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Resumo

CELLONI, Isabela de Souza. Caracterizacdo centesimal e espectral da Maca Peruana
(Lepidium meyenii Walp). 2014. 38 f. Trabalho de Conclusdo de Curso (Tecnologia em
Alimentos) - Universidade Tecnoldgica Federal do Parand. Campo Mourdo, 2014,

A entrada de novos alimentos na dieta alimentar dos brasileiros vem acontecendo de forma
brusca e com pouca fundamentagdo com relagdo a informacdes referentes a composigéo
destes. A Maca Peruana (Lepidium meyenii Walp), bastante consumida nas regides dos Andes
do Peru, Bolivia, Equador e Venezuela, é um dos alimentos que vem ganhando destaque no
mercado nacional, principalmente por apelos referentes a fertilidade e diminuicao de apetite.
Porém, existe pouca informacdo referente a composicdo deste produto. Além disso, 0s
métodos analiticos utilizados para a avaliacdo qualitativa e quantitativa seguem sendo 0s
mesmos utilizados a muito tempo, mesmo que ja seja possivel avaliar muitas amostras
contendo diversas variaveis. Desta forma, este trabalho teve como objetivo explorar
diferentes marcas de Maca Peruana comercializadas na cidade de Campo Mourao. O estudo
foi realizado enfocando-se a disponibilizacdo de informacdes sobre o teor de proteinas,
umidade, cinzas, carboidratos, além de medidas de coloracdo de acordo com o método CIE,
medidas espectrais nas regides ultravioleta, visivel e infravermelha (médio) do espectro
eletromagnético. Para comparar as amostras, foram aplicados métodos quimiométricos para

0 processamento e classificacdo dos dados.

Palavras-Chave: Novos Métodos de Analise, Qualidade, Espectrogquimica.



Abstract

CELLONI, Isabela de Souza. Proximate analysis and spectral characterization of Maca
Peruana (Lepidium meyenii Walp). 2014. 38 f. Research of Graduation Conclusion (Food
Technology) — Technological Federal Universityof Parand. Campo Mourdo, 2014.

The entry of new foods in the diet of Brazilians has happened abruptly and with little
reasoning with respect to information regarding on their composition. Peruvian Maca
(Lepidium meyenii Walp), widely consumed in the Andes of Peru, Bolivia, Ecuador and
Venezuela, is one of the foods that is gaining prominence in the Brazilian market, mainly
supported on appeals concerning on human fertility increase and decreased appetite.
However, there is little information regarding on its composition. In addition, the same
analytical methods for qualitative and quantitative assessment have being used since decades
ago, even if today’s possibilities to evaluate samples containing many different variables.
Thus, this study aimed to explore different brands of Peruvian Maca marketed in Campo
Mourao city. The study was conducted focusing on providing information about the quantity
of protein, moisture, ash, carbohydrate, and measures of staining according to the CIE
method, spectral measurements in the ultraviolet, visible and medium-infrared regions of the
electromagnetic spectrum. To compare the samples, chemometric methods of processing and

data classification were applied.

Keywords: New Evaluation Methods, Quality, Spectrochemistry.
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1 INTRODUCAO

A Maca Peruana (Lepidium meyenii Walp) é um vegetal crucifero nativo da regido
andina do Peru. Pertencente a familia Brassicaceae, cresce em altitudes entre 3700 e 4500
metros acima do nivel do mar. A maca e tradicionalmente consumida fresca ou desidratada
apos ser cozida em agua ou leite, transformada em sucos, coquetéis, bebidas alcodlicas ou
em enfusdo (OCHOA; UGENT, 2013; QUIROS; ALIAGA, 1997; REA, 1994). Este vegetal
é altamente resistente a condi¢des extremas, apresentando uma das mais altas tolerancias a
geada em relacéo a qualquer planta, podendo ser cultivada em altitudes elevadas (BONNIER,
1986). Alem disso, a familia Brassicaceae é uma das 16 familias de plantas conhecidas por
conter glucosinolatos, que dao origem a compostos que tém sido investigados por serem ricos
em compostos bioativos incluindo propriedades fitotoxica, antifungico, antibacteriano, e
efeitos insecticidas (FAHEY, et al., 2001).

Os peruanos vém usando este alimento durante séculos gracas as caracteisticas
nutricionais e medicinais nele encontrados. Além disso, considera-se que existe relagdo entre
0 aumento da fertilidade em seres humanos e animais, acreditando-se que a Maca apresenta
propriedades afrodisiacas, aumentando o desejo sexual daqueles que consomem os derivados
deste alimento. Em 2009 Zenico et. al. realizaram um estudo para testar a eficiéncia da Maca
para fins de atracdo sexual utilizando ratos e notou um aumento no nimero de acasalamentos
em ratos alimentados a base de Maca Peruana (ZENICO, 2009; QUIROS; CARDENAS,
1992). De acordo com as crencas locais, dentre as propriedades medicinais, a Maca se mostra
efetiva no tratamento de reumatismos e doencas respiratorias. De acordo com relatos de
consumidores peruanos de Maca, acredita-se que este alimento tenha acdo estimulante sobre
a producdo hormonal, influenciando no metabolismo e na capacidade de memorizacéo,
possuindo atividade antidepressiva e eficacia no combate a anemia, leucemia e até mesmo
no tratamento de cancer (QUIROS; CARDENAS, 1992).

De acordo com relatos da internet e da TV (Globo Reporter, 2013), nos ultimos anos
0 consumo de Maca Peruana tem aumentado significativamente no Brasil. No entanto, o
aumento pelo interesse neste tubérculo fez aumentar ndo apenas o valor financeiro do

produto, mas também as adulteracdes: comercializada principalmente na forma de farinha,



tal p6 vem sendo misturado com outras farinhas de menor custo, como farelo de arroz e até
mesmo trigo. Para tanto, anélises centesimais podem ser de extrema valia para que se possa
avaliar ndo apenas o valor nutricional do alimento, mas também as possibilidades de

adulteracdes e fraudes na comercializacdo deste produto.

Poucos estudos foram feitos até hoje com o intuito de caracterizar
composicionalmente a Lepidium meyenii Walp, sendo que um dos poucos relatos confiaveis
disponivel na literatura vem do Instituto de Nutricdo Peruano (INCAP). A falta de estudos
sobre este alimento potencializa a adulteracdo na composicéo dos produtos comercializados
no Brasil como sendo Maca Peruana. Segundo o INCAP, em 100g de Maca o valor energético
disponivel é de 104 calorias, estando presentes nesta massa 72,1g de agua, 3,99 de proteinas,
0,5¢ de extrato etéreo, 21,99 de carboidratos, 72,0mg de célcio, 53,0mg de fosforo, 4,3mg de
ferro, 0,5mg de tiamina, 0,11mg de riboflavina e 0,8 mg de &cido ascdrbico (Fonte: Perd,
Instituto de Nutricion, INCAP, ICNND. APUMAYTA; UGAZ, 1993).

Disponibilizar mais informagdes sobre a composi¢do de um alimento auxilia no
reconhecimento da veracidade do produto aléem de proporcionar uma expansdo de suas
aplicacdes. No caso da Maca Peruana, durante o levantamento bibliografico realizado no
periodo entre dezembro de 2013 e janeiro de 2014, ndo se encontrou nenhum espectro para
0 extrato de Maca em qualquer regido espectral. Portanto, afim de minimizar problemas
relacionados a adulteracdo e disponibilizar informacdes sobre a composicdo da Lepidium
meyenii Walp, neste trabalho propGe-se avaliar a composicao centesimal e disponibilizar
informacgdes espectrais contemplando as regides ultravioleta, visivel e infravermelha do
espectro eletromagnético para amostras das farinhas comercializadas na cidade de Campo

Mourao.

Para avaliar os resultados obtidos foram utilizadas ferramentas de quimiometria na
tentativa de se fazer a distingcao entre as diferentes amostras e, consequentemente, determinar

as principais diferencas entre as amostras avaliadas deste alimento.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 O tubérculo

A Lepidium meyenii é uma planta bienal herbacea da familia Brassicaceae que é
nativa dos Andes do Peru. Os peruanos tém usado a raiz do Lepidium meyenii, conhecido
como Maca, durante séculos como tanto um alimento nutritivo e medicina fertilidade para os
seres humanos e animais (ZENICO et al. apud UCHIYAMA, 2013). Cultivada em éareas
entre 3000 - 4500 metros de altitude, a Maca tem como seu habitat principal os solos de
declive moderado, apresentando resisténcia a variacdes climaticas extremas como, por

exemplo, geada continua, granizo, neve, seca e pragas (APUMAYTA; UGAZ, 1993).

Com relagdo a sua biodisponibilidade, trata-se de uma planta herbacea anual de
consisténcia dura, sendo raiz napiforme (porcéo comestivel) de 4-7 cm de comprimento e 3-
5 cm de diametro em sua largura. Existem quatro variedades desta espécie que sdo
popularmente distintas pela cor: creme, roxo, preto e mista (roxo-esbranquigada). A maca é
botanicamente um parente préximo de espécies vegetais como cenoura (Daucus carota),
mostarda (Sinapis nigra L.), aipo (Aipo graveolens), agrido (Nasturtium officinale), nabo
(Brassica napus), rabanete (Raphanus sativus), entre outros. (APUMAYTA; UGAZ, 1993).

2.2 Composicao Centesimal

A composicdo centesimal de um alimento pode disponibilizar informagdes como o
valor nutritivo em 100 gramas de partes comestiveis de um alimento, utilizando sempre
grupos homogéneos. Na composicdo da maioria dos alimentos, a &gua € encontrada como
principal constituinte, pois, além de ser fundamental para o processo vital, influéncia na
textura, na aparéncia e no sabor. Para frutas, vegetais, carnes, peixes, leites e ovos o conteudo
de agua varia entre 70% e 95%. O conteddo de dgua de um alimento expressa a quantidade
total de agua que ele contém, e é determinado experimentalmente pelo método de estufa
(CELESTINO, 2010; DAMODARAN, PARKIN e FENNEMA, 2010; ARAUJO, 2009).

Geralmente a umidade representa a agua contida dentro do alimento, que pode ser



classificada como umidade de superficie e umidade adsorvida. A umidade de superficie
refere-se a &gua livre ou presente na superficie externa dos alimentos, e pode ser facilmente
evaporada. J& a umidade adsorvida esta relacionada com a agua ligada, encontrada no interior
do alimento, sem combinar-se quimicamente com o mesmo. A medida da umidade
corresponde a perda em peso sofrida pelo produto quando aquecido em condicdes nas quais
a 4gua é removida (1AL, 2008).

O teor de cinzas corresponde a fracdo mineral que é constituida por micro e macro
nutrientes, os quais possuem relacédo direta com o solo que foi cultivado. As cinzas contém,
em geral, célcio, magnésio, ferro, fosforo, chumbo, sédio e outros componentes minerais.
Em produtos vegetais a determinagéo de cinzas tem relativamente pouco significado pois o
teor de cinzas nesses produtos oferece pouca informacao sobre sua composi¢do, uma vez que
seus componentes minerais sdo muito variaveis e tal determinacéo fornece, em geral, apenas
uma indicacdo da riqueza da amostra nesses componentes. Porém, nem sempre este residuo
representa toda a substancia inorganica presente na amostra ja que alguns sais podem sofrer
reducdo ou volatilizacdo durante o aquecimento (1AL, 2008; SILVA, 1990; ANGELUCCI et
al., 1987).

A determinacdo de lipidios em alimentos € feita, na maioria dos casos, pela extracao
com solventes. O residuo obtido ndo é constituido unicamente por lipidios, mas por todos o0s
compostos que, nas condi¢cdes da determinacdo, possam ser extraidos pelo solvente. O teor
de lipidios totais relaciona-se com os teores de 6leos e gorduras (IAL, 2008; SILVA, 2010).

As proteinas se caracterizam por ser o grupo mais abundante de macromoléculas,
encontradas dentro e fora das células, além de terem importancia vital para os seres vivos.
Suas funcdes vdo desde catalise de reagdes quimicas (enzimas), transporte de outras
moléculas, transmissdo de impulsos nervosos, protecdo imunitaria e até mesmo funcéo
hormonal. As proteinas de origem animal tém maior valor biolégico em comparacdo com as
proteinas vegetais. No entanto, o alto custo para sua obtencao torna o acesso limitado. Desta
forma, a identificacdo de espécies vegetais ricas em proteinas e incentivos de cultivo e
consumo destas espécies podem contribuir para diminuir as deficiéncias nutricionais para a
populacdo em geral, especialmente aquelas com hébitos e dietas alimentares diferenciadas
(ALMEIDA et al., 2013; KINUPP; BARRQOS, 2008).



2.3 Analise Espectral

As medidas baseadas na luz ou outras formas de radiacdo eletromagnética sdo
amplamente empregadas em quimica analitica. As interagdes da radiacdo com a matéria séo
0 objeto de estudo da ciéncia da espectroscopia. Os métodos espectroscopicos de anélise séo
baseados na medida da quantidade de radiacdo produzida ou absorvida pelas moléculas ou
pelas espécies atdbmicas de interesse. Podemos classificar os métodos espectroscopicos de
acordo com a regido do espectro eletromagnético envolvida na medida. As regides espectrais
que tém sido empregadas incluem os raios y, os raios X, ultravioleta (UV), visivel,
infravermelha (1V), micro-ondas e radiofrequéncia (RF). De fato, o uso corrente estende mais
ainda o significado da espectroscopia de forma a incluir técnicas que nem mesmo envolvem

0 uso de radiacdo eletromagnética, como a espectroscopia acustica, de massas e de elétrons.

Os métodos espectroguimicos tém provido talvez as ferramentas mais amplamente
empregadas para a elucidagdo de estruturas moleculares, bem como na determinagdo
qualitativa e quantitativa de compostos organicos e inorganicos. Nestes métodos, cada
espécie molecular é capaz de absorver suas proprias frequéncias caracteristicas da radiacéo
eletromagnética. Esse processo transfere energia para a molécula e resulta em um decréscimo
da intensidade da radiacdo eletromagnética incidente. Dessa forma, a absor¢do da radiacdo
atenua o feixe de acordo com a lei da absorcdo, também conhecida como Lei de Lambert-
Beer, possibilitando a identificacdo e quantificacdo de espécies quimicas e ou de grupos

funcionais.

2.4 Analise Colorimétrica

Anélise colorimétrica ¢ a analise da variacdo da cor de um sistema devido a
modificacdo da concentracdo de algum dos componentes presentes na amostra. Esta técnica
visa determinar a concentra¢do de uma substancia pela medida da absorcdo relativa de luz,
tomando como referéncia a absorcdo da substancia numa concentracdo conhecida
(OLIVEIRA; PARIS; RIBEIRO, 2013).



O modelo de cor CIE (Commission Internationale de I’Eclairage) foi desenvolvido
para ser completamente independente de qualquer dispositivo ou outro meio de emisséo e
reproducdo. Esté baseado na percepgdo das cores pelo sistema visual humano. Os elementos-
chave do modelo CIE sdo as definicdes de iluminantes padrbes e especificacbes para
observador padrdo (MACHADO, 2006).

2.5 Método Quimiométrico: Analise de Componentes Principais

O método PCA encontra combinacao de variaveis, ou fatores, que descreve a maior
variabilidade nos dados. Esta técnica consiste em se fazer uma ortogonalizacdo baseada em
mudanca de base vetorial. O primeiro passo para a analise de componentes principais é a
formacdo de uma matriz de variancia/covariancia dos dados (Z) que ira isolar a fonte de

variacdo dos dados, como na equacéo 1:

Z=XTX [1]

A matriz de covariancia é, entdo, diagonalizada por uma transformacdo unitéria,

como na equacao 2:

A=Plzp [2]

em que € uma matriz diagonal cujos elementos sdo autovalores de Z; P é a matriz de
autovetores, denominada “pesos” (loadings). Basi-camente, 0s pesos formam uma nova base
ortonormal que explica a va-riancia dos dados de X e a projecdo dos dados nessa base é
denominada “escores” (scores), (T). Desse modo, os dados sdo decompostos por um conjunto

de vetores pesos e escores (OTTO, 1999), como na equagéo 3:



X=TPT [3]

A combinacéo linear dos pesos e escores € denominada componente principal (PC).
A Figura 1 ilustra a decomposi¢do da matriz X de dimensdo (n x m) pela analise de

componentes principais até A componentes principais.

Figura 1: Decomposicdo em componentes principais por PCA.

O numero maximo de componentes principais obtidos (PCs) é igual ao nimero de
vetores de dados utilizados (posto da matriz X de dados independentes), sendo que, nem
todas as PCs possuem informacgdes uteis. Normalmente, as ultimas PCs modelam ruido
inerente aos dados. Sendo assim, a eliminacdo das PCs frequentemente aumenta a relacao
sinal/ruido (OTTO, 1999; BEEBE, KOWALSKI, 1987).

Idealmente, o nimero de PCs deveria ser igual ao numero de espécies quimicas
presentes na amostra. Isso permite que técnicas quimiométricas que empregam PCA possam
ser utilizadas em circunstancias onde se deseja determinar apenas algumas espécies de

interesse em um meio complexo.



3 OBJETIVOS

3.1 Objetivo Geral

Avaliar a composigdo centesimal e espectral das farinhas de Maca Peruana
comercializadas na cidade de Campo Mourao e disponibilizar informacdes sobre o espectro

nas regides ultravioleta, visivel e infravermelha das diferentes amostras.

3.2 Objetivos Especificos

- Avaliar a composi¢do centesimal quanto ao indice de umidade, cinzas, proteina
bruta, carboidratos e lipidios totais das farinhas.

- Obter espectros na regido do Infravermelho Médio (FTIR) para inferir sobre os
principais constituintes da Maca Peruana;

- Obter espectros na regido do ultravioleta e visivel (UV-Vis) da Maca Peruana em
solucdes com diferentes polaridades para a extracdo de diferentes compostos do alimento;

- Classificar as amostras para sugerir sobre suas semelhancas e diferencas utilizando

métodos quimiométricos.



4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Amostragem

As farinhas de Maca Peruana foram adquiridas no comércio de Campo Mourdo, sendo
que algumas se encontravam encapsuladas e outras “a granel”, na forma de p6 finamente
dividido. A aquisicdo das amostras foi realizada durante o més de fevereiro/2014, sendo que
destas, 4 marcas eram do tipo “a granel” e 4 marcas eram de farinhas encapsuladas. As

amostras encapsuladas foram abertas e armazenadas em recipientes de vidro.

4.2 Determinacdo do Teor de Umidade e Cinzas

A metodologia de determinacdo do teor de umidade e de cinzas de polpa e améndoa
seguiu os procedimentos adotados pelo Manual de Normas do Instituto Adolfo Lutz (1AL,
2008). De acordo com o referido protocolo, aproximadamente 5 gramas de amostra foram
adicionadas em capsula de porcelana previamente calcinada em mufla (Fornitec), na
temperatura de 600°C e, em seguida, teve seu peso devidamente ajustado. Na sequéncia,
foram colocadas em estufa de secagem (Bromatic) a 105°C durante 3 horas. Em seguida
foram retiradas, acondicionadas em dessecador até atingir a temperatura ambiente sendo
submetidas a pesagem. Repetiu-se a operacdo de aquecimento e resfriamento até peso
constante. Para a determinacao do percentual de umidade nas amostras foi utilizada a equacdo

4 e os resultados expressos em percentagem.

100-N
X= [4]
P

Onde:
N = massa de agua (perda de massa em Q)

P = massa da amostra (g)



O residuo obtido do teor de umidade foi utilizado para a determinacdo do teor de
cinzas. As amostras foram colocadas em mufla (Fornitec) a 600°C por, aproximadamente 6
horas até apresentarem coloracdo esbranquicada. Em seguida foram acondicionadas em
dessecador em temperatura ambiente e submetidas a pesagem em temperatura ambiente. Para

o célculo do percentual de cinzas na amostra utilizou-se a equacédo 4. No entanto, aqui:

N = massa de cinzas (g)

P = massa de amostra (g)

4.3 Determinacéo de Lipidios Totais

A determinacdo do percentual dos lipidios totais foi realizada pela extragcdo com n-
hexano utilizando-se aparelho de Soxhlet Marconi MA 044/8/50, seguida da evaporagéo do
solvente em estufa. A determinacéo dos lipidios foi realizada por gravimetria e os resultados
expressos em percentagem, seguindo instrucdes de acordo com a metodologia proposta pelo
Manual de Normas do Instituto Adolfo Lutz (IAL, 2008).

Para o experimento, foram pesados aproximadamente 5 gramas das amostras em
cartuchos elaborados com papel filtro e, posteriormente, transferidos para o equipamento.
Utilizou-se um volume aproximado de 100 mL de solvente n-hexano em cada tubo de
extracdo, os quais foram secos (em estufa de secagem a 105°C por 2 horas) e tiveram 0s
pesos devidamente ajustados. Em seguida, o solvente foi aquecido a ebulicdo e permaneceu
em refluxo e em contato com amostra por 6 horas.

Passado este tempo, procedeu-se a recuperacdo do n-hexano e a retirada dos tubos de
extracdo, que foram colocados em estufa a 105°C por aproximadamente 2 horas, para total
evaporacgdo dos residuos de solvente. Em seguida foram retirados da estufa e transferidos
para o dessecador onde permaneceram em temperatura ambiente até 0 momento da pesagem.
Os resultados foram expressos segundo a equagdo 4 e o teor dos lipidios totais expresso em

percentagem. Para este caso, temos que:

N = massa de lipidios (g)

P = massa de amostra (g)
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4.4 Determinacdo de Proteina Bruta

O teor de proteina bruta foi obtido pelo método de MicroKjeldahl, utilizando o
equipamento Tecnal TE 0363, seguindo as instru¢bes do Manual de Normas do Instituto
Adolfo Lutz (IAL, 2008). Foram pesados aproximadamente 0,2 g das amostras que, em
seguida, foram transferidos para os tubos de determinacdo de proteinas, onde foram
adicionados 10 mL de acido sulfarico concentrado e 1 g de mistura catalitica. Os tubos foram
transferidos para o digestor de proteinas onde permaneceram até alcancar a temperatura de
400°C, aguardando-se a reacdo de oxidacdo do liquido, indicada pelo aparecimento da
coloracdo verde. Apos a digestdo os tubos foram resfriados e seguiram para o destilador de
nitrogénio. Inicialmente a amostra foi diluida com &gua destilada, o excesso de &acido
sulfurico neutralizado com hidroxido de sodio a 40% e o nitrogénio total destilado na forma
amonia foi recolhido com erlenmeyer contendo 10 mL de solucéo de acido bdrico a 3% (v/v)
com indicador misto verde de bromocresol e vermelho de metila.

Na sequéncia a solucdo obtida foi titulada com solucdo de HCI a 0,1 mol/L com fator
de correcdo 0,9836 até atingir o ponto de viragem identificado pela passagem da coloracéo
azul para a rosada. A equacdo utilizada para determinacdo do percentual de proteina bruta
estd descrita abaixo na equacdo 5. Sendo utilizado o fator de conversdo para determinagéao

dos resultados de 6,25 e o resultado foi expresso em percentual de proteinas em massa (%

p/p).

_ V-0,0014-C-F
_ P

[5]

Onde:

X = Percentual de proteinas em Massa

V: volume de HCI 0,1 Mol/L (mL)

C: fator de conversédo para determinacgdo de proteinas
F: fator de corre¢do do HCI 0,1 Mol/L

P: massa de amostra (g)
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4.5 Determinacéo de Carboidratos

O conteudo de carboidratos foi determinado por diferenga de massas, onde calculou-
se a média da percentagem de agua, proteinas, lipidios e cinzas e o restante foi considerado
carboidrato (AOAC, 1997).

4.6 Analise Espectral

Os espectros na regido UV-Vis foram adquiridos utilizando-se 4 solugfes extratoras
diferentes, onde foi pesado aproximadamente 1 g de amostra para 20 mL de solvente. Os
solventes utilizados para extragdo foram escolhidos pelo grau de polaridade, sendo um
apolar, um intermediario, um polar e a 4gua que é o solvente universal. Sendo assim, 0s
solventes escolhidos foram: agua, hexano, éter etilico e acido acético glacial. (COLLINS,
BRAGA, BONATO, 2010). Cada uma das 8 diferentes amostras foi submetida aos 4
diferentes solventes, totalizando 32 espectros.

As solugdes permaneceram em repouso durante 10 dias nos determinados solventes
com finalidade de aumentar a eficiéncia de extracdo dos compostos da Maca de acordo com
as polaridades. Entdo, aliquotas de 1 mL das solucBes foram transferidas para uma cubeta de
quartzo de 1mm de caminho dptico e medidas em espectrofotémetro USB650-UV-VIS
OceanOptics ®.

Para os espectros na regido do Infravermelho Médio, utilizou o espectrémetro
Shimadzu (IR AFFINITY-1) com transformada de Fourrier. Foram confeccionadas pastilhas
de KBr (Brometo de Potassio) contendo 1 mg de farinha de Maca Peruana. A analise foi

realizada em triplicata para cada uma das diferentes Macas comerciais.

4.7 Analise Colorimétrica

Para a andlise colorimétrica, foi utilizado o equipamento Mini Scan ® EZ
HunterLAB, as amostras foram colocadas de forma lisa e homogénea, num recipiente que
ndo passasse luz, para que ndo houvesse interferéncia. O equipamento faz leituras nos

seguintes paramentos: L*, a* e b*.
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O espaco de cor CIELAB esta organizado em um formulario cubico, onde o eixo L*
é executado de cima para baixo. A méaxima é de 100 para L*, que representa um perfeito
difusor refletindo (branco). O minimo de L* é igual a zero, o que representa o preto. Os eixos
a* e b* ndo tem limites numéricos, porem toma-se como referéncia o valor de 60 unidades
de cor, onde a* positivo ha uma tendéncia a vermelho e negativo a verde e b* positivo a
amarelo e negativo a azul (CIE, 1976 apud PINELI, 2009).

4.8 Tratamento de Dados

Apos a aquisicdo dos dados referentes as anélises centesimais, espectrais e respostas
colorimétricas, os resultados foram organizados na forma de matrizes de dados. Os dados de
todas as analises foram organizados de forma que as amostras ficassem dispostas em linhas
enguanto que as colunas contivessem as variaveis.

Foram empregados métodos quimiométricos, tais como Analise de Componentes
Principais, derivada com algoritmo Savitzy-Golay e ajustes de linha de base, para avaliar as
semelhancas entre as amostras. Para isso, foi utilizado software Matlab 8.1® e PLStoolbox
7.8, doado pela EMBRAPA Solos do Rio de Janeiro.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

As analises centesimais foram realizadas em triplicata para cada marca de Maca
Peruana comercial avaliada e os resultados foram organizados em forma de tabela, e estdo
apresentados na Tabela 1. Alguns valores, retratados em vermelho na tabela, foram
descartados para o calculo das médias por terem sido produzidos por problemas observados
durante a aquisi¢do dos resultados. O teor de lipidios totais também néo foi considerado para

as analises por terem apresentado valores andémalos.

Tabela 1: Resultados da Analise Centesimal para diferentes marcas de Maca
Peruana encontradas no comércio de Campo Mourao

Amostra *M1 | *LE *A *VS | *Sm *J *U *Uc
L | 78,25 | 72,56 | 84,77 | 72,62 | 74,47 | 79,21 | 79,38 | 63,24
Colorimetro | a | 523 | 1054 | 498 | 7,65 | 6,67 | 540 | 515 | 5,36
b | 2328 | 20,93 | 18,94 | 27,01 | 26,16 | 2555 | 24,01 | 21,36
0,23 | 000 | 0,11 | 0,11 | 0,13 | 0,21 | 0,13 | 0,13
Proteinas (%) 0,12 | 0,04 | 0,11 | 000 | 0,12 | 0,12 | 0,13 | 0,12
0,12 | 0,04 | 0,11 | 0,12 | 0,12 | 0,11 | 0,13 | 0,12
933 | 10,71 | 8,12 | 9,46 | 10,66 | 10,51 | 7,97 | 8,75
Umidade (%) 947 | 754 | 768 | 9,65 | 11,01 | 10,78 | 10,90 | 8,95
913 | 859 | 753 | 8,85 | 10,51 | 10,74 | 10,86 | 8,83
427 | 434 | 3,82 | 431 | 421 | 442 | 428 | 431
Cinzas (%) 426 | 436 | 383 | 429 | 420 | 430 | 425 | 430
428 | 437 | 384 | 433 | 421 | 439 | 425 | 431
86,18 | 84,95 | 87,96 | 86,12 | 85,01 | 84,86 | 87,62 | 86,81
Carboidratos (%) | 86,15 | 88,06 | 88,38 | 86,06 | 84,67 | 84,81 | 84,72 | 86,63

86,48 | 87,00 | 88,52 | 86,70 | 85,16 | 84,76 | 84,76 | 86,74
*A: Apisnutri; *J: Jasmine; *LE: Line Ervas; *M1: M1; *Sm: Sem marca; *U: Unilife; *Uc: Unilife capsula;
*VS: Vita Seaf

Os resultados das medidas foram avaliados com a finalidade de se extrair
semelhancas entre as diferentes marcas de Maca encontradas para o experimento. Para isso,
foi realizada a Analise de Componentes Principais (PCA) considerando-se as médias dos
valores e teores encontrados, e os resultados estdo ilustrados nas Figura 2 e 3. Para a anélise

foram consideradas 3 Componentes Principais (PCs) por, somadas, explicarem 92,84% da
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variancia total dos dados. A Figura 2 traz informagdes sobre os scores (as amostras), sendo
que a Figura 2 (A) mostra a relacdo entre PC1 x PC2, (B) PC1 x PC3 e (C) PC2 x PC3. A
Figura 3 traz informacGes sobre os loadings (as variaveis), sendo (A) PC1 x variaveis, (B)

PC2 x variaveis e (C) PC3 x variaveis.

Para melhor entendimento dos resultados obtidos deve-se observar as separagdes
entre as PCs, levando-se em consideracao a percentagem de variancia explicada por cada PC.
Desta forma, ao observamos a Figura 2 (A), notamos que esta plotada a PC1 contra PC2,
sendo que a PC1 explica 47,91% da variancia dos dados e a PC2 32,58%. Observa-se que
cada eixo (PC) esta dividido entre valores positivos e valores negativos, e estes valores estdo
explicados na Figura 3, onde se expressa quais variaveis sdo responsaveis pela separacao.
Assim, infere-se da Figura 2 (A) que a PC1 separou as amostras 4, 5, 6 e 7 (valores positivos)
das amostras 1, 2, 3 e 8 (valores negativos). Utilizando-se da informacdo dos loadings, na
Figura 3 (A), notamos que as amostras relacionadas com os valores positivos em PC1 tem
relacdo comum entre as varidveis 3 (indice b do colorimetro), 4 (Proteinas), 5 (Umidade) e 6
(Cinzas). J& as amostras relacionadas com os valores negativos em PC1 estdo relacionadas
pelas variaveis 1 (indice L do colorimetro), 2 (indice a do colorimetro) e 7 (Carboidratos).

Da mesma forma, observando a PC2 da Figura 2 (A), notamos que as amostras 2, 4 e
8 (valores positivos) foram separadas das amostras 1, 3, 5, 6 e 7 (valores negativos).
Utilizando-se da informacdo dos loadings, na Figura 3 (B), notamos que as amostras
relacionadas com os valores positivos em PC2 tem relacdo comum entre as variaveis 2 (indice
a do colorimetro) e 6 (Cinzas). A variavel 3 (indice b do colorimetro) mostra-se ndo influente
na separacdo das amostras, enquanto que as variaveis 1 (indice L do colorimetro), 4
(Proteinas), 5 (Umidade) e 7 (Carboidratos) sdo responsaveis pela separacdo das amostras

relacionadas com valores negativos em PC2.

Nas Figuras 2 (B) e (C), temos os graficos de PC1 x PC3 e PC2 x PC3,
respectivamente, e estes devem ser avaliados da mesma forma que o grafico da Figura 2 (A).
No entanto, o grafico mais informativo é aquele que carrega a maior parte da variancia
explicada. Desta forma, o grafico da Figura 2 (A) traz 80,49% de variancia explicada, contra

60,26% para a Figura 2 (B) e 47,93% para a Figura 2 (C), sugerindo-se a utilizacdo das
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informacdes provenientes de PC1l x PC2 para extrair informacfes que se referem as

semelhancas entre as amostras.
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Figura 2: Gréaficos dos scores obtidos por Anélise de Componentes Principais dos resultados
de analise centesimal de Maca. (A) PC1 x PC2; (B) PC1 x PC3; (C) PC2 x PC3.

16



Variables/Loadings Plot for centmd Variables/Loadings Plot for centmd Variables/Loadings Plot for centmd

PC 3 (12.35%)

PC 1 (47.91%)
> s S
PC 2 (32.58%)
5 2 8

Colorimetro 3 ) . .
L a b Proteinas Umidade Cinzas Carboidratos
1 2 3 4 5 6 7

Figura 3: Graficos dos loadings obtidos por Analise de Componentes Principais dos
resultados de analise centesimal de Maca. (A) PC1 x PC2; (B) PC1 x PC3; (C) PC2 x PC3.

Devido a escassez de informacdes sobre os espectros deste alimento, foram realizadas
medidas espectrais nas regides ultravioleta (UV), visivel (Vis) e infravermelha (IV) do
espectro eletromagnético. Para a obtencao dos espectros das amostras nas regides UV-Vis
foi necessario o preparo de solugbes, uma vez que a amostra € um sélido e apenas seria
possivel a obtencdo de espectros de transmissao. Desta forma, as solugdes foram produzidas
com diferentes polaridades com o intuito de se extrair diferentes constituintes da amostra. Os
solventes utilizados foram hexano (totalmente apolar), éter etilico (polaridade
baixa/intermediaria), acido acético (polar) e agua (polar). A Figura 4 apresenta 0s espectros
obtidos nas regides UV-Vis para as 8 diferentes marcas de Maca Peruana nos 4 solventes
propostos. Devido a semelhanca observada entre os espectros, 0s mesmos foram organizados
na forma de uma matriz contendo todos os 32 espectros, os quais foram normalizados pela
altura para neutralizar a influéncia de diferentes concentracdes, resultando na Figura 5. Com

isso, foi possivel observar que diferentes substancias foram extraidas.
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Figura 4: Espectros de diferentes marcas de Maca Peruana em solugédo de (A) acido
acético, (B) agua, (C) éter etilico e (D) hexano.
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Figura 5: Espectros normalizados de diferentes marcas de Maca Peruana em solugédo de
acido acético, agua, éter etilico e hexano.

Para avaliar a quantidade de substancias diferentes detectadas, fez-se a PCA nos
espectros obtidos. Para esta analise, 6 PCs foram utilizadas para explicar 99,48% da variancia
total dos dados, e o resultado esta apresentado na Figura 6. Observa-se que a PC1 separou 0s
espectros referente as solugdes polares (acido acético e dgua) das menos polares/apolares

(éter etilico e hexano), enquanto que a PC2 separou os espectros referente as solucdes de
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acido acético e hexano daqueles referente a agua e éter etilico. Duas amostras, 1 e 17, foram
classificadas erroneamente. Uma possibilidade para isso ter acontecido pode ter sido por
contaminagdo durante o processo de producgdo das solugdes. De qualquer forma, 0 método
mostrou-se bastante eficaz em separar as amostras.
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Figura 6: Resultado de PCA dos espectros obtidos nas regides UV-Vis do espectro para as
solucdes de Maca preparadas em diferentes solventes.

Para entender em que ponto as amostras se assemelham, os loadings (variaveis) foram
avaliados, e estdo apresentados na Figura 7. Observa-se que a PC1 carrega 79,76% de
variancia explicada, enquanto que a PC2 12,85% de explicacéo de variancia. Os resultados
apresentados na Figura 7 (A) mostram que as solucdes separadas em PC1 com valores
positivos, ou seja, as solugdes apolares, apresentam em comum uma banda de absorgéao entre

205-210 nm. Para aquelas que apresentam valores negativos em PC1, ou seja, as solugoes
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polares, sdo detectadas bandas de absorcdo entre 240-248 nm e entre 280-285 nm. A Figura
7 (B) mostra que as solugOes separadas por valores positivos em PC2 apresentam em comum
bandas de absorc¢éo entre 230-232 e 263-266 nm, enquanto que aquelas separadas por valores
negativos apresentam em comum bandas em aproximadamente 285 e em aproximadamente
300 nm.

PC1 (79.76%)

0.25

0.2

0.15

0.1

0.05

-0.05

-0.1

N

PC2 (12.85%)

-0.05

-0.15

0.2

0.151

0.1

-0.1

e ¢ ¢ e e e ¢ : e ¢ ¢ :
200 300 400 500 600 700 800 200 300 400 500 600 700 800
Variaweis (nm) Variaweis (nm)

Figura 7: Loadings referentes as componentes principais (A) 1 e (B) 2.

Os espectros para a regido infravermelha foram obtidos em triplicata a partir das
amostras sélidas. Como os espectros foram obtidos via pastilhamento de amostra por
prensagem, alguns problemas podem ocorrer. Um destes é a localizacdo da pequena porcao
de amostra se encontrar fora caminho dptico do feixe de radiacdo do equipamento. Outros
problemas como rachaduras microscopicas, que podem desviar o feixe de radiagdo em outras
direcbes também podem ser verificados. Desta forma, sugere-se que amostras com
comportamento sem significado fisico/quimico devam ser descartadas. Neste experimento,
verificou-se que um dos espectros, fruto de uma medida oriunda de triplicata apresentava
comportamento anémalo em relagdo as outras medidas da mesma amostra, sendo assim

descartado. A Figura 8 traz os espectros adquiridos em triplicata.

A Tabela 2 apresenta a ordem de disposicdo das amostras para obtencao dos espectros
em triplicata e, portanto, a ordem espectral de acordo com as repeti¢cOes das medidas. Para

avaliar as semelhancgas entre as marcas com relagéo a esta regido espectral, foi realizada a
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PCA, a qual utilizou 5 PCs para explicar 99,67% da variancia total dos dados, € o resultado
estd apresentado na Figura 9. A disposicdo numérica das amostras projetadas por PCA na
Figura 9 segue a ordem estabelecida na Tabela 2. Devido a falta de equipamentos para a
confirmacdo, como espectrébmetro de massas atdmicas, ndo foi realizada a atribuicdo das
bandas.
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data2
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Figura 8: Espectros obtidos em triplicata na regido infravermelha para diferentes marcas de
Maca Peruana.

Tabela 2: Ordem espectral de acordo com as repeticdes das medidas das amostras.

LE M1 Sm U Uc VS

Marca
>
(]

9110|1112 (13|14 (15|16 |17 |18 |19 | 20 | 21 | 22 | 23

Medida
=
N
x
w
N
(8]
»
~
[ee]

A: Apisnutri; J: Jasmine; LE: Line Ervas; M1: M1; Sm: Sem marca; U: Unilife; Uc: Unilife capsula; VS: Vita Seaf;
x = Espectro deletado por anomalia
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Figura 9: PCA para os espectros IV das diferentes marcas de Maca Peruana.

Observa-se que a PC1, que carrega 85,44% da variancia explicada, separou como
valores positivos as amostras de 1 até 12, exceto a amostra 6, classificada como semelhante
as amostras de 13 até 23, com valores negativos em PC1. A PC2 separou as amostras 3, 4, 5,
9, 10, 12, 15, 16 e 17 (valores negativos em PC2) das demais amostras. Para entendimento
de quais sdo os motivos das separacdes, avaliou-se os loadings (as variaveis) responsaveis

pela diferenciacdo das amostras a partir da Figura 10.

De acordo com a separacao em PC1, observa-se que as amostras de 1 até 5 e de 7 até
12 devem apresentar todas as bandas indicadas pela Figura 10 (A). Neste caso, a metodologia
afirma apenas sobre as bandas semelhantes existentes entre as amostras presentes em PC1, o
que ndo implica dizer que ndo existem estas bandas nas amostras separadas por valores
negativos. Porém, indica que nem todas as bandas coincidem. No caso da PC2, Figura 10
(B), as amostras 3, 4, 5, 9, 10, 12, 15, 16 e 17 (valores negativos em PC2) devem apresentar
bandas especificas com niimeros de onda entre 2000 e 4000 cm, enquanto que as demais
amostras devem apresentar bandas especificas com numeros de onda variando de 400 até

2000 cm™.
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Figura 10: Loadings referentes as componentes principais (A) 1 e (B) 2.

Para conhecer especificamente as diferencas entre as amostras, se faz necesséria a
identificacdo das bandas. De fato, 0 que se consegue notar é que existem algumas diferencas
notaveis entre as amostras, e que sem um padréo conhecido de Lepidium meyenii Walp fica
dificil saber se a real constituicdo do alimento é a que se comercializa na cidade ou se as
amostras foram adulteradas, ja que as amostras podem apresentar diferencas dependendo de
diversos fatores, tais como as condi¢Ges climaticas, variedade de solo, luminosidade,

estocagem, dentre outros.
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6 CONCLUSAO

Os objetivos propostos foram alcangados com sucesso, e as informagdes pretendidas
sobre as analises centesimal e espectral foram adquiridas:

- A andlise centesimal foi realizada para 8 diferentes marcas de farinhas de Maca
Peruana comercializadas na cidade de Campo Mourdo e os valores obtidos aparecem
concordantes entre as marcas, sugerindo estarem adequados;

- Os espectros UV-Vis para as farinhas de Maca encontradas foram adquiridos para
4 solugdes diferentes e foram devidamente classificados de acordo com a polaridade para as
diferentes bandas de absor¢do apresentadas gracas a aplicagdo de métodos quimiomeétricos;

- Da mesma forma que para os espectros UV-Vis, 0s espectros na regido do
Infravermelho foram adquiridos e classificados de acordo com as semelhancas encontradas
entre as bandas de absorcao pelo método proposto, de Anélise de Componentes Principais;

- A ferramenta de andlise de componentes principais se mostrou como uma
ferramenta poderosa podendo ser empregada no controle de qualidade para realizar a
distincdo de amostras que apresentam minimas diferencas. Assim, sugere-se que esta
ferramenta pode ser utilizada ndo apenas na pesquisa mas também na industria,

especialmente para casos em que muitas variaveis sdo levadas em consideracao.
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