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RESUMO

STRIOTO, Silvia H. G. OXIDACAO DO AMIDO DE MANDIOCA COM
HIPOCLORITO DE SODIO E PEROXIDO DE HIDROGENIO. 2013. 48 f. Trabalho
de Conclusdo de Curso - Engenharia de Alimentos, Universidade Tecnolbgica
Federal do Parana (UTFPR). Campo Mourao, 2013.

Os granulos de amidos séo constituidos principalmente por dois polissacarideos,
amilose e amilopectina. O amido nativo € o amido extraido das plantas, sem
alteracdo, tendo ampla aplicacdo em diversas areas. O conteudo de lipideos no
amido de mandioca é pequeno (< 0,1 %); com isso o amido e seus derivados nao
apresentam sabor e aroma de cereais, 0 que é desejavel para muitos produtos
alimenticios, e também, apresentam caracteristicas fisico-quimicas de grande
interesse industrial. Todo amido que € submetido a tratamentos quimicos é
considerado amido modificado. As modificacdes do amido nativo séo realizadas para
proporcionar produtos amilaceos, com as propriedades especificas para o uso. O
objetivo deste trabalho foi avaliar os efeitos da oxidacdo do amido de mandioca
sobre os teores de grupos carboxilas/carbonilas, de amilose, viscosidade intrinseca
e aparente, a dextrose equivalente, analise dos géis e claridade de pasta. A
oxidagao provocou aumento dos teores de carboxilas/carbonilas, da claridade da
pasta, da dextrose equivalente, e diminuicdo das viscosidades intrinseca e aparente.
A oxidacdo com 2% de cloro ativo foi a que obteve mudancas maiores em relagéo ao
comportamento do amido nativo.

Palavras-chave: Amido de Mandioca, Oxidacéo, Hipoclorito de Sédio, Peréxido de
Hidrogénio.



ABSTRACT

STRIOTO, Silvia. H. G. RUST OF CASSAVA STARCH WITH SODIUM
HYPOCHLORITE AND HYDROGEN PEROXIDE. 2013. 48 f. Trabalho de Concluséo
de Curso. (Engenharia de Alimentos), Universidade Tecnologica Federal do Parana.
Campo Mouréo, 2013.

The starch granules are composed primarily of two polysaccharides, amylose and
amylopectin. The native starch is starch extracted from plants, no change having
wide application in various areas. The lipid content in cassava starch is small
(<0.1%), with this starch and its derivatives have no taste and aroma of grain, which
is desirable for many food products, and also, have physico-chemical characteristics
of great industrial interest. All starch is subjected to chemical treatment is considered
modified starch. The modifications of native starch are performed to provide starch
products, with specific properties for use. The aim of this study was to evaluate the
effects of oxidation of starch from cassava on the content of carboxyl/carbonyls
groups, amylose, intrinsic and apparent viscosity, dextrose equivalent, analysis of
gels and clarity folder. Oxidation caused increased levels of carboxyl/carbonyl, the
clarity folder, dextrose equivalent, and decrease in intrinsic and apparent viscosities.
The oxidation with 2% active chlorine was obtained that major changes in relation to
the behavior of native starch.

Keywords: Manioc Starch, Oxidation, Sodium Hypochlorite, Hydrogen Peroxide.
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1 INTRODUCAO

O amido € a fonte de reserva dos vegetais, podendo ser encontrado em raizes,
sementes e tubérculos sendo constituido, basicamente, por uma mistura de dois
polissacarideos, amilose e amilopectina, em proporc¢des que variam com a espécie e 0o
grau de maturacdo. As propriedades de amidos isolados (tamanho dos granulos,
viscosidade, grau de ramificacdo, propriedades de gelatinizacdo) variam muito, o que
pode afetar sua digestibilidade e sua funcado em alimentos processados (SPIER, 2010).

O amido quando extraido das plantas, sem alteracdo, denomina-se nativo, tendo
ampla aplicacdo em diversos setores como industria téxtil, papel, farmacéutica,
siderurgica, plastica e alimenticia (CEREDA, 1996). A producédo de amidos modificados
€ uma alternativa praticada ha algum tempo com o objetivo de superar uma ou mais
limitagbes dos amidos nativos e assim aumentar a utilidade deste polimero nas
aplicacoes industriais (LEONEL; JACKEY; CEREDA, 1998; WURZBURG, 1986).

Uns dos métodos de modificacdo quimica dos amidos sdo os tratamentos
oxidativos com hipoclorito de sodio e peréxido de hidrogénio. Durante a oxidag&o ocorre
a quebra das ligacbes D — glicana a-1,4 e D — glicana a-1,6. Como a ligagédo a-1,4 é a
responsavel pela ligacdo entre mondmeros de glicose, a oxidacdo causa a
despolimerizacdo e ao mesmo tempo pode haver inclusdo de grupos carbonilicos
(C=0) e carboxilicos (COOH), que evitam a retrogradacédo (SOROKIN et al., 2004). Os
grupos carboxilicos por serem mais volumosos que as hidroxilas aumentam o espaco
entre as cadeias de amilose evitando que estas se aproximem o suficiente para
retrogradar (WURZBURG, 1986).

O amido oxidado mantém a estrutura granular e a insolubilidade em agua fria.
Quando gelatinizado mostra propriedades de interesse industrial como a capacidade de
geracado de pastas fluidas com alto teor de solidos, elevada transparéncia e resisténcia
a retrogradacdo devido a presenca dos grupos carboxilas, formagcdo de filme e
propriedade de retencdo de agua. Outras aplicacbes sdo como material de coberturas

de alimentos, agentes ligantes em produtos de confeitaria e como emulsificantes
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(TORNEPORT; SALOMONSSON; THEANDER, 1990; WING, 1994; CEREDA,
VILPOUX, 2003; KUAKPETOON; WANG, 2001).

Filmes formados a partir de pastas de amidos oxidados sdo fortes, rigidos e
resistentes em contraste com os filmes fracos e poucos resistentes das pastas de
amidos &cidos modificados e dextrinas (CEREDA; VILPOUX, 2003).

Poucos sao os trabalhos que comparam as propriedades do amido de mandioca
oxidados com hipoclorito de sodio e peréxido de hidrogénio, portanto o presente
trabalho tem a finalidade de comparar a suscetibilidade deste amido a oxidagdo com 0s

agentes oxidantes acima citados.
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

O presente trabalho teve como objetivo oxidar o amido de mandioca com

hipoclorito de sédio e peroxido de hidrogénio e avaliar propriedades fisico-quimicas e

funcionais dos amidos oxidados.

2.20BJETIVOS ESPECIFICOS

Oxidar o amido de mandioca com hipoclorito de sédio e perdxido de hidrogénio

em concentracfes de 1 e 2% para:

Avaliar o efeito de oxidac&o no teor de amilose do amido.

Determinar os teores de grupos carboxilas e carbonilas nos amidos oxidados.
Verificar o efeito da oxidacao na claridade de pasta do amido.

Determinar a viscosidade intrinseca e aparente dos amidos nativo e oxidados.
Quantificar o teor de carboidratos redutores em equivalente de glicose dos

amidos oxidados.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 AMIDO

Amidos sdo citados como os produtos amilaceos extraidos de partes comestiveis
de cereais, tubérculos, raizes ou rizomas, segundo a Resolucdo RDC n°263/2005 da
Comissao Nacional de Normas e Padrbes para Alimentos da Agencia Nacional de
Vigilancia Sanitaria (ANVISA) (Brasil, 2005), que revoga a Resolucdo CNNPA n°12/78,
itens Cereais e Derivados, Amidos e Féculas.

Os granulos de amido sdo constituidos principalmente por dois polissacarideos,
amilose e amilopectina, ambos formados por unidades constitucionais repetitivas de a-
D-glicose. A amilose € uma molécula essencialmente linear, enquanto que a
amilopectina é um polissacarideo altamente ramificado (BULEON; COLONNA;
PLANCHOT, 1998).

A proporcdo desses polimeros € variavel entre os amidos provenientes da
mesma espécie, variam de acordo com o grau de maturacdo das plantas. A quantidade
de amilose nos amidos varia entre 25 a 30% em peso de amilose, destacando alguns
hibridos que podem conter até 75% de amilopectina. Essas propor¢des influem na
viscosidade e no poder de gelificacdo do amido (DENARDIN; SILVA, 2009).

As macromoléculas amilose e amilopectina encontram-se dentro de um granulo,
de tamanho variavel, de 1 a 100 ym, de formatos regulares e irregulares (LIU; XIE;
STEVE, 2005). Estes possuem um hilo que constitui o centro de nucleacdo e ao seu
redor se desenvolve o granulo, o hilo pode ser encontrar no centro ou deslocado
lateralmente, sendo que os granulos de amidos séo estruturas semicristalinas formadas
por macromoléculas lineares e ramificadas formando pontes de hidrogénio que
caracterizam as regides cristalinas (SPIER, 2010).

O amido de mandioca é muito utilizado nas industrias alimenticias, devido
apresentarem algumas de suas propriedades, como, alto teor de amilopectina, faixa de

gelatinizacdo compreendida entre 65 a 70°C, aroma neutro, claridade da pasta, baixa
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tendéncia a retrogradacdo, boa estabilidade do gel, rapido aumento de viscosidade
(evento endotérmico) e pela baixa concentracdo de amilose (ELLIS et al., 1998).

3.2 MODIFICACOES QUIMICAS DO AMIDO

Todo amido que € submetido a tratamentos quimicos € considerado amido
modificado. Os amidos modificados séo considerados ingredientes e devem constar na
rotulagem tendo como, as especificacdes que devem obedecer as normas do Codex
Alimentarius (MARTINS, 2010).

As modificacbes do amido nativo sdo realizadas para proporcionar produtos
amilaceos, com as propriedades especificas para o uso (CEREDA; VILPOUX, 2003).
Segundo BeMiller (1997), ocorre a modificagdo por algumas razées como:

e Modificar as caracteristicas de cozimento (gelificacdo);

e Diminuir a retrogradacao;

e Reduzir a tendéncia de gelificacéo das pastas;

e Aumentar a estabilidade das pastas ao resfriamento e congelamento;
e Aumentar a transparéncia das pastas e géis;

e Melhorar a textura das pastas ou géis.

As principais modificagdes quimicas de amidos envolvem processos/tratamentos
de hidrolise acida, esterificacdo com produtos organicos e inorganicos, eterificacéo e
oxidacdo. A oxidagdo pode gerar diferentes produtos dependendo dos agentes
modificadores utilizados (CEREDA; VILPOUX, 2003).

3.3 AMIDOS OXIDADOS

O processo de modificacdo do amido por oxidacdo origina grupos carboxila
(C=0) ou carbonilas (COOH), conforme na Figura 1 (BILIADERIS, 1992). Ha diversos
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agentes que podem ser utilizados para ocasionar a oxidacdo do amido como, o
hipoclorito de sb6dio (KUAKPETOON; WANG, 2001; WANG; WANG, 2003;
KUAKPETOON; WANG, 2008; DIAS et al., 2011) e de calcio, o peréxido de hidrogénio
(TAVARES et al., 2010; ZHANG et al., 2012), o persulfato de ambnio e permanganato
de potéssio (SINGH; KAUR; MCCARTHY, 2007), o acido peracético, o cloridrato de
sbédio e os perboratos e acidos hipocloricos (CEREDA; VILPOUX, 2003; SWINKELS,
1996).

A modificacdo por oxidacdo € gerada pela reacdo do amido com quantidade
especifica de reagente em pH e temperatura controladas (KUAKPETOON; WANG,
2001). Na Figura 1, mostra quando o NaCIO e o H,O;, reagem com o amido nativo e
transforma os grupos hidroxilas em carboxilas e carbonilas (aldeidos e cetonas), para

assim formar o amidos oxidado.

CH OH

\/<:/Naclﬂ A

[cooH |
\u/b\jfﬂacm B
\:,/<:>\:/" \v/|5—°>\/“2“2 C

w I ~w

\u/ﬁ;}?\/uzuz D

NacClO
N N E

O0=n
o=n

Figura 1 — Reacdo do amido com NaClO (hipoclorito de s6dio) e H,0, (Peréxido de hidrogénio).
A —grupo carboxila no carbono 1 (C-1); B — grupo carboxila no C-6; C — dialdeidos nos C-2 e C-3;

D —dicetonas nos C-2 e C-3; E —dicarboxilas nos C-2 e C-3.
Fonte: Adaptado de BILIADERIS, 1992.
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Industrialmente os oxidantes mais usados sdo o hipoclorito de sodio e peréxido
de hidrogénio. O nivel maximo de hipoclorito de sédio, na forma de cloro ativo &€ de
5,5% em relacdo ao amido em base seca (XIE et al, 2005). A oxidacédo é feita em meio
alcalino (SWINKELS, 1996; XIE et al., 2005), introduzindo no amido, grupos carboxilas
e uma pequena quantidade de grupos carbonilas. A oxidacdo acontece primeiramente
nos terminais redutores (C-1) e néo redutores (C-4) e nos grupos hidroxilas dos
carbonos C-2, C-3 e C-6. O ataque nas hidroxilas dos carbonos C-2 e C-3, rompe a
ligacdo carbono-carbono, com formacédo de grupos aldeidos intermediarios em ambos
0s carbonos, que imediatamente sdo oxidados para grupos carboxilas, resultando em
amido 2,3 dicarboxilas (WURZBURG, 1986).

A oxidacdo com peroxido de hidrogénio € menos comum que a do hipoclorito de
sédio e a quantidade de H,O, ndo deve ultrapassar 0,45% de oxigénio ativo (XIE et al.,
2005). A oxidagdo pode ser realizada em um amplo intervalo de pH, de 3 a 10
(PAROVUORI et al, 1995).

No tratamento de amidos com peroxido de hidrogénio os grupos hidroxilas sao
preferencialmente oxidados para grupos carbonilas. A oxidacdo do amido de mandioca
com 0,3 a 2,89% de peréxido de hidrogénio resultou em 0,034 a 0,067% de grupos
carboxilas e 0,072 a 0,136% de grupos carbonilas (DIAS, et al, 2011). Esse
comportamento foi observado, anteriormente por Parovuori et al. (1995) ao oxidar o
amido de batata com peréxido de hidrogénio na presenca de catalisadores metélico
(Fe?*, Cu®).

Os amidos oxidados com hipoclorito de sodio ou com peroxido de hidrogénio, em
relacdo ao amido nativo, apresentam menores viscosidades de pasta e intrinseca
consequéncia da hidrélise das macromoléculas, maior claridade de pasta e menor
tendéncia a retrogradacdo pela presenca de grupos carboxilas carregados
negativamente que favorecem a repulsdo das macromoléculas (WURZBURG, 1986;
PAROVUORI et al, 1995; SINGH; ALI, 2000; XIE et al, 2005; ).

Devido a ocorréncia da hidrélise determina a reducéo da viscosidade das pastas
produzidas com o amido exemplificado, além de apresentar alta claridade da pasta e a

menor estabilidade da mesma a temperatura (SINGH; ALI, 2000).
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 MATERIAIS

Para o presente trabalho foi adquirido em comercio local, 12 quilogramas de
amido de mandioca da marca comercial Amafil, apresentando um teor de umidade de
12,8%. E o presente estudo deste amido foi desenvolvido com o apoio do laboratério da
Universidade Tecnoldgica Federal do Parand — Campus Campo Mouréo.

4.1.1 Oxidacéo

No presente trabalho houve dois tipos de oxidacdo, com Hipoclorito de Sodio e
com Peroxido de Hidrogénio (Synth, 32% pureza) em duas percentagens, 1 e 2%.

O preparo do amido para oxidagdo com hipoclorito de sédio a 1% teve o inicio
com a pesagem de 880 gramas de amido que recebe aos poucos a solu¢cdo composta
de 848 gramas de agua destilada e 352 gramas de hipoclorito de sbédio. Ja& na
percentagem de 2% de hipoclorito de sddio pesou-se novamente 880 gramas de amido
e este aos poucos recebe a solucdo composta de 496 gramas de agua destilada e 704
gramas de hipoclorito de sodio. O pH foi regulado entre 8,4 a 8,5 e mantido nesse
intervalo pela adicdo de NaOH (Vetec, 99% pureza) a 3% por uma hora sob agitacdo
mecanica. ApOs esse periodo o pH serd abaixado para 6,8 com solu¢do de &cido
sulfarico (Vetec, 95 — 99% pureza) 5%, a seguir foi adicionado bissulfito de sddio
(Cinética, 58,5% pureza) para eliminar o excesso de NaClO (KUAKPEETON; WANG,
2001, modificada).

J& no preparo do amido para oxidagcdo com peroxido de hidrogénio a 1%
apresentou o inicio com a pesagem de 880 gramas de amido que recebe aos poucos a

solucdo composta por 1161,60 gramas de agua destilada, apds adicionou 22,53 mL de
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peroxido de hidrogénio. No caso da oxidacdo a 2% de peroxido de hidrogénio pesou-se
880 gramas de amido que foi recebido aos poucos solu¢cdo composta por 1161,60
gramas de agua destilada, como anteriormente, apos adicionou 45,06 mL de peréxido
de hidrogénio, sendo a dispersédo deixada sob agitacdo mecanica por 3 horas. Apés
colocou-se bissulfito de sddio (Cinética, 58,5% pureza) para eliminar o excesso de
NaClO (KUAKPEETON; WANG, 2001, modificada).

4.1.2 Lavagens do Amido

Apos o termino do tratamento quimico as amostras foram lavadas e filtradas em

filtro de papel, esta lavagem foi realizada por trés porcdes de 50 mL de 4gua destilada.

4.1.3 Secagem

O processo de secagem do amido foi realizado apds a sua recuperagdo na

filtragem, logo se deu em estufa de ventilagdo forcada a 45°C por 12 horas.
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4.1.4 Moagem

Apos realizar a secagem, este passa pelo a etapa de moagem para diminuir a
granulometria do granulo, sendo utilizado o micro moinho MARCONI modelo MA 345 na
velocidade 8, tendo que tomar cuidado com o aquecimento do equipamento para nao

danificar o granulo de amido.

4.1.5 Determinacdo de Umidade

Para verificar se os amidos estdo enquadrados dentro do padréo de temperatura,
houve a verificagdo de suas umidades através do determinador de umidade por
infravermelho GEHAKA [V 2000 e armazenados em embalagens de sacos plasticos de

polietileno, para ndo ocorrer perda ou ganho de umidade.

4.1.6 Fluxograma
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Figura 2 — Fluxograma da Producdo dos Amidos Oxidados com Hipoclorito de S6dio e Peréxido

de Hidrogénio.
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4.2 DETERMINACAO DO TEOR DE GRUPOS CARBOXILAS

Para a determinacdo do teor de grupos carboxilas foi realizado através do
método de Smith (1967). Pesou-se 50 gramas de amido e dispersou-as em 250 mL de
solucdo de HCI (Vetec, 37% pureza) 0,1 mol/L. Ap6s 30 minutos de agitacdo as
dispersdes foram filtradas a vacuo e levadas com agua destilada até o teste de ions
cloreto com solucdo de nitrato de prata (Synth, 99% pureza) a 0,1% dar negativo. Os
amidos foram a secagem a 45°C em estuda com ventilacao forcada por 12 horas. ApGs
a secagem, as amostras forma trituradas e embaladas em sacos plasticos de
polietileno.

Foi pesado aproximadamente 5 gramas de amido oxidado, e dispersos em 300
mL de &gua destilada. Estas amostras foram colocadas em banho de agua em ebulicdo
por 15 minutos para ocorrer a gelatinizacdo do amido. Estas forma resfriadas a
temperatura ambiente para ocorrer a titulacdo com solucdo de NaOH (Vetec, 99%
pureza) 0,1 mol/L até atingir pH de 8,3. Sendo utilizado um teste branco, que ao
gelatinizar e titular amostra de amido nativo nas mesas condigdes dos amidos oxidados.
Sendo o teor de grupos carboxilas calculado através da Equacéo 1, abaixo.

(V1—V2) x [NaOH ] x 0,045 x 100

I aim.

O CODH =

(1)

Onde: % COOH — Porcentagem de Carboxilas;
V1 — Volume (mL) de NaOH na amostra gasta em titulagéo;
V2 — Volume (mL) de NaOH na amostra branco gasta em titulacao;
[NaOH] — Concentracdo mol/L de NaOH;

m am. — Massa (g) a base seca da amostra.
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4.3 DETERMINACAO DO TEOR DE GRUPOS CARBONILAS

O teor de grupos carbonilas foi determinado pelo método de Smith (1967).
Utilizou-se amostra de 3,0 gramas (base seca) de amido oxidado, previamente lavada
com 4gua destilada, esta foi pesada em um erlenmeyer de 250 mL, e diluida a 100 mL
de 4gua destilada sendo gelatinizada a banho em ebulicdo (a 95°C) por 20 minutos.
Apos resfriou-se a dispersdo até a temperatura ambiente, sendo esta acidificada até o
pH 3,2 sendo entdo adicionados 15 mL de solucdo de hidroxilamina (Vetec, 99%
pureza) a 5% (p/v). A disperséo foi aquecida em banho em ebulicdo a 40°C por 4 horas
para entdo ser titulada com solucdo padronizada de HCI (Vetec, 37% pureza) 0,1 mol/L
até o pH 3,2. Como branco sera usada uma amostra de 3,0 g de amido nativo, a qual
foi gelatinizada e titulada de maneira similar a do amido oxidado. O procedimento
detalhado encontra-se no Anexo 1. O teor de grupos carbonilas sera calculado através

da Equacao 2, abaixo:

_ (V1-v2) x[HCl] x 0,028 x 100

1Tl aIr.

% CO

(2)

Onde: % CO - Porcentagem de Carbonilas;
V1 - Volume (mL) de HCI na amostra gasta em titulacéo;
V2 — Volume (mL) de HCI na amostra branco gasta em titulagéo;
[HCI] — Concentracao mol/L de HCI,

m am. — Massa (g) a base seca da amostra.
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4.4 VISCOSIDADE APARENTE

Para a realizacdo da viscosidade aparente as amostras utilizadas foram
preparadas em copos de ago inoxidavel de 200 mL, estes devidamente pesados,
pesou-se 8 gramas de amido (base seca) e dispersou em 120 mL de 4gua destilada. Ao
final do aquecimento (93°C por 12 minutos) o gel foi pesado novamente e feito a
reposicao da agua evaporada com agua quente, sendo a massa final de 120 gramas.

Os géis serdo resfriados em banho de agua até 25°C, depois se realizou a leitura
da viscosidade através do aparelho viscosimetro marca Brookfield, modelo RVT, na
velocidade de 20 RPM ou 50 RPM e foi utilizado 4 tipos de agulhas distintas isto de
acordo com a viscosidade do gel.

A viscosidade aparente foi calculada utilizando a tabela de corregcdo em funcao
da velocidade e da agulha que foi utilizada (BROOKFIELD, s.d.).

4.5 ANALISE DOS GEIS

Esta analise foi realizada com os mesmos géis que se preparou para a utilizacéao
na determinacdo de viscosidade aparente. Sendo estes colocados em potes de
polietileno transparente para poder ser analisado o brilho, transparéncia, a deformacéo,

a precipitacdo, a forma e a gelificacéo.

4.6 DETERMINACAO DE DEXTROSE EQUIVALENTE

A determinacdo de dextrose equivalente foi utilizado o método descrito por
Whelan (1964), chamado de acido 3,5-dinitrosalicilico (DNS), onde foi preparados as
amostra de 0,2 gramas dos amilaceos dispersos em 20 mL de agua destilada, e
homogeneizados com bastéo de vidro e aquecidos até dissolver o produto. As amostras
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foram resfriadas em banho de agua fria (10 a 15°C) e a seguir transferidas
quantitativamente para bal6es volumétricos de 50 mL. O volume dos baldes foi
completado com agua destilada.

Destas amostras, utilizou-se 1,0 mL com 1,0 mL do reagente DNS, depositadas
em um tubo de ensaio e a seguir aquecidos em banho de 4gua em ebulicdo por 5
minutos. Apoés o resfriamento dos tubos em banho de 4gua gelada (10 a 15°C) foram
acrescentados em cada tubo 4 mL de agua destilada e misturou-se. Logo as amostras
foram submetidas a determinacdo da absorbancia em espectrobmetro no comprimento
de onde em 540 nm. A determinagcdo da dextrose equivalente foi inicialmente através

da Equacao 3 da reta (curva de calibracéo de glicose):

_ (Abs +0,0237)

G
6] 0,7353

®3)

Onde: [G] — Concentracédo de glucose (mg/mL);
Abs — Absorbancia realizada em espectrofotdmetro.

Apbs ser determinado a reta, ocasionou a determinacdo da dextrose equivalente

das amostra utilizando a Equacéo 4:

[(Ahs + 0,023?]] Vbx 100
= x

0,7353 T 3.

(4)

Onde: DE — Dextrose equivalente;
Abs — Absorbancia realizada em espectrofotdbmetro;
Vb — Volume (mL) do bal&o;

m am. - Massa (g) a base seca da amostra.
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4.7 DETERMINACAO DE VISCOSIDADE INTRINSECA

Para a realizacdo esta analise utilizou a metodologia de Leach (s.d.), foi
realizada a pesagem de 0,1 gramas de amido (base seca) em copos de aco inoxidavel
de 200 mL, sendo este amido disperso a 60 mL de &gua destilada, colocou-se em
banho em ebulicdo (95°C) por 30 minutos sobre agitacdo constante, apos o
determinado tempo a amostra foi resfriada até atingir temperatura ambiente. Com
auxilio de uma micropipeta e uma bureta foi adicionado 20,25 mL de NaOH (Vetec, 99%
pureza) 5 mol/L, previamente padronizado. Logo esta solucéo foi transferida para um
baldo volumétrico de 100 mL e completado o volume do baldo com agua destilada,
transferiu 40 mL desta amostra para um tubo Falcom, para efetuar a centrifugacao a
6000 RPM por 5 minutos.

Para realizar a leitura, foi coletado 5 mL da amostra centrifugada e adicionada no
viscosimetro Cannon Fenske 50, este estava em banho a temperatura ajustada em
30°C onde foi determinado o tempo de passagem de cada amostra e do solvente NaOH
(Vetec, 99% pureza) 1 mol/L. Sendo a viscosidade intrinseca determinada através da

equacao de Salomon e Ciuta (1962), equacéao 5.

1 .
nin = (—) V2 (nsp— Innr)
c

(5)

Onde: n in — Viscosidade intrinseca dL/g;
¢ — Concentracéo da solucédo g/dL;
nsp — Viscosidade especifica dL/g;

nr — Viscosidade relativa dL/g.
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4.8 DETERMINACAO DA AMILOSE

Para a determinacdo da amilose foi usado o método ISO (1987) modificado,
utilizando como curva de calibragdo misturas de amilose e amilopectina que ao reagir
com o iodo desenvolverdo cor azul cuja intensidade foi determinada no
espectrofotometro no comprimento de onda 620 nm. No Anexo 2, o procedimento se

encontra mais detalhado.

4.9 DETERMINACAO DA CLARIDADE DE PASTA (TRANSMITANCIA)

O processo de gelatinizacdo e avaliacdo utilizou o método de Morikawa e
Nishinari (2000), onde se pesou 1,0 gramas de amido (base seca) em copos de aco
inox, acrescentou 110 mL de agua destilada, logo este foi levado a banho em ebuli¢cdo
por 30 minutos, sendo completado o seu volume com agua aquecida para que a massa
final seja de 100 gramas. ApOs a amostra foi resfriada até atingir a temperatura de
25°C para determinar o percentual de transmitancia utilizando o espectrometro a um
comprimento de onda de 650 nm.

Acondicionou as amostra em frascos de polietileno com tampa e armazenados
na geladeira para realizar leituras a cada 216 horas até completar 432 horas (7 dias de
armazenamento). Ja4 para a afericdo do aparelho foi utilizado agua destilada como

branco.

4.10 ANALISE ESTATISTICA

Os ensaios foram realizados em triplicata para cada amostra. Os resultados

foram expressos como valores médios + desvio padrdo (DP). ANOVA em conjunto com
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o teste de Tukey foi utilizado para comparacao de mais de duas médias. A diferenca foi
considerada estatisticamente significativa quando p < 0,05. A analise estatistica foi
realizada utilizando o Assistat 7.6 (ASSIS, s.d.).
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 DETERMINACAO DO TEOR DE CARBOXILAS E DE CARBONILAS

Na Tabela 1 estdo apresentados os teores de grupos carboxilas e carbonilas no
amido de mandaioca oxidado com peroxido de hidrogénio e hipoclorito de soédio. O
objetivo da determinacao de grupos carbonila e carboxila é que estes indicam o grau de
oxidacdo do amido, esses grupos sao originais das hidroxilas dos carbonos nas
localizacBes dois, trés e seis. Sendo que a reacao de oxidacao do amido € escoltada de
quebra de ligacfes glicosidicas, apresentando uma parcial despolimerizacdo do amido
(WURZBURG, 1986).

Tabela 1 — Teor de grupos carboxilas (%COOH) e carbonilas no amido de mandioca nativo e
oxidados com per6xido de hidrogénio e hipoclorito de sédio.

Amostras % COOH % COH
Amido de mandioca nativo 0,02 © + 0,00 0,00
Amido de mandioca — 1% de hipoclorito de sédio 0,344° + 0,01 0,062 “+ 0,01
Amido de mandioca — 2% de hipoclorito de sodio 0,646 °+ 0,01 0,104 ° + 0,01
Amido de mandioca — 1% de peréxido de hidrogénio 0,053 “+ 0,01 0,132°+ 0,01
Amido de mandioca — 2% de peréxido de hidrogénio 0,075°+0,01 0,161 %+ 0,00

Médias seguidas de letras diferentes na mesma coluna diferem estatisticamente entre si (p < 0,05) pelo
teste de Tukey.

5.1.1 Determinagéo do Teor de Carboxilas

A oxidacdo dos amidos com hipoclorito de sddio nas concentracdes de 1 e 2%
de cloro ativo introduziu respectivamente de 0,344 e 0,646% grupos carboxilas.

Sangseethong; Termvejsayanon & Sriroth (2010) informam valores similares (0,38 a
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0,65%) em amido de mandioca oxidado com 3% de cloro ativo. Conto et al. (2011), ao
oxidar o amido de araudcaria com 2,25% de cloro ativo obtiveram teores de carboxilas de
0,45 a 0,49%.

Observa-se na Tabela 1 que os amidos de mandioca oxidados com peroxido de
hidrogénio apresentaram baixos teores de grupos carboxilas (0,0534 a 0,0748). Baixos
teores de grupos carboxilas sdo observados em amidos oxidados com peréxido de
hidrogénio sendo esta uma caractéristica deste reagente (PAROVUORI et al., 1995),
pois este favorece a oxidacdo dos grupos hidroxilas para aldeido e cetonas (ZANG et
al., 2012). Considerando que todas as amostras de amidos segundo o teste de Tukey
(p < 0,05) apresentaram diferencas significativas entre si, apresentando teores

diferentes de carboxilas.

5.1.2 Determinacao do Teor de Carbonilas

Observa-se na Tabela 1, que o amido oxidado com peroxido de hidrogénio
privilegia a oxidacdo das hidroxilas do amido para grupos carbonilas, que nao
apresentam cargas negativas (PAROVUORI et al., 1995).

O amido de mandioca oxidado com peroxido de hidrogénio apresentou maiores
teores de grupos carbonilas, principalmente o com percentagem de 2% de perdxido de
hidogénio, assim confirmando o que Spier (2010), revisou, que em condicfes em meios
acidos favorecem a formacao de grupos carbonilas. Sangseethong; Termvejsayanon &
Sriroth (2010) relata que maiores teores de carbonilas (0,69 a 0,71%) em amido de
mandioca oxidado com peréxido de hidrogénio (3%) acompanhado do catalisador
sulfato ferroso e tempo de reagdo de 15 minutos. Por outro lado Dias et al. (2011),
obteve baixos teores de carbonilas (0,031 a 0,084%) ao submeter o amido fermentado
de mandioca a oxidacdo com peréoxido de hidrogénio (0,012 a 2,89%) em intervalos de

pH de 1,64 a 8,36% e temperatura de reagéo de 25 a 45°C.
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Todas as amostras de amidos oxidados apresentaram diferengas significativas
perante o teste de Tukey (p < 0,05) com relacéo a percentagem de carbonilas presentes

nestas.

5.2 AMILOSE E VISCOSIDADE INTRINSECA

Estédo apresentados na Tabela 2 os valores do teor de amilose e da viscosidade
intrinseca do amido de mandioca oxidados com hipoclorito de sodio e peréxido de

hidrogénio.

Tabela 2 — Resultados da % de amilose e determinacdo da Viscosidade Intrinseca do Amido de

Mandioca Nativo e do Oxidado com Hipoclorito de Sodio e Peréxido de Hidrogénio.

Amostra % Amilose Visc. Intrinseca (dL/g)
Amido de Mandioca Nativo 20,00%+ 0,85 2,46 # +0,10
Amido de Mandioca — 1% de hipoclorito de sédio 20,18 %+ 1,45 1,36 ° + 0,09
Amido de Mandioca — 2% de hipoclorito de sédio 14,81°+1,12 0,76 £ 0,24
Amido de Mandioca — 1% de peréxido de hidrogénio 20,13%+1,62 1,99 “ + 0,08
Amido de Mandioca — 2% de peréxido de hidrogénio 18,80 * + 0,45 1,82°+0,19

Médias seguidas de letras diferentes na mesma coluna diferem estatisticamente entre si (p < 0,05) pelo
teste de Tukey.

5.2.1 Determinacao da Amilose

O teor de amilose no amido nativo foi de 20,00% valor que se encontra com
intervalo (13,6 a 23,8%) informados por Rickard et al. (1991) em amidos de mandioca
nativo. Por outro lado Daiuto e Cereda (2006) ao analisarem oito amostras de amido

brasileiro encontraram teores no intervalo de 16,33 a 24,17%.
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Na Tabela 2, verificou-se que com o aumento do reagente oxidativo houve uma
queda do teor de amilose, sendo esta significativamente igual (p < 0,05) ao amido
oxidado com 1% de cloro ativo, amido oxidado com 1 e 2% de perdxido de hidrogénio,
e diferente em relagcéo ao amido oxidado com 2% de cloro ativo. Conto et al. (2011), ao
oxidar o amido de araucaria percebeu que com o aumento da concentracdo de cloro

ativo na oxidacao, de 0,5% a 4%, o teor de amilose passou de 25% para 5%.

5.2.2 Determinacao da Viscosidade Intrinseca

O valor de viscosidade intrinseca (2,46 dL/g) determinado no amido de mandioca
nativo é condicente com os valores informados por Oliveira (2011), ao analisar 13
amostras de amido extraidos de cultivares diferentes, que se situaram no intervalo de
1,48 a 3,26 dL/g.

A oxidacdo do amido de mandioca com hipoclorito de sédio ou com perdxido de
hidrogénio provocou queda na viscosidade intrinseca do amido sendo maior na
concentracdo de 2% do agente oxidante (Tabela 2), mas esta queda n&o apresentou
diferenca significativa (p < 0,05) perante a oxidacdo com peréxido de hidrogénio a 1 e
2%. Porém, quando comparamos no mesmo valor de concentracdo do oxidante a
gqueda é maior quando se usa o hipoclorito de sédio em relacdo ao peroxido de
hidrogénio (1,36 vs. 1,99; 1% do oxidante; 0,76 vs. 1,82; 2% do oxidante), obtendo
diferenca segundo o Teste de Tukey.

A queda do valor da viscosidade intrinseca indica que os tratamentos oxidantes
além de transformar grupos hidroxilas em carboxilas e aldeidos, também provoca a
ruptura da ligacdo glicosidica das macromoléculas do amido (WURZBURG, 1986),

sendo esta ruptura mais acentuada com o hipoclorito de sddio.
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5.3 DETERMINACOES DA DEXTROSE EQUIVALENTE E DA VISC. APARENTE

Na Tabela 3 sdo apresentados os resultados da determinacdo de Dextrose

Equivalente e da viscosidade aparente (6,66% de sélidos, m/m).

Tabela 3 — Resultados da determinagdo do teor de Carboidratos Redutores Equivalente em
Glicose (DE) e da Viscosidade Aparente (CPS) de géis do Amido de Mandioca Nativo e dos

oxidados com Hipoclorito de S6dio e Peroxido de Hidrogénio.

Amostras DE Visc. Aparente
Amido de Mandioca Nativo n.d. 7800 + 556,78
Amido de Mandioca — 1% de hipoclorito de sodio 1,82°%+0,37 1560  + 20,00
Amido de Mandioca — 2% de hipoclorito de sédio 2,65°+0,24 44°+0
Amido de Mandioca — 1% de peréxido de hidrogénio 1,64%+ 0,26 3900° + 50,00
Amido de Mandioca — 2% de peréxido de hidrogénio 2,28% + 0,27 3320 ° + 40,00

Médias seguidas de letras diferentes na mesma coluna diferem estatisticamente entre si (p < 0,05) pelo
teste de Tukey.
n.d. — ndo determinado.

5.3.1 Determinagéo do teor de Carboidratos Redutores Equivalente em Glicose

A dextrose equivalente € um termo utilizado para representar o grau de hidrdlise
do amido, que é expresso como a percentagem de acucares redutores presentes
(MANLEY, 2000).

Na Tabela 3, observamos que as oxida¢cdes do amido com hipoclorito de sédio
ou com peréxido de hidrogénio provocaram aumento do paramétro DE indicando
despolimerizagdo das macromoléculas do amido, fenoméno este observado em
diversos trabalhos de oxidacdo de amidos (WURZBURG, 1986; LUKASIEWICZ et al.,
2007). No entanto, os valores de DE dos amidos oxidados com hipoclorito de sédio ou
com peroxido de hidrogénio ndo se diferenciaram entre si (p < 0,05), porém foram

maiores a os valores de 0,8 a 1,3%, relatados por Lukasiewicz et al., (2007) para o
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amido de batata oxidado com perdoxido de hidrogénio na presenca do catalisador
Na,WO, (Tungstato de Sodio).

5.3.2 Determinagéo da Viscosidade Aparente

Tratamentos oxidantes além de oxidar os grupos hidroxilas em carbonilas e
carboxilas provocam uma hidrélise oxidativa do amido reduzindo o tamanho das
macromoléculas amilose e amilopectina, provocando queda da viscosidade do gel
sendo maior para tratamentos mais severos (XIE; LIU; CUI, 2005). A presenca de
grupos carboxilas carregados negativamente ocasiona a repulsdo eletrostatica inibe a
associacdo das moléculas. Os fenbmenos de repulsdo e hidrélise das moléculas do
amido se manifestam em géis de baixa viscosidade em relacdo aos amidos nativos
(PEREIRA; STRIOTO; PLATA-OVIEDO, 2012).

Observa-se na Tabela 3, que os amidos de mandioca oxidados com hipoclorito
de sodio apresentaram menores valores de viscosidade aparente em comparagdo com
os amidos oxidados com peroxido de hidrogénio, indicando maior degradagédo por
hidrélise oxidativa do amido, concordando com os resultados da viscosidade intrinseca
(Tabela 2).

Dos quatros tratamentos oxidantes chama a atencéo a oxidagdo do amido com
2% de cloro ativo (por 1 hora a 27°C) pela a obtencéo de pastas (6,66% de solidos) de
baixa viscosidade (43 cps) bem inferior a amostra oxidada com 1% de cloro ativo (1579
cps). Conto et al.,, (2011) ao oxidar amido de pinhdo em condigbes similhares ao
presente estudo (2,25% de cloro ativo, a 20°C, por 50 minutos) resultou em amidos sem
capacidade de formacéao de géis (8,93% de solidos) totalmente liquefeitos, indicando
alto grau de oxidacéo e quando analisados no viscosimetros RVA (rapid visco analyzer)
a curva foi totalmente plana, indicando viscosidade muito baixa. Por outro lado, os
tratamentos oxidativos com 1 e 2% de peréxido de hidrogénio nao resultaram em géis

com viscosidades signativamente diferentes (p < 0,05).
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5.4 ANALISE DOS GEIS

Na Tabela 4, foi realizado a analise dos géis, sendo observadas caractéristicas
como, brilho, consisténcia, transparéncia, deformacgéo, separacéo de fases e formagao

de gel.

Tabela 4 — Analise dos géis no amido mandioca nativos e oxidado com peroxido de hidrogénio ou

com hipoclorito de sodio.

Amostras Caracteristicas dos Géis

Amido mandioca nativo Brilhoso; + consisténcia;
* transparéncia; - deformacéo; ndo
houve separacéo de fases;+ grudento.

Amido de Mandioca - 1% de hipoclorito de sédio Brilhoso; consisténcia; - transparente;
nado se deformou; ndo houve separacdo
de fases; grudento.

Amido de Mandioca - 2% de hipoclorito de sodio Brilhoso; nédo consistente; - transparente;
nado se deformou; ndo houve separacao
de fases; - grudento.
Amido de Mandioca - 1% de peréxido de hidrogénio Brilhoso; + consisténcia; ndo é

transparente; - deformacéo;
- separacdo de fases; grudento.

Amido de Mandioca - 2% de peroxido de hidrogénio Brilhoso; - consisténcia; néo é
transparente; ndo se deformou; ndo
houve separacdo de fases; +grudento.

Observaram-se através da analise dos geéis as caracteristicas que os amidos
oxidados apresentaram em comparagdo ao amido de mandioca nativo. Podendo
comparar estas caracteristicas também com a viscosidade aparente na Tabela 3, assim
observamos que o amido oxidado com 2% de cloro ativo ndo ficou consistente e
apresentou menor viscosidae aparente. Sendo que o brilho do gel uma caracteristica de
todos os géis, devido ser considerado uma caracteristica do amido principalmente na

sua aplicacao em alimentos.
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5.5 DETERMINACAO DA CLARIDADE DE PASTA (TRANSMITANCIA)

Podemos oberservar na Tabela 5, os resultados da determinacéo da clariedade
de pasta (transmitancia) das dispersdes de amidos de mandioca nativo e oxidados com
hipoclorito de sodio e peréxido de hidrogénio.

Tabela 5 — Valores de transmitancia (%) das dispers6es de amidos nativo e oxidados com

hipoclorito de s6dio quanto peréxido de hidrogénio.

Amostras 0 Dia 9 Dias 18 Dias
Amido de Mandioca Nativo 26,6 £ 0,2™" 3,5+0,1% 1,2 +£0,1%
Amido de Mandioca — 1% de hipoclorito de sédio 79,6 + 0,3" 0,6 +0,1" 1,2 +0,2*
Amido de Mandioca — 2% de hipoclorito de sédio 83,3+ 0,0% 82,4 +0,0°° 72,0 + 0,0°°
Amido de Mandioca — 1% de perdxido de hidrogénio 76,3 +0,3" 0,2+0,1° 0,4+0,1%®

Amido de Mandioca — 2% de peréxido de hidrogénio 68,1+ 0,2 9,35+ 0,1°° 20,3+0,2%

Médias seguidas de letras minUsculas diferentes na mesma coluna e letras mailsculas diferentes na
mesma linha diferem estatisticamente entre si (p < 0,05) pelo teste de Tukey.

Na leitura de claridade de pasta, no zero dia de armazenamento o amido nativo
foi 0 mais opaco (26,6% T) enquanto que o amido oxidado com 2% de cloro ativo foi o
mais transparente (83,3% T). De maneira geral, a oxidagcdo provocou aumento da
transmitancia do gel de amido, sendo esta maior para os amidos oxidados com
hipoclorito de sodio o que pode estar relacionado com a introdugdo de grupos
carboxilatos (-COQO") que se repelem entre si afastando as macroméleculas empedindo
a retogradacao e a maior degradacao molecular evidenciada pelos menores valores de
viscosidade intrinseca (Tabela 2). No 9°dia em armazenamento em geladeira (5°C)
todos os géis tiveram drastica reducédo do percentual de transmitancia exceto o amido
oxidado com 2% de cloro ativo. De acordo com Stahl et al. (2007) com o aumento do
tempo de armazenamento o polissacarideo tende a retrogradar, assim ocassionando

uma reducao da transmitancia. No entanto, o do amido oxidado com 2% de cloro ativo
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(82,4% T) resistiu a retrogradacdo, comportamento este que se manteve até o 18°dia
de refrigeracdo (72% T).
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6 CONCLUSAO

A oxidacdo com 2% de cloro ativo do amido nativo provocou diminuicdo do teor
de amilose de 20 para 14,81%, enquanto que a oxidacdo com peréxido de hidrogénio (1
e 2%) nao afetou significativamente (p>0,05) este parametro.

A viscosidade intrinseca dos amidos oxidados com hipoclorito de sédio (1 e 2%
de cloro ativo) foram inferiores as das amostras oxidadas com peroxido de hidrogénio (1
e 2%, m/m) indicando que nas condi¢Bes da experiéncia o efeito hidrolitico foi mais
drastico com o primeiro oxidante.

A viscosidade aparente dos géis dos amidos oxidados com hipoclorito de soédio
forma bem menores em relacdo ao dos géis dos amidos nativo (7800 cps + 556) e
oxidados com peroxido de hidrogénio; destacando-se a amostra oxidada com 2% de
cloro ativo que apresentou viscosidade de 44 cps.

Determinaram-se os teores de grupos carboxilas e carbonilas, verificando-se que
0os amidos oxidados com hipoclorito de soédio privilegiam a oxidacdo dos grupos
hidroxilas para carboxilas (85 a 86% do total de grupos oxidados) e os tratados com
perdxido de hidrogénio as carbonilas (68 a 71% do total de grupos oxidados).

Foi verificado um aumento na transparéncia dos géis de amido, obtendo
diferencas significativas entre os tratamentos oxidativos, sendo esta maior para 0s
amidos oxidados com hipoclorito de sédio o que pode estar relacionado com a maior
hidrolise do amido e a introducdo de grupos carboxilatos que se repelem entre si
afastando as macromoléculas, impedindo a retrogradacdo. Com o aumento do tempo
de armazenamento (18 dias) o polissacarideo tende a retrogradar, ocasionando a
reducdo da transparéncia, como ocorrido. O amido que resistiu a esta retrogradacgao foi
0 oxidado com 2% de cloro ativo.

Observou-se que as oxidagdes com hipoclorito de sédio ou com peroxido de
hidrogénio provocaram no amido aumento de terminais redutores que foi aferido
através do aumento do parametro dextrose equivalente (DE), sendo observado um
aumento com o incremento da concentracdo do agente oxidante, porém para uma

mesma concentracdo (1 ou 2%) entre agente oxidantes ndo houve diferencas
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significativas no valor DE. Também, o aumento do DE nos amidos oxidados € uma

consequéncia da hidrélise provocada pelo tratamento oxidante.
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7 CONSIDERACOES FINAIS

Considerando que os amidos oxidados de mandioca com hipoclorito de sodio e
perdxido de hidrogénio apresentaram teores de grupo carboxilas (0,075 a 0,65%) e
carbonilas (0,062 a 1,16%), baixa viscosidade aparente, diminuicdo da viscosidade
intrinseca, sdo de esperar que apresentem propriedades de aderéncia em superficie
com relativos altos teores de sélidos. Por tal motivo sugere-se realizar estudos de
aplicacdo em alimentos empanados (carneos, vegetais), drageados, como substituto da
clara de ovo em aplicacbes de brilho em superficie e em batata frita de superficie

crocante.
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ANEXO 01

Determinacao do teor de grupos Carbonilas.

A- As solucgoes

Hidroxilamina
Dissolver 5 g de hidroxilamina em 20 mL de NaOH 0,5 M. Transferir para um
baldo volumétrico de 100 mL e completar o volume do baldo com agua destilada.

Resfria-la.

Acido Cloridrico 0,1 N

Depositar em um baldo volumétrico de 250 mL, 2,0 mL de acido cloridrico

concentrado e completar o volume com agua destilada.

NaOH 0,5 M
Pesar 5,0 g de NaOH em béquer de 250 mL, acrescentar 100 mL de agua
destilada, agitar até dissolver, transferir para um baldo volumétrico de 250 mL e

completar o volume com agua destilada.

B- Método

O teor de grupos carbonilas sera determinado pelo método de SMITH (1967).
Uma amostra de 3,0 gramas (base seca) de amido oxidado, previamente lavada com
agua destilada, sera pesada em um erlenmeyer de 250 mL, a seguir serdo
acrescentado 100 mL de 4gua destilada e gelatinizado a banho a 95°C por 20 minutos.
Apés resfriamento da dispersdo até a temperatura ambiente, esta serd acidificada até
pH 3,2 sendo entdo adicionados 15 mL de solucdo de hidroxilamina a 5% (p/v). A
dispersdo serd aquecida em banho a 40°C por 4 horas para entdo ser titulada com

solucéo padronizada de HCI 0,1N até pH 3,2. Como branco sera usada uma mostra de
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3,0 g de amido nativo, a qual serd gelatinizada e titulada de maneira similar & do amido
oxidado. O teor de grupos carbonilas sera calculado através da seguinte equagéo:

(V1—V2) x [HCI] x 0,028 x 100

Im am.

04 carbonila =

Onde: V1 — volume (mL) de HCI na amostra gasta em titulacéo;
V2 — volume (mL) de HCI na amostra branco gasta em titulagao;
[HCI] — concentragéo mol/L de HCI;

m am. — massa (g) a base seca da amostra.

Referéncia

SMITH, R. J. Characterization and analysis of starches. In: WHISTLER, R. L,
PASCHALL, E. F. Starch: Chemistry and Technology. New York: Academic Press,
1967, v. 2, p.569-635.
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ANEXO 02

Determinacao de Amilose (ISO, 1987) — Modificado.

A- As solucdes e o amido de referéncia

Hidroxido de sd6dio 1 M

Dissolver 4 g de hidroxido de sodio (NaOH) em &gua destilada e completar a 100

mL com &gua destilada.

Acido Acético 1 M (Vetec, 99,7% pureza)
Pegue 9 mL de NaOH 1 M e complete a 100 mL com agua destilada.

Solucién stock de iodo a 0,2 por cento (Vetec, 99,8% pureza)
Dissolver 2 g de iodeto de potasio (KI) em um pouco de agua destilada e agregar

0,2 g de iodo (I,), dissolver e complete a 100 mL com agua destilada.

Etanol 85%
Meca 86 mL de etanol 86% (v/v) e complete para 100 mL com agua destilada.

Amido de Referéncia: amido de mandioca AMITEC cm 18,432 + 0,168% de amilose,

em base seca.

B- Método

Pese exatamente 100 mg de amido (base seca) em tubo Falcon de 40 mL.

Desengordure o Amido — Extracéo sohxelt por 4 horas com etanol 95%.

Adicione 1,0 mL de etanol a 96% e 9 mL de NaOH 1 M, agite continuamente.

Aqueca em banho de agua em ebulicdo por 10 minutos ou até completa

dissolucédo do amido. Resfria a solucdo em banho de agua a temperatura ambiente.



48

Transfira a solu¢do para um baldo de 100 mL. Lave o béquer com 5 porgdes de
10 mL de agua destilada e transfira a dgua de lavagem para o baldo. Complete o

volume do baldo com agua destilada.

Deposite em um baldo de 100 mL, cinquenta (50) mL de agua destilada, transfira
5 mL da solucdo de amido, agite volumétrico, adicione 1,0 mL de &cido acético 1 M.
Agite Adicione 2,0 mL de solugcdo de iodo. Agite. Complete o volume com &agua

destilada. Agite.

Apos 20 minutos de repouso em lugar escuro determine a absorbancia em 620
nm. Para zerar o aparelho use como branco uma solugéo preparada em baldo de 100
mL: 50 mL de &gua destilada + 1,0 mL de &cido acético 1 M. Agite. Adicione 2 mL de

solucéo de iodo. Agite. Complete o volume com agua destilada. Agite.

Realize este procedimento com o amido-referéncia (teor de amilose conhecido,
aguele do pacote da amafil, tudo em base seca, temos que calcular a umidade dele) em
duplicata e em triplicata com os amidos problemas (objetos de estudo).

04 amilose am.r.
% Amilose = x Abs.p.
Abs.

Onde: % amilose am. r. - % de amilose do amido-referéncia;
Abs. — Absorbancia amido-referéncia;

Abs. P. — Absorbancia amido-problema.

Referéncias
ISO. Determination de la teneur em amylose. ISSO 6647. International Organization for

Standarization, Suiza, 1987.



