdes entre elas e facilitando a hidratacdo do amido. Dessa
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forma, a presenca de fésforo nas moléculas € um fator importante para as alteracGes das
propriedades do amido, incluindo a gelatinizacdo e retrogradacdo, dando-lhe, portanto,
caracteristicas e aplicac@es especificas (KARIM et al., 2007).

A modificacdo quimica do amido depende da reatividade dos grupos existentes na
molécula de glicose, ou seja, as reacGes se ddo nos pontos em que sdo mais facilmente
reativos. Por isso, o grau de modificacdo, de maneira geral, é expresso em porcentagem de
grupos que foram substituidos por outros, sendo denominado, entéo, de grau de substituicéo
(CARDOSO, 2003).

A ligagdo cruzada (Figura 8) tem sido uma das mais importantes modificacdes
quimicas por fosfatacdo para se obter estruturas macromoleculares mais rigidas no interior do
granulo. Essas ligacGes reforcam as ligacdes de hidrogénio naturais da molécula; retardam a
velocidade de absorcdo de dgua do granulo; intumescem e reduzem a sensibilidade do gréanulo
intumescido a ruptura; aumentam a resisténcia ao inchamento e a gelatinizacdo do granulo de
amido (NABESHIMA e EL-DASH, 2004).

Ligagdo de hidrogénio

Granulo de -
amido inchado =

Ligagdo cruzada

Figura 8 — Representacao das ligacdes cruzadas no granulo de amido e na estrutura (A): efeito
sobre o granulo de amido; (B) localizacdo das ligacdes sobre o amido gelificado. Fonte:
PEREIRA, 2011.

Amidos provenientes de ligacdes cruzadas, também denominados de reticulares,
cross-linked ou croobonded, resultam da acdo de reagente bi ou poli-funcionais capazes de
reagir com mais de um grupo hidroxila existente na molécula, que formam, portanto, ligacdes
cruzadas, mais rigidas que as ligacbes normais do amido, proporcionando também alta
resisténcia a agitagdo mecanica e ao calor; absorcdo de 4gua sem o rompimento do granulo; e
picos elevados de viscosidade sem quedas bruscas (SWINKELS, 2002; CHATAKANONDA
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et al., 2000). Dessa forma, torna-se possivel o melhor controle do processo e ainda prolongar
a vida atil do produto.

A aplicabilidade de amidos modificados é variada no setor das industrias de alimento.
Dependendo do tipo de modificacdo quimica a que o amido foi submetido, os produtos
resultantes podem ser indicados para sopas e molhos, alimentos infantis, coberturas para
saladas de frutas, enlatados, dentre outras. S8o também muito empregados em tintas,
ceramicas, acabamento de téxteis, fabricacdo de papel e de borracha resistentes a acdo da agua
ou da umidade; em usos farmacéuticos diversos, em herbicidas e inseticidas, e também em
resinas de troca idnica e tratamento de &guas residuérias para remocdo de metais pesados
(MOORTHY, 2004).

O mercado de amidos modificados para uso alimenticio ainda é pouco desenvolvido
por falta de informacao dos consumidores e baixo interesse de algumas empresas produtoras.
No Brasil, menos de 10% dos amidos modificados sdo destinados a inddstria de alimentos.
Em 2001, apenas 11%, da producdo total de amido, foi destinada a producdo de amidos
modificados, sendo que grande parte deste foi utilizado para a fabricagéo de papel (CEREDA,
2003).

As aplicacdes dos amidos modificados podem ser mais amplas que a dos amidos
nativos, ja que, possibilita obter produtos com caracteristicas especificas e inerentes ao seu
uso. Os amidos modificados mais utilizados em alimentos sdo os pré-gelatinizados, amidos
provenientes de ligacdo cruzada, acidos-modificados e dextrinas (BALAGOPALAN, 2002).

2.4 Legislacao brasileira para amidos modificados

Considerando a necessidade de estabelecer as caracteristicas que devem cumprir 0s
amidos a serem utilizados na industria de alimentos, no que concerne o intercambio comercial
a Portaria N° 42/98 revolveu:

Art 1 — Os amidos modificados quimicamente sdo considerados como ingredientes e
serdo mencionados na lista ingredientes como amidos modificados.

Art 2 — Os amidos nativos e os amidos modificados por via fisica ou enzimatica serdo
mencionados na lista de ingredientes como amidos.

Art 3 — Os amidos modificados quimicamente, se utilizados pela indUstria alimentar,
deverdo obedecer a especificacdes pelo Food and Drug Administration (2007).

A Portaria N° 42/98 tem finalidade fixar as caracteristicas de identidade e qualidade a

serem atendidas pelos amidos modificados. Os amidos modificados alimenticios sdo amidos
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nos quais uma ou mais de suas caracteristicas originais tenham sido modificadas mediante
processo tecnoldgico adequado, através de tratamento fisico ou quimico (DEMIATE, et al.,
2000). Para alimentos, o Food and Drug Administration (2007) permite 0 uso de amidos
modificados com ortofosfato monossddio, tripolifosfato de sédio (desde que o fésforo
residual ndo exceda 0,4%), trimetafosfato de sodio (fésforo residual maximo de 0,04%), e

oxicloreto de fosforo (méximo de 0,1%).
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3. MATERIAL E METODOS

Os experimentos foram realizados entre outubro de 2012 e julho de 2013, nos
laboratorios de Enzimologia da Unidade Universitaria de Ciéncias Exatas e Tecnoldgicas
(UnUCET) da Universidade Estadual de Goias (Anépolis-GO), e de Tecnologia de Cerais da
Empresa Brasileira de Pesquisa Agropecuaria - Agroinddstria de Alimentos (Rio de Janeiro-
RJ).

3.1 Obtencao dos frutos e extracdo do amido da semente de Swartzia burchelli

Os frutos da S. burchelli foram colhidos de plantas sadias localizadas no Cerrado
goiano, no perimetro rural do municipio de Porangatu (GO), com latitude 13°26°27°’S,
longitude 49°08’55”W e altitude de 396 m; os frutos foram selecionados quanto sua
integridade (sendo separados aqueles frutos podres e com presenca de danos), embalados em
caixas de papeldo, transportados ao Laborat6rio de Enzimologia para a extracdo do amido das
sementes.

Os frutos de S. burchelli foram lavados com agua potavel e cortados ao meio com
uma faca inox para retirada da semente. Para a extracdo do amido seguiu-se 0 esquema
descrito por Leonel et al. (2002), com modificacGes. As sementes foram moidas em moinho
de facas (Tecnal, TE-625, Piracicaba, Brasil), provido de malha de 1 mm. A massa leitosa
obtida foi lavada com &gua potavel e passada em peneiras de aco (Bertel, Caieiras, Brasil) de
250 a 75 my, separando o amido por decantagdo. O amido decantado foi filtrado a vacuo e
desidratado em estufa (Marconi, MAQ033, Piracicaba, Brasil) de ar a 45 °C, por 12 h. Em
seguida, o amido foi reduzido, manualmente, a particulas finas e armazenado em vidro com

tampa hermética.

3.2 Planejamento experimental e modificacdo do amido

Com o intuito de alcancar niveis maximos de fosfatacdo, foi aplicado um
delineamento experimental composto central. O experimento foi conduzido ao acaso em
esquema fatorial 2° com trés pontos centrais e quatro axiais. As variaveis independentes

foram: concentragdo de ATPS (3, 5 e 7%) e tempo de reacéo (30, 40 e 50 min).
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A Tabela 1 mostra os valores codificados e reais das variaveis independentes e cinco
niveis de variacao e a Tabela 2 os tratamentos em relagdo a concentracdo de ATPS e tempo de

esterificacao.

Tabela 1 - Niveis das variaveis aplicados na modificacdo do amido extraido da semente de

Swartzia burchelli.

Nivel
Variaveis -1 0 1
Tempo (min) 30 40 50
ATPS (%) 3 5 7

Tabela 2: Tratamentos obtidos a partir do delineamento proposto, em relagdo a concentracéo

de ATPS e o tempo de esterificacdo.

Tratamento ATPS (%) Tempo (min)
T1 3 30
T2 3 50
T3 7 30
T4 7 50
T5 5) 40
T6 5 40
T7 5 40

A modificagdo do amido in natura da semente da S. burchelli foi realizada por
esterificacdo com o uso de &cido tripolifosfato de sodio (ATPS) segundo o método descrito
por Paschall (1964), com algumas adaptacGes. A propor¢cdo de amido nativo e ATPS foi de
3:5 (m/v). As misturas obtidas conforme o planejamento experimental proposto (Tabela 1 e
Tabela 2), foram agitadas em agitador mecanico pendular (Tecnal, TE-053, Piracicaba, Brasil)
a 100 rpms em um tempo estabelecido pelo planejamento experimental (Tabela 1) e, em
seguida, filtradas a vacuo. Filtrado, o amido foi seco em estufa (Marconi, MAO033, Piracicaba,
Brasil) a 45 °C, por 48 h; reduzido a particulas finas e novamente secado a 65 °C até massa
constante. O amido seco foi lavado com 99 mL de etanol a 50 % (v/v). O produto resultante
foi seco a 45 °C por 48 h, seguido de dialise. A importancia da dialise foi comprovada por

Limberger (2008) quando estudou a modificagdo quimica da quirera de arroz por fosfatacdo
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com o uso de ATPS, onde observou que amostras ndo dialisadas ultrapassaram os limites
recomendados pela legislacdo, < 0,4 % de fosforo residual (Food and Drug Administration,
2007), enquanto que as amostras dialisadas se enquadraram nas recomendacOes legais. Por
iss0, no presente trabalho, foi realizado o método de diélise para remocéo residual de sais de
fosforo. A diélise foi realizada adicionando-se suspens@es aquosas de amido fosfatado a 10 %
(m/v) em papel celofane e imersas em &gua destilada por sete dias, mantidas sob refrigeracdo
em geladeira (aproximadamente & 6 °C), sendo a agua destilada trocada diariamente. Feita a
dialise, o amido fosfatado foi seco, a 45 °C, e reduzido a particulas finas em peneiras de 150

pum.

3.3 Caracterizacdo dos amidos nativo e fosfatados da semente da Swartzia
burchelli

3.3.1Composicao quimica

As determinacdes dos teores de umidade, cinzas, lipidios, proteinas e fibra bruta dos
amidos nativo (ANSB) e fosfatados (AFSB) foram realizadas segundo o método descrito pela
Association of Official Analytical Chemists (AOAC, 2005).

3.3.2 Determinacéo dos teores de fosforo

O teor de fosforo, P(%), foi determinado de acordo com a técnica descrita pelo
Instituto Adolfo Lutz (IAL, 2008) por espectrofotometria usando um espectrofotémetro
UV/visivel (SP-2000UV) a 420 nm.

3.3.3 Microscopia 6ptica

A forma e tamanho dos granulos dos amidos foram analisados por meio de
microfotografias realizadas segundo o método descrito por Vigneau et al. (2000), com
algumas modificacbes. Uma quantidade pequena de amido foi imersa em alcool etilico e
colocada sobre uma lamina histologica recoberta com laminula. A amostra foi observada e

fotografada com microscopio optico Leica (DMI, Séo Paulo) com aumento de 100x.
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3.3.4 Espectroscopia de absorcdo na regido do infravermelho

As andlises de espectroscopia de absorcdo na regido do infravermelho com
transformada de Fourier (FTIR) foram realizadas utilizando-se pastilnas de KBr e o
equipamento Bomem Hartmann & Braun/MB modelo 102, com condi¢des de operagéo
estabelecida: regido 400-4000 cm*, com 32 varreduras e resolucéo de 2 cm™. Para o preparo
das pastilhas, aproximadamente 1,0 mg de cada amostra de amido foram misturados com 100
mg de KBr (brometo de potassio), sendo esta mistura, com baixa umidade, comprimida entre
dois pastilhadores sob alta pressdo (de aproximadamente oito toneladas) até a formacdo de
uma pastilha translucida e sem deformacdes. A anélise foi realizada em duplicata.

3.3.5 Difragéo de raio-X

A analise cristalografica foi realizada segundo o meétodo descrito por RINDLAV
(1997). Os difratogramas de raio-x das amostras dos amidos nativo e modificados foram
obtidos utilizando o equipamento Rigaku (modelo RU 200 R, Osaca, Japdo), em que, as
amostras foram fixadas em suporte de aluminio e analisadas, a temperatura ambiente,
operando com filtro monocromatico, radiacdo Ka de cobre (A= 1,54056 A), voltagem de
40KV e corrente de 50 mA e poténcia de 0,8kW; calibrado em relagdo a linha em 20 =
28,466° do padrdo de silicio. O comprimento de onda utilizado foi de 1,54 A. As medidas
foram feitas em varredura continua no intervalo de 5°< 26 < 40°, sob velocidade de varredura

de 2° por minuto.

3.3.6 Viscosidade de pasta

A viscosidade de pasta foi determinada segundo o manual do Rapid Visco Analyser
(RVA) utilizado. Suspensfes de amido de 2,5 g em 25 mL de &gua, corrigidas para 14% de
umidade, foram analisadas de acordo com o seguinte regime tempo/temperatura: 50 °C por 1
min, aguecimento de 50 a 95 °C a uma taxa de 6 °C/min, manutencdo da pasta a 95 °C por 5
min e resfriamento de 95 a 50 °C a uma taxa de 6 °C/min.

A viscosidade de pasta foi expressa em cP (centpoise). Dos perfis gerados pelo RVA
foram avaliadas a temperatura de empastamento, viscosidade maxima (pico), viscosidade
minima, quebra de viscosidade (diferenca entre a viscosidade maxima e viscosidade minima
da pasta mantida a 95 °C por 5 min), viscosidade final e tendéncia a retrogradacéo (diferenca

entre a viscosidade final e da viscosidade minima a 95 °C por 5 min).
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3.3.7 Indice de solubilidade em &gua e indice de absorcdo de agua

O indice de solubilidade em agua (ISA) e o indice de absor¢do de &gua (IAA) foram
determinados conforme os métodos descritos por Anderson (1982). Para o célculo destes
indices foram utilizadas as Equacdes 1 e 2, respectivamente.

massa do residuo evaporado(g)

ISA(%) = x100 1)
massa da amostra (g)
A g(gel) _ massa do residuo da centr,lfuga(;ao (9) <100 @)
g massa da amostra—massa do residuo evaporado(g)

3.4 Anélise Estatistica

Os resultados foram apresentados em forma de médias com seus respectivos desvios
padrdo. Realizou-se a analise se variancia (ANOVA), ao nivel de 5% de probabilidade, e
aplicou-se um modelo polinomial de segunda ordem (Equacdo 3) para estabelecer uma
equacdo preditiva dos dados experimentais (KHURI E CORNELL, 1987).

Y=b0+ibixi+ib“x$+ibijxixj+s (3)
i=1 i=1

i<jl

Em que, Y é a funcdo resposta; X é a variavel codificada; b representa os coeficientes
estimados pelos métodos dos minimos quadrados; € € 0 erro experimental, sendo sua
significancia avaliada pelo valor da probabilidade p, adotando-se p < 0,05 para todos 0s
ensaios, com o objetivo de avaliar quais coeficientes foram mais significativos e qual teve
maior efeito sob os resultados em questao.

A resposta para a adequacdo do modelo polinomial foi testada por meio do coeficiente
de determinacdo ajustado (Rza,-) a fim de quantificar a proporcdo da variacdo explicada. Os
gréficos de superficie de resposta foram gerados através do modelo matematico proposto nos
niveis reais das variaveis, sendo a resposta em funcdo do eixo Z; e 0s eixos X e Y, as
varidveis independentes. Para o desenvolvimento das analises estatisticas e dos graficos
utilizou-se o software estatistico Statistica verséo 8.0.

Foi realizada correlagdo de Pearson (r), & 5% de probabilidade e considerada

correlacdo forte aquelas que tiveram valores de +£0,6 < r < £1; moderada, 0,3 <r < £0,6; e
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fraca, +0,0 <r < +0,3 (CALLEGARI-JACQUES, 2003). Foram correlacionados 0s seguintes
parametros em relacdo a concentracdo de ATPS e tempo de reagdo: teor de fosforo; teor de
cinzas; comprimento do grénulo; largura do grénulo; cristalinidade; temperatura de pasta;
viscosidade maxima; quebra de viscosidade; retrogradacdo; indice de solubilidade e indice de

absorcdo de agua.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Durante a moagem das sementes da S. burchelli foi observada a formacdo de espuma
branca, provavelmente, formada pela presenca de esterdides ou de terpenos policiclicos
(saponinas) que tém a propriedade de reducdo da tensdo superficial da &gua e suas acdes
detergentes e emulsificante (SCHENKEL et al., 2001). Embora tenha dificultado a passagem
da massa leitosa pelas peneiras, a espuma néo interferiu na qualidade da extracdo de amido.

O amido da S. burchelli apresenta baixos teores de cinzas (0,02%), proteina (0,24%),
lipidio (0,04%), fibra bruta (0,03%), tracos de fosforo (0,001%) e umidade (5,52%) conforme
a Legislagdo Brasileira (BRASIL, 2005), indicando que o amido extraido é de boa qualidade,
uma vez que quanto menor o contetido desses componentes maior a qualidade do processo de
extracdo (ARAUJO FARO, 2008).

Os teores de fibra, lipidios e proteinas dos amidos fosfatados ndo variaram apos
fosfatagcdo. A Tabela 3 mostra os valores médios dos teores de fosforo e cinzas, dimensdes
dos granulos (comprimento e largura) e grau de cristalinidade dos amidos nativo e fosfatados
da semente de Swartzia burchelli. O teor de fésforo aumentou até aproximadamente 0,27%
(Figura 9A) acarretando o aumento de cinza até 0,32% (Figura 9B). Estes teores
correlacionaram positivamente entre si (r=0,99; p<0,001); reforcando as observacfes feitas
por Limberger et al. (2008) referindo que esse comportamento se deve a incorporacdo de

grupos fosfatos na estrutura de amido.

Tabela 3 - Teores de fésforo e cinzas, dimens6es dos granulos (comprimento e largura) e grau
de cristalinidade dos amidos nativo e fosfatados da semente de Swartzia burchelli em funcao

da concentracdo de ATPS e tempo de esterificacao.

ATPS Tempo _ Comprimento Cristalinidade
) P(%) Cinzas (%) Largura (pm)
(%) (min) (Hm) (%)

Nativo 0,001+0,000  0,02+0,00 17,940,10 16,1+0,02 39,3+0,02
3 30 0,16+0,001 0,14+0,02 18,5+0,01 16,5+0,03 41,0+0,20
3 50 0,18+0,000 0,18+0,00 18,6+0,04 16,6+0,09 42,9+0,15
7 30 0,250,000 0,30+0,01 20,7+0,09 18,2+0,12 44,5+0,01
7 50 0,27+0,010 0,32+0,02 22,6+0,06 18,5+0,01 55,3+0,10
5 40 0,22+0,000 0,23+0,04 20,2+0,01 16,8+0,07 43,3+0,01

ATPS: Acido Tripolifosfato de Sédio; P(%): teor de fosforo.
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Cinzas (%)= 0,0033+0,0028 t+0,0205 ATPS P(%)=0,0033+0,0028 t+0,0205 ATPS
A B

Figura 9 — Variacdo dos teores de cinzas (A) e fosforo (B) em funcdo da concentracdo de

acido tripolifosfato de sodio (ATPS) e tempos de reacional, de amidos fosfatados de S.

burchelli.

Os amidos fosfatados apresentaram valores percentuais de cinzas e fosforo crescentes
conforme o aumento da concentracdo de ATPS e tempo reacional. Todos esses amidos
tiveram teor de fosforo dentro do permitido pela legislacdo para uso alimentar, menor que
0,4% segundo a Food and Drug Administration (2007). O amido tratado com ATPS a 7%
com tempo reacional de 50 min obteve o maior valor de fosforo (0,32%). Isso indica que
quanto maior for a concentracdo de ATPS e 0 maior tempo reacional, maior é teor de fosforo
no amido fosfatado.

Com o FTIR, Infravermelho com transformada de Fourier, (Figura 10) ndo foi possivel
observar diferencas entre si nas bandas de absor¢do, havendo apenas pequenas mudancas em
suas transmitancias segundo o teor de fdésforo presente no amido. As observacBes de
alteracdes nos espectros de amidos fosfatados foi dificultada devido a sobreposicdo de amplas
bandas de backbone de amido, fato também verificado por Passauer et al. (2006). Contudo, a
méxima absorcdo observada na banda arredondada (entre 3600-3200) foi 3461 cm™ que
corresponde a grupos hidroxilas da D-glicose presente no amido (WANG et al., 2009). Os
picos que caracterizam as ligagdes C—H do anel e do estiramento da ligacdo glicosidica C—O
apresentaram valores de nimero de onda de méaxima absorcdo em 2926 e 1644 cm™,
respectivamente, proximos aos encontrados por Nakason et al. (2010) e Wang et al. (2009)
para C—H entre 2923-2926 cm™, e Silverstein e Webster (2000) e Sandle et al. (1987) para
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C—0O de 1650 cm™. As bandas espectrais de maxima absorbancia de 1162; 1086 e 1014 cm™
indicam a presenga das ligagdes C—O—C. Nakason et al. (2010), em amido de mandioca
detectaram esses picos nas bandas espectrais de méaxima absorbancia de 1156, 1051 e 1023
cm™, respectivamente.

Segundo Stuart (2004), os compostos alifaticos de fosforo contendo ligagdo P—O—-C
deveriam mostrar uma banda forte entre 1050 e 950 cm™; j4 a presenca de grupos P=0 deve
ser evidenciada por bandas em 1260-1240 cm™. Essas bandas sdo imperceptiveis na Figura
10A entre 1050 e 930 cm™ para P-O—C e 1245 cm™ para P=0.

Os espectros de raios-X dos amidos estudados ndo diferem quanto a seu padrdo de
cristalinidade. Todos eles apresentam picos principais em 15,2; 17,3; 18,3 e 23,2°
caracteristicos de amidos contendo padrdo de cristalinidade do tipo A, também visto em
amidos de semente de manga e milho por Sandhu e Lim (2008) e milho e trigo por Lima et al.
(2012). Entretanto, nos espectros dos amidos fosfatados se observam picos mais estreitos,
intensos e finos que do amido nativo. Segundo Neto (2003), esses tipos de espectro séo
tipicos de amidos que contém maior numero de regides cristalinas na estrutura ramificada da
amilopectina, o que infere que o grau de cristalinidade do amido nativo aumentou com o

aumento de grupos fosfato no amido que age reforcando as cadeias laterais da amilopectina.
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Figura 10 — Variacdo dos espectros de FTIR (A) e de Raios-X (B) em fungéo da concentracéao
de &cido tripolifosfato de sodio (ATPS) e tempos de reacional, de amidos fosfatados de S.
burchelli. Amidos fosfatados com: a) nativo, b) 3% e 30 min, c) 3% e 50 min, d) 7% e 30

min, e) 7% e 50 min, f) 5% e 40 min de ATPS e tempo reacional, respectivamente.

A Figura 11 mostra os gréaficos de superficie de resposta referentes a cristalinidade, ao
comprimento e a largura dos granulos de amidos nativo e fosfatados de Swartzia burchelli. De
acordo com a Tabela 3 e Figura 11A, o grau de cristalinidade dos amidos fosfatados
aumentou com a variacdo da concentracdo de ATPS e tempo reacional. Esse aumento
corresponde a 4 a 29% da cristalinidade do amido nativo, sendo que o maior percentual foi
obtido pelo amido fosfatado com 7% de ATPS num tempo de 50 min (grau de cristalinidade
de 55,3%).
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Figura 11 — A) Cristalinidade, B) comprimento e C) largura dos granulos de amidos nativo e

fosfatados de Swartzia burchelli em funcdo da concentracdo de acido tripolifosfato de sddio
(ATPS) em diferentes tempos de esterificacao.

Quanto ao tamanho, o amido nativo apresentou menor comprimento (17,9 um) e largura
(16,1 um) em relagdo aos fosfatados que apresentaram tamanho e largura de 18,5-22,6 um e
16,5-18,5 pm, respectivamente. Estas medidas correlacionaram positivamente com o teor de
fosforo, sendo r= 0,93 (p<0,01) para comprimento e r= 0,87 (p=0,01) para largura, indicando
que o aumento das dimensdes desses granulos se deve aos efeitos causados pela combinacéo

da concentragdo de ATPS e tempo de esterificagdo mostrados na Figura 11B e 11C para
comprimento e largura, respectivamente.

29



30

As imagens microscdpicas dos granulos sdo mostradas na Figura 12 e mostram que 0s
granulos do ANSB apresentam superficie lisa com diferentes tamanhos e formas. Dentre as
formas sdo observadas granulos arredondados, elipticos e irregulares. Além dessas formas
vistas no amido nativo, nos amidos fosfatados se observam granulos inchados e danificados,

significando que o amido nativo sofre danos aparentes apds fosfatacéo.

Figura 12 — Microfotografias dos granulos de amidos nativo e fosfatados de Swartzia
burchelli em funcdo da concentragdo de &cido tripolifosfato de sodio em diferentes tempos de
esterificacdo com aumento de 100x. A) Nativo. B) 3%,30 min. C) 3%, 50min. D) 7%, 30 min.
E) 7%, 50 min. F) 5%, 40 min.
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A Tabela 4 mostra os valores médios de temperatura de pasta e viscosidades de pasta
dos amidos nativo e modificados da semente de Swartzia burchelli em funcdo da
concentracdo de ATPS e tempo de esterificacao.

Tabela 4 - Temperatura de pasta e viscosidades de pasta dos amidos nativo e modificados da

semente de Swartzia burchelli em fungdo da concentragdo de ATPS e tempo de esterificacdo.

ATPS (%) Tempo (min) TP (°C) VMAX (cP) BD (cP)  SB (cP)
Nativo 83,80 4441,2 2377,2 1740,0

3 30 77,85 3058,2 951,9 1600,5

3 50 79,08 2966,4 9234 1509,5

7 30 79,08 2786,0 950,0 1507,5

7 50 79,13 2756,4 842,4 1545,0

5 40 77,25 2731,5 833,9 1399,1

ATPS: Acido Tripolifosfato de Sodio; PT: temperatura de pasta; VMAX: viscosidade de pico
ou méxima; BD: quebra de viscosidade; SB: retrogradacéo; cP: ceintpoise.

Quanto as propriedades de pasta dos amidos fosfatados o pico de viscosidade, quebra de
viscosidade e tendéncia a retrogradacdo foram afetados pelos parametros do processo de
esterificacdo (Figura 13A a 13C, respectivamente). O pico de viscosidade (2728,5-3058,2 cP)
diminuiu entre 31 a 39% com relagdo ao amido nativo (4441,2 cP), correlacionando
negativamente com o teor de fosforo (r= -0,96, p< 0,01). Esse comportamento reoldgico é
tipico de amidos com forte estrutura cristalina (padrao de cristalinidade tipo A) como ocorre
em amidos de cereais que formam pastas com baixo pico de viscosidade (CHUNG et al.,
2008). A diminuicdo da viscosidade dos AFSB indica uma possivel maior interacdo entre 0s
componentes dos granulos na presenca dos grupos fosfato (BATISTA et al. 2010), reforcando
a regido amorfa (KARIM et al. 2007) da amilopectina que contribui para o intumescimento do
granulo. Esse comportamento provavelmente se deve também ao fato que os amidos
fosfatados apresentam maior quantidade de granulos danificados que deixaram de intumescer
durante o aquecimento no RVA, ja que quanto menor € o intumescimento dos granulos maior
a quantidade de agua livre associada a diminuicao da viscosidade das pastas de amido (MING
et al., 1997).
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Figura 13 — Propriedades de pasta dos amidos nativo e fosfatados de Swartzia burchelli em
funcdo da concentracdo de &cido tripolifosfato de sédio (ATPS) em diferentes tempos de

esterificacdo. A) Viscosidade maxima (Vmax), B) quebra de viscosidade e C) tendéncia a
retrogradacao.

Ao contrario do ANSB (BD= 2377,2 cP), os AFSB (828,5 <BD< 951,9 cP)
apresentaram menores valores de quebra de viscosidade, diminuindo com o aumentos dos
niveis de concentracdo de ATPS nos diferentes tempos de esterificacdo (Figura 13B). Esta
observacdo também indica que a fosfatacdo reforcou a estrutura granular dos amidos
fosfatados. BD correlaciona com PV (r= 0,77, p= 0,04). Chan et al. (2010) referem que a
evidente quebra de viscosidade observada em amidos modificados em comparacdo dos

amidos nativos provavelmente se deve a estrutura enfraquecida dos granulos durante o
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processo de modificacdo quimica, facilitando a quebra da estrutura granular. Entretanto, no
presente estudo observou-se que a fosfatagdo tornou os granulos dos amidos mais resistentes e
estaveis ao aquecimento e cisalhamento.

Por apresentar granulos grandes de amido e muito deles danificados, esperava-se dos
AFSB alta retrogradacdo como resultados do esfriamento de suas pastas durante o processo do
RVA, ja que, segundo Yuan et al. (2007) maiores valores de SB sdo encontrados em amidos
que contém granulos grandes, devido a sua maior fragilidade. No entanto, estes amidos
fosfatados apresentam maior estabilidade a retrogradacdo (1.247-1.600,5 cP) que o ANSB
(1.740 cP). Né&o correlacionou com o tamanho dos granulos (r= -0,8739, p=0,126) e nem com
0 grau de cristalinidades (r= -0,9272, p=0,073), por isso, atribui-se a diminuicdo do SB do
amido nativo ap6s fosfatacdo, a natureza da estrutura molecular da amilopectina, uma vez que
esta macromoléecula é responsavel pela retrogradacdo dos amidos.

A Tabela 5 mostra os valores médios de indice de solubilidade em agua (ISA) e indice

de absorcéo de agua (IAA) dos amidos nativo e fosfatados da semente de Swartzia burchelli.

Tabela 5 - Indice de solubilidade em agua (ISA) e indice de absorcdo de agua (IAA) dos
amidos nativo e fosfatados da semente de Swartzia burchelli em funcdo da concentracdo de

ATPS e tempo de esterificacao.

ATPS (%) Tempo (min) ISA(%) IAA (g g7)
Nativo 0,22+0,01 1,94+0,04

3 30 0,37+0,03 1,96+0,01

3 50 0,38+0,01 1,99+0,02

7 30 0,57+0,01 2,06+0,01

7 50 0,65+0,03 2,07+0,03

5 40 0,46+0,00 2,00+0,00

ATPS: Acido Tripolifosfato de Sodio

O ISA e o IAA dos amidos fosfatados aumentaram com o aumento dos niveis da
concentracdo de ATPS e tempo de esterificacdo (Figuras 14A e 14B). O amido pode absorver
determinada quantidade de agua reversivelmente a partir da sua regido amorfa, porém ele ndo
se solubiliza em &gua fria como pode ser visto no ANSB que apresentou 0,22% de
solubilidade. Enquanto que, em virtude da danificacio do amido pelo processo de
esterificacdo, a amilose ficou exposta a hidratacéo, por isso os amidos fosfatados ficaram mais
soltveis (0,37-0,65%). O indice de absorcdo de 4gua dos AFSB (1,96-2,07 g g™) foi maior
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que a do ANSB (1,94 g g™). Embora esses indices ndo correlacionem com o teor de fésforo
(r< 0,40, p>0,37), a absorcdo de &gua dos AFSB a temperatura ambiente ocorre porque 0S
grupos fosfato, negativamente carregados, introduzidos nas cadeias de amido promovem uma
reducdo nas forcas inter-moleculares de ligacdo, devido a repulsdo entre si (SITOHY et al.
2000, LIU et al. 1999, LAWAL 2004, BATISTA et al. 2010).

(3FIVWVA

Figura 14 — A) indice de solubilidade em agua (ISA) e B) indice de absorcdo de agua (IAA)
de amidos fosfatados de Swartzia burchelli em funcéo da concentracédo de acido tripolifosfato

de sodio (ATPS) em diferentes tempos de esterificacao.

A introducdo de grupos fosfato nas moléculas de amido, provocada pelo processo de
esterificacdo, influenciou nas propriedades fisicas e reoldgicas do amido nativo da semente de
S. burchelli. O amido fosfatado com 7% de ATPS e 50 minutos de tempo de esterificacdo foi
0 que apresentou maiores valores do teor de cinzas (0,32%) e fosforo (0,27%); maior grau de
cristalinidade (55,3%) e tamanho dos granulos (22,6 um de comprimento e 18,5 um de
largura), maiores indices de solubilidade em 4gua e absorcdo de agua (0,65% e 2,07 g g™,
respectivamente), e temperatura de pasta (79,13 °C).

Os amidos fosfatados apresentaram menor tendéncia a retrogradacéo do que o ANSB e
maior resisténcia ao aquecimento, sendo o amido fosfatado com 5% de ATPS e 40 minutos de
tempo de esterificacdo 0 que obteve menor valor para viscosidade maxima (2731,0 cP),
quebra de viscosidade (833,9 cP) e retrogradacdo (1399,1 cP). Observou-se que a fosfatacédo

propiciou a formacdo de pastas mais claras. A menor retrogradacdo e maior percentual de
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transmitancia (Figura 10A) indicam que o amido fosfatado com 5% de ATPS e 40 minutos de
tempo de esterificacdo foi o que formou pastas mais claras, justificado pelo arraste de amilose
durante a fosfatacdo. Amidos que formam pastas mais claras séo apropriados para 0 uso na
cobertura de alimentos, usados como filmes comestiveis. J& aqueles que produzem pastas
mais opacas, como o0 caso do ANSB, sdo mais apropriados para a confec¢do de pudins e
sobremesas prontas (CIACCO et al., 1982; HOOVER, 2001; MATSUGUMA, 2006).
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5. CONCLUSOES

Durante a moagem das sementes da Swartzia burchelli, no processo de extracdo, forma
uma espuma branca que dificulta a passagem do amido. Assim mesmo, foi indicada boa
qualidade no processo de extracdo do amido nativo, ja que, fracdes de cinzas, proteinas,
lipidios, fibra bruta e fosforo foram pequenas.

Os amidos fosfatados de S. burchelli se diferenciaram do amido nativo, ja que esses
apresentaram maiores teores de cinzas e de fésforo, maior comprimento e largura, maior grau
de cristalinidade, menores valores de temperatura de pasta, viscosidade maxima, quebra de
viscosidade, tendéncia a retrogradacao, e maiores indices de solubilidade em &gua e absorcao
de agu. Entretanto, tanto o amido nativo como os fosfatados apresentaram estrutura cristalina
do tipo A, e granulos com forma arredondada e oval.

O amido fosfatado com 5% de ATPS e 40 minutos de tempo de esterificacdo ¢ o mais
apropriado para de uso filmes e coberturas comestiveis, pois apresenta menor retrogradacéo e
maior transmitancia, produzindo, portanto, pastas mais claras. O amido fosfatado com 7% de
ATPS e 50 minutos de tempo de esterificagdo apresenta maior teores de cinzas e fosforo,
maior cristalinidade, maiores dimensdes e maior temperatura de pasta sendo mais indicado

para o0 uso em plasticos biodegradaveis.
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APENDICE

APENDICE A: Teste de analise de variancia para teor de fosforo dos amidos fosfatados da
semente da Swartzia burchelli em relagdo a concentracdo de ATPS e ao tempo de

esterificacao.

Fonte de variacéo SQ g.l MQ F p
Teor de Fésforo

ATPS (%) 0,016108 1 0,016108 759,3587 <0,01**
ATPS (%)? 0,000010 1 0,000010 0,4781 0,51
Tempo (min) 0,000776 1 0,000776 36,5896 <0,01**
Tempo (Min)*ATPS 0,000010 1 0,000010 0,4523 0,52
Erro 0,000191 9 0,000021
Total 0,017095 13

APENDICE B: Teste de anélise de variancia para teor de cinzas dos amidos fosfatados da
semente da Swartzia burchelli em relacdo a concentracdo de ATPS e ao tempo de

esterificacao.

Fonte de variacédo SQ .l MQ F p
Cinzas

ATPS (%) 0,04419 1 0,044187 12115,42 < 0,01**
ATPS (%)? 0,00004 1 0,000043 11,72 0,008**
Tempo (min) 0,00165 1 0,001650 452,36 < 0,01**
Tempo (min)*ATPS 0,00020 1 0,000203 55,76 < 0,01**
Erro 0,00003 9 0,000004

Total 0,04612 13

APENDICE C: Teste de analise de variancia para comprimento dos granulos dos amidos
fosfatados da semente da Swartzia burchelli em relacdo a concentracdo de ATPS e ao tempo

de esterificacéo.

Fonte de variacéo SQ 0.l MQ F p
Comprimento
ATPS (%) 1,88503 1 1,88503 1395,86 < 0,01**
ATPS (%)? 0,03176 1 0,03176 23,52 < 0,01**
Tempo (min) 1,69894 1 1,69894 1258,05 < 0,01**
Tempo (Min)*ATPS 19,11681 1 19,11681 14155,87 < 0,01**
Erro 0,01215 9 0,00135

Total 22,74470 13




51

APENDICE D: Teste de anélise de variancia para largura dos granulos dos amidos fosfatados
da semente da Swartzia burchelli em relacdo a concentracdo de ATPS e ao tempo de

esterificacao.

Fonte de variacéo SQ g.l MQ F p
Largura

ATPS (%) 0,028800 1 0,028800 9,212 0,014*
ATPS (%)? 1,648152 1 1,648152 527,187 <0,01**
Tempo (min) 0,105800 1 0,105800 33,842 <0,01**
Tempo (min)*ATPS 6,265800 1 6,265800 2004,213 <0,01**
Erro 0,028137 9 0,003126
Total 8,076689 13

APENDICE E: Teste de analise de variancia para graus de cristalinidade dos amidos
fosfatados da semente da Swartzia burchelli em relagéo a concentragdo de ATPS e ao tempo

de esterificagao.

Fonte de variacéo SQ .l MQ F p
Cristalinidade

ATPS (%) 55,6513 1 55,65125 115140,5 <0,01**
ATPS (%)? 53,8334 1 53,83339 111379,4 <0,01**
Tempo (min) 6,6613 1 6,66125 13781,9 <0,01**
Tempo (Min)*ATPS 23,4613 1 23,46125 48540,5 <0,01**
Erro 0,0044 9 0,00048

Total 139,6115 13

APENDICE F: Teste de anélise de variancia para temperatura de pasta dos amidos fosfatados
da semente da Swartzia burchelli em relagdo a concentracdo de ATPS e ao tempo de

esterificacao.

Fonte de variacdo SQ 0.l MQ F p
Temperatura de Pasta
ATPS (%) 0,057800 1 0,057800 0,29404 0,600811
ATPS (%)° 5,779438 1 5,779438 29,40098 <0,01**
Tempo (min) 0,057800 1 0,057800 0,29404 0,600811
Tempo (Min)*ATPS 2,247200 1 2,247200 11,43189 <0,01**
Erro 1,769157 9 0,196573

Total 9,911395 13
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APENDICE G: Teste de anélise de variancia para viscosidade méaxima dos amidos fosfatados
da semente da Swartzia burchelli em relacdo a concentracdo de ATPS e ao tempo de

esterificacao.

Fonte de variacéo SQ g.l MQ F p

Viscosidade Maxima

ATPS (%) 116258,4 1 116258,4 2989502104,98 < 0,01**
ATPS (%)? 88045,9 1 88045,9 2264038069,67 < 0,01**
Tempo (min) 7369,0 1 7369,0 189488049,31 <0,01**
Tempo (min)*ATPS 1934,4 1 1934,4 49742226,51 <0,01**
Erro 0,0 9 0,0

Total 213607,7 13

APENDICE H: Teste de analise de variancia para quebra de viscosidade dos amidos
fosfatados da semente da Swartzia burchelli em relagéo a concentragdo de ATPS e ao tempo

de esterificagao.

Fonte de variacéo SQ .l MQ F p
Quebra de Viscosidade

ATPS (%) 3436,21 1 3436,21 88359556 <0,01**
ATPS (%)? 23633,66 1 23633,66 607722662 <0,01**
Tempo (min) 9261,61 1 9261,61 238155555 <0,01**
Tempo (Min)*ATPS 3128,41 1 3128,41 80444699 <0,01**
Erro 0,00 9 0,00

Total 39459,87 13

APENDICE |: Teste de analise de variancia para retrogradacio dos amidos fosfatados da
semente da Swartzia burchelli em relacdo a concentracdo de ATPS e ao tempo de

esterificacao.

Fonte de variacdo SQ 0.l MQ F p
Retrogradacdo
ATPS (%) 1653,13 1 1653,13 42508937,97 < 0,01**
ATPS (%)° 68671,97 1 68671,97 1765851139,20 < 0,01**
Tempo (min) 1431,13 1 1431,13 36800365,27 < 0,01**
Tempo (Min)*ATPS 8256,12 1 8256,12 212300404,06 < 0,01**
Erro 0,00 9 0,00

Total 80012,35 13
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APENDICE J: Teste de analise de variancia para indice de solubilidade em &gua dos amidos
fosfatados da semente da Swartzia burchelli em relacéo a concentracdo de ATPS e ao tempo

de esterificagéo.

Fonte de variacéo SQ g.l MQ F p
ISA

ATPS (%) 0,110450 1 0,1104500 284014,3 <0,01**
ATPS (%)? 0,003621 1 0,0036214 9312,2 <0,01**
Tempo (min) 0,004050 1 0,0040500 10414,3 <0,01**
Tempo (min)*ATPS 0,002450 1 0,0024500 6300,0 <0,01**
Erro 0,000003 9 0,0000004

Total 0,120575 13

APENDICE K: Teste de anélise de variancia para indice de absor¢do de agua dos amidos
fosfatados da semente da Swartzia burchelli em relagdo a concentragdo de ATPS e ao tempo

de esterificagao.

Fonte de variacéo SQ .l MQ F p
IAA
ATPS (%) 0,016200 1 0,016200 959,2105 < 0,01**
ATPS (%)? 0,002058 1 0,002058 121,8553 < 0,01**
Tempo (min) 0,000800 1 0,000800 47,3684 < 0,01**
Tempo (Min)*ATPS 0,000200 1 0,000200 11,8421 < 0,01**
Erro 0,000152 9 0,000017

Total 0,019410 13




