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Resumo

FERREIRA, Cristiano Dietrich. Efeitos do teor de agua e temperatura sobre
parametros tecnoldgicos, perfil de metabdlitos e propriedades do amido de
feijdo preto armazenado. 2014, 73f. Dissertacdo (Mestrado em Ciéncia e
Tecnologia de alimentos) — Programa de Pés-Graduagdo em Ciéncia e Tecnologia
de Alimentos. Universidade Federal de Pelotas, Pelotas, 2014.

O feijao é uma fonte importante de carboidratos, proteinas, fibras e minerais. O seu
componente principal é o amido, porém também apresentam elevada quantidade de
compostos bioativos com propriedades antioxidantes. Antes de ser consumido o
feijdo deve ser armazenado de forma segura, preservando assim a sua qualidade
Objetivou-se, com o trabalho, avaliar os efeitos do teor de agua e temperatura sobre
parametros tecnoldgicos, perfil de metabdlitos e propriedades do amido de feijao
preto armazenado. Foram utilizados graos de feijdo preto da cultivar Diamante
Negro, produzidos no municipio de Erechim, estado do Rio Grande do Sul, Brasil,
provenientes da safra 2012/2013. Os graos de feijdo foram armazenados nos teores
de agua de 14 e 17% e nas temperaturas de 11, 18, 25 e 32°C, durante o periodo de
12 meses, com coletas no tempo zero, 120, 240 e 360 dias. O armazenamento
promove alteracdes na qualidade dos grdos. Durante 0 armazenamento ocorre O
aumento no tempo de cocg¢do, soélidos lixiviados, condutividade elétrica, acidez e a
reducdo no pH dos grdos. Os metabdlitos secundarios diminuem durante o
armazenamento. Na temperatura mais elevada de armazenamento (32°C) o amido
isolado apresenta coloracdo mais clara, e também apresenta aumento no poder de
inchamento, pico de viscosidade e viscosidade de quebra, com reducbes na
solubilidade, viscosidade final, retrogradacao e dureza do gel.

Palavras-chave: Phaseolus vulgaris (L), Armazenamento, Propriedades

tecnoldgicas, Amido, Metabolitos secundarios



Abstract

FERREIRA, Cristiano Dietrich. Effects of moisture and temperature on
technological parameters, metabolite profile and properties of starch from
black beans stored. 2014, 72f. Dissertacdo (Mestrado em Ciéncia e Tecnologia de
alimentos) — Programa de PoOs-Graduacdo em Ciéncia e Tecnologia de Alimentos.
Universidade Federal de Pelotas, Pelotas, 2014.

Beans are an important source of carbohydrates, protein, fiber and minerals. Its
major component is starch, but also have a high amount of bioactive compounds with
antioxidant properties. Before consuming the beans should be stored securely,
thereby preserving its quality The objective of the work was to evaluate the effects of
water content and temperature on technological parameters, metabolic profile and
properties of starch from black beans stored. Were used black beans of cultivar Black
Diamond, produced in the municipality of Erechim, state of Rio Grande do Sul, Brazil,
from the crop 2012/2013. The beans were stored in water levels of 14 to 17% and
temperatures of 11, 18, 25 and 32 ° C for a period of 12 months, samples at time
zero, 120, 240 and 360 days. The storege promotes changes in grain quality. During
storage the increase in cooking time, leached solids, conductivity, acidity and
reducing the pH of the grains occurs. Secondary metabolites decrease during
storage. At higher storage temperature (32 °C) isolated starch has a lighter color, and
also presents an increase in swelling power, peak viscosity and breakdown, with
reductions in solubility, final viscosity, retrogression and hardness gel.

Key-words: Phaseolus vulgaris (L), Storage, Technological properties, Starch,
Secondary metabolites
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1 Introducéo

O feijdo pertencente ao género Phaseolus tem origem na América Latina,
sendo domesticado e consumido a mais de 7000 anos (KAPLAN; KAPLAN, 1988). O
feijdo € tido como uma fonte importante de nutrientes na alimentacdo humana, em
varias regibes da América Latina e em alguns povos da Africa Oriental é
considerado a principal fonte de proteinas na dieta (GRAHAM; RANALLI, 1997).

O feijdo (Phaseolus vulgaris L.) pertence a familia das Fabéaceas, antiga
familia das leguminosas. Dentre as leguminosas o feijao ocupa o segundo lugar em
producdo mundial ficando somente atras da soja (Glycine max L.), porém quando os
graos sao destinados diretamente ao consumo humano este gréo passa a assumir a
primeira colocacdo. Em 2009, o consumo de feijdo pela populacéo brasileira situou-
se em torno de 16,4 Kg.hab.ano™, sendo responsavel pelo fornecimento diario de
9,8 gramas de proteinas (FAO, 2013).

O Brasil ocupa atualmente a terceira colocacdo mundial em producdo de
feijdo, com uma area colhida de aproximadamente 3,6 milhdes de hectares e
producdo de 3,4 milhdes de toneladas (FAO, 2013). A producéo brasileira de feijao
caracteriza-se pela realizac@o de trés safras dentro do ano agricola. Alguns fatores
sdo responsaveis por esta diversificacdo no cultivo de feijdo, dentre eles
variabilidade do clima, solo, cultivares com ciclo de crescimento diferenciado e
adaptadas. Em contrapartida estes grdos podem apresentar qualidade inicial
variada, associada a baixa produtividade por hectare e a logistica da producao até a
pés-colheita, podem acarretar grandes oscilacdes nos precos dentro do ano
agricola, podendo atingir valores situados entre R$ 60,00 e R$ 260,00 por saca de
60Kg (CONAB, 2013).

As operacdes de pos-colheita sdo necesséarias para a manutencdo da
qualidade dos graos. Geralmente os gréos de feijao sao colhidos com teor de agua
proximo a 20%, sendo necessaria a redugdo do teor de agua para a adequada
conservacdo da matéria prima durante o armazenamento. O teor de agua dos gréos
bem como a temperatura sdo os principais fatores a serem considerados durante o
armazenamento. A associacao de temperaturas reduzidas e baixos teores de agua
tém se mostrado uma alternativa interessante para manutencdo da qualidade de
gréos. Em geral a utilizagdo de baixos teores de dgua e temperaturas promovem a

diminuicdo da atividade de agua, metabolismo dos gréos, taxa de multiplicacdo de
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insetos, incidéncia fungica, reagcbes quimicas enzimaticas e ndo enzimaticas e
consequentemente menores alteracdes na estrutura e nos constituintes dos graos.

Em condi¢cBes inadequadas de armazenamento os graos se tornam dificeis de
cozinhar, desenvolvendo o fendmeno chamado HTC, do inglés, hard to cook,
oriundo principalmente das reacdes metabdlicas do grdo, favorecidas por altas
temperaturas e teores de agua. O HTC é caracterizado por elevados tempos de
coccao proporcionados pela dificuldade de absorcdo de agua dos graos durante o
processo de coccéao, devido a modificacdo das caracteristicas de proteinas, amidos,
compostos de paredes e metabdlitos especializados.

Variacdes estruturais, quimicas e morfologicas sao verificadas entre amidos
extraidos de grdos de feijdo de diferentes cultivares, podendo também ser
influenciadas pelas condicbes de armazenamento, que modificam as propriedades
térmicas, propriedades de pasta, poder de inchamento, solubilidade, cristalinidade e
morfologia do granulo do granulo (HOOVER et al., 2010; HUGHES et al., 2009; LIU;
MCWATTERS; PHILLIPS, 1992; RUPOLLO et al., 2011; YOUSIF et al., 2003). Além
das alteracdes ocorridas no amido, existem as associacfes entre componentes,
como amido-proteina, amido-lipideo e principalmente amido-compostos fendlicos.
Os compostos fendlicos ndo possuem funcdo nutricional para o homem, porém
desempenham func¢des importantes como antioxidante. Nos vegetais apresentam
capacidade de defesa contra microrganismos e danos celulares, porém durante o
armazenamento em condi¢cdes drasticas de temperatura e alto teor de agua, estes
compostos tendem a ser oxidados, e como consequéncia se complexam com outros
componentes, dificultando a coccao (LIU; MCWATTERS; PHILLIPS, 1992; NASAR-
ABBAS et al., 2008; SHIGA, 2004; YOUSIF et al., 2002).

1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Avaliar os efeitos da temperatura e teor de agua sobre os parametros

tecnoldgicos de graos de feijao preto armazenados por doze meses.

1.1.2 Avaliar os efeitos da temperatura e teor de agua sobre o perfil de metabdlitos

secundarios de graos de feijao preto armazenados por doze meses.
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1.1.3 Avaliar os efeitos da temperatura e teor de agua sobre as propriedades do
amido isolado de gréos de feijao preto armazenados por doze meses.
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2 Revisao bibliografica

2.1 O feijao

O feijdo (Phaseolus vulgaris L.) pertencente a familia das Fabaceas, antiga
familia das leguminosas, é o segundo grdo em importancia mundial, ficando
somente atras da Soja (Glicine max L.) e seus derivados. O Brasil ocupa atualmente
a terceira colocacdo mundial em producdo de feijdo, com uma area colhida de
aproximadamente 3,6 milhdes de hectares e producéo de 3,4 milhdes de toneladas
(FAO, 2013). O género Phaseolus € o responsavel por aproximadamente 64% da
producéo brasileira, ficando o restante distribuidos aos membros do género Vignia,
como o “Feijao Caupi”.

O género Phaseolus apresenta diversas espécies com coloracdes diversas.
Neste grupo destacam-se o feijdo carioca e o feijao preto. O feijdo preto tem maior
aceitacdo nos estados do sul do Brasil (Rio Grande do Sul, Santa Catarina e
Parana), Minas Gerais, Rio de Janeiro e Espirito Santo, sendo que no restante do
pais o feijdo carioca passa a ser mais valorizado.

Quando se avalia o consumo direto, os feijdes com toda sua diversidade
ultrapassam a soja. Em 2009 o consumo de feijdo pela populacdo brasileira situou-
se em torno de 16,40 Kg.hab.ano™, sendo responsavel pelo fornecimento diario de
9,80 gramas de proteinas (FAO, 2013).

Os graos de feijao sdo reconhecidos por ser uma excelente fonte de
nutrientes. Em sua constituicdo graos de feijao além de apresentarem elevado teor
de proteinas 25% e carboidratos 65%, também sdo uma excelente fonte de minerais
e fibras dietéticas. Os feijdes destacam-se nutricionalmente por dois aspectos
principais, o teor de aminoacidos essenciais e 0 teor de amidos com baixa
digestibilidade. O consumo de leguminosas como o feijdo geralmente estédo
associadas ao consumo de cereais, como o arroz. O feijdo e o0 arroz apresentam
uma complementaridade de aminoacidos essenciais. Cereais sdo deficientes em
lisina porém apresentam elevadas taxas de aminoacidos sulfurados, o feijao por sua
vez apresenta altos niveis de lisina e baixos niveis de aminoacidos sulfurados, com
a juncao destes dois graos pode se obter uma proteina de boa qualidade (BOYE;
ZARE; PLETCH, 2010; HAYAT et al., 2014).
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Todos estes constituintes encontram-se compartimentados inicialmente
dentro do graos, e somente se deseja que sejam liberados no momento do processo
de coccdo ou posteriormente sistema gastro intestinal. Para isso, antes de se
consumir graos, principalmente leguminosas é necessario que se submeta na
maioria dos casos 0s grdos ao processo de cocgdo, visando disponibilizar os
nutrientes, mas também a eliminagdo de fatores antinutricionais, como a eliminagéo
de inibidores da enzima tripsina, fitatos, taninos, lectinas e oligossacarideos (KIGEL,
1999).

2.2 Armazenamento e perda de qualidade

O feijdo € um alimento que apresenta elevado valor nutritivo, porém devido a
elevada producao, a sazonalidade e a distancia do centro consumidor, fazem com
que estes produtos quando armazenados de forma inadequada muitas vezes
percam a qualidade.

Os graos colhidos mecanicamente geralmente apresentam elevado teor de
agua, podendo chegar a 24 a 26%. Esse conteldo de agua tem influéncia direta no
manejo de poés-colheita, pois quando sdo colhidos com elevado teor de agua
necessitam do uso de maior energia para a separacdo grao/vagem, proporcionando
maior quantidade de danos mecanicos e por consequéncia 0o aumentar da area
superficial de contato com fatores bidticos e abidticos, como insetos, fungos e
reacoes de oxidacdo (CHIDANANDA et al., 2014).

Os principais fatores que interferem na qualidade de armazenamento sdo a
temperatura e teor de agua dos graos. Segundo Chidananda et al. (2014), os fatores
que interferem no armazenamento podem ser divididos em fatores abibticos
(temperatura e umidade relativa do ar) e fatores bidticos (genéticos, insetos e
fungos). Rani et al. (2013) relataram que o armazenamento seguro de graos pode
ser acompanhado pelas determinacdes de germinacdo, acidos graxos livres,
incidéncia fangica, parametros nutricionais, descoloracao, absorcdo de agua, dureza
e odor.

Os graos sao organismos vivos e devem ser mantidos vivos até o final do
periodo de armazenamento, os grdos devem apresentar atividade metabdlica

reduzida durante o periodo de armazenamento, porém se forem dadas condi¢cbes
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favoraveis de temperatura e umidade, eles ativam novamente seu metabolismo, e
retomam a sua atividade fisiolégica (respiracao).

Em graos de feijao de tegumento preto destaca-se o endurecimento como o
principal defeito, este endurecimento esta associado ao elevado tempo de coccéo.
As principais causas deste aumento no tempo de cocgao séo a temperatura e o teor
de agua no armazenamento, que quando elevados podem levar a formacgéo do
defeito “HTC”, do inglés “hard to cook”, ou dificil de cozinhar.

O defeito HTC estd diretamente relacionado com as condicbes de
armazenamento, porém diferentes cultivares podem apresentar comportamento
diferenciado, podendo ser mais suscetiveis ao aparecimento deste defeito. Este
defeito é caracterizado pela dificuldade de absorcédo de agua pelos graos durante o
processo de hidratacdo e coccdo, acarretando em elevados tempos de coccéo,
reduzindo assim a palatabilidade, aceitabilidade e valor nutricional (NASAR-ABBAS,
et al.,, 2008; NJOROGE et al.,, 2014). Vérios fatores sdo responsaveis pelo
desenvolvimento do HTC, dentre eles a complexacdo de pectina-céation-fitato
(NJOROGE et al., 2014), compactacdo das células de parede (SHIGA, 2004),
interacdo entre proteinas e amido (LIU; MCWATTERS; PHILLIPS, 1992) e ligacdes
de taninos e outros compostos fenélicos com proteinas (MARIA et al., 2007).

Nasar-Abbas et al. (2008) estudando o efeito do armazenamento em feijao
fava encontraram altos valores de grdos com HTC, sendo que os maiores valores
foram encontrados para temperaturas acima 37°C quando comparados a graos
armazenados com temperaturas de 25°C.

Diversos autores relatam que a utilizacdo de baixas temperaturas durante o
armazenamento podem atuar de forma benéfica sobre os graos de feijao, evitando o
desenvolvimento do fendmeno de HTC ou ainda promovendo a reducdo deste
defeito quando ja formado.

Para Liu et al. (1992) a principal causa do HTC sao as interacdes ocorridas
entre as moléculas de proteina, as quais sao influenciadas diretamente pelas
condicbes de armazenagem. A constituicdo proteica dos gréos de feijao favorecem
esta reatividade maior pois sdo compostas principalmente pelas fracées globulinas
(54-79%) e albuminas (12-30%), que segundo Boye, Zare e Pletch (2010) sao as
fracbes mais instaveis, e dependendo da constituicdo de aminoacidos, estrutura e

conformacao podem apresentar propriedades funcionais e aplicagdes diferenciadas,
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propriedades essas como solubilidade, capacidade de absorcdo de agua e Oleo,
capacidade e estabilidade emulsificante, formacéo de espuma e formagéo de gel.

2.3 Metabdlitos

Graos de maneira geral apresentam elevada importancia nutricional sendo
consumidos a milhares de anos para este fim. Nas Ultimas décadas essa busca pura
e simplesmente pela funcdo nutricional dos alimentos vem dando espago a busca
por alimentos/remédios, onde o alimento é consumido também por alguma espécie
de bioatividade.

As leguminosas como o feijdo, segundo Campos-Vega, Loarca-Pifia e Oomah
(2010); Diaz, Caldas e Blair (2010); Hayat et al. (2014), sdo importantes alimentos
funcionais os quais apresentam caracteristicas antioxidantes e anti-inflamatorias,
desempenhando assim um papel importante na prevencdo de doencas cronicas
degenerativas cardiovasculares e o cancer.

Segundo Campos-Vega, Loarca-Pind e Oomah (2010) existem diversos
compostos que estdo em menores quantidades nos grdos, mas que apresentam
impacto na saude humana, dentre eles enzimas, lectinas, minerais, vitaminas,
acidos graxos, fitatos, fitoesterdis e principalmente compostos fendlicos.

Compostos fendlicos sdo produtos do metabolismo secundario de vegetais
gue desempenham fun¢des essenciais na reproducao e crescimento, atuando como
mecanismos de defesa contra patdégenos, parasitas e predadores, bem como
contribuir para a cor das plantas. Segundo Chalker-scott (1999) a sintese de
compostos fendlicos como as antocianinas podem ser induzidos em condicdes de
seca e frio ou pelo aumento da radiagédo UV.

Segundo Liu (2007) compostos fendlicos apresentam um ou mais anéis
aromaticos, podendo apresentar uma ou varias hidroxilas, dependendo da sua
estrutura quimica. Os compostos fenolicos sédo sintetizados pela via do &acido
chiguimico ou podem ser originados a partir do seu precursor, a fenilalanina
(SALES; RESURRECCION, 2010), sendo classificados em acidos fendlicos,
flavonoides, estilbenos, cumarinas e taninos. Os compostos fendélicos predominantes

em gréos sao os flavonodides e os acidos fendlicos (Figura 1)
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A) B) C)

Figura 1 - Estrutura basica dos principais compostos fendlicos encontrados em
graos, A) Anel aroméatico, B) Acido fendlico e C) Flavonoide.
FONTE: Liu (2007).

Os principais &cidos fendlicos encontrados em vegetais sdo oriundos da via
do acido hidroxicinamico e hidroxibenzodico, sendo predominantemente encontrados
na forma ligada. Derivados do acido hidroxibenzoéico (protocatecuico, vanilico,
siringico e gélico) geralmente sdo componentes de ligninas e taninos hidrolisaveis.
Enquanto que derivados do &acido hidroxicinamico (sinapico, p-cumarico, cafeico e
fertlico) encontram-se covalentemente associados aos compostos de parede
celular, como celulose, proteinas, poliaminas e outros carboidratos insoluveis.

Luthria e Pastor-corrales (2006) estudaram o perfil e o teor de &cidos
fendlicos em 15 variedades de feijdo com coloracdes diferentes. Eles verificaram
que os &acidos ferulico, p-cumarico e o sinapico foram os predominantes nas 15
variedades, independente da coloracdo, sendo encontradas as maiores quantidades
destes acidos nas variedades de coloracédo preta.

Os flavonoides sdo compostos fendlicos que apresentam estrutura mais
complexa, principalmente ligados a um ou varios glicosideos, por ligagbes de
hidroxilas ou carbono/carbono. Como esqueleto principal os flavonoides apresentam
a presenca de dois anéis aromaticos ligados a um grupamento piranosidico central,
sendo classificados separadamente quanto a posicdo dos anéis aromaticos e

hidroxilas (Figura 2).
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Figura 2 - Principais flavonoides encontrados em graos de feijdo. A) Flavona, B)
Isoflavona, C) Flavanona, D) Flavanonol, E) Flavan-3-ol, F) Flavonol, G)
Isoflavanona, H) Isoflavana, 1) Antocianidina e J) Chalcona.

FONTE: Xiao, Muzashvili e Georgiev (2014).

Segundo Campos-Vega, Loarca-Pifia e Oomah (2010); Lin et al. (2008) os
flavonoides predominantes em gréos de feijdo sao flavonois (catequina e quercitina),
flavan-3-ol (antocianinas), proantocianidinas (taninos condensados) e isoflavonas.

As proantocianidinas, também chamadas de taninos condensados sao 0s
principais flavonoides ocorrentes em grdos de feijdo. Eles apresentam elevada
atividade antioxidante, porém a facilidade com que estes compostos se associam a
proteinas, polissacarideos e minerais influenciam negativamente a absorcdo de
nutrientes (CALDAS; BLAIR, 2009; DIAZ; CALDAS; BLAIR, 2010; STANLEY, 1992).

Segundo Luthria e Pastor-corrales (2006) estes compostos fendlicos podem
ser encontrados em diversas formas, livres, polimerizados, glicosilados, esterificados
ou conjugados. Relataram também que estes compostos ndo sao distribuidos
uniformemente nos tecidos da planta, podendo formar complexos com proteinas,
lipideos, carboidratos e outros compostos de parede.

Segundo Acosta-Estrada, Gutiérrez-Uribe e Serna-Saldivar (2014) gréaos
apresentam a maioria dos compostos fendlicos associados a componentes
estruturais, 0s quais apresentam maior atividade antioxidante biologica. Utiliza-se
este termo, pois é necessario que o composto fendlico chegue ao local final onde ira
apresentar a atividade. Os compostos fendlicos ligados apresentam esta

caracteristica, pois sdo mais dificeis de serem degradadas no trato gastrico, sendo
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assim liberados e absorvidos somente quando o material chega ao intestino, através
da fermentacéo de bactérias presentes no colon.

Estes compostos conferem aos grados de feijdo um grande potencial
antioxidante, anticancerigeno e antimutagénico, pois apresentam a capacidade de
enzimas, assim evitando a formacdo de anions superoxido e espécies reativas de
oxigénio (BOATENG et al., 2008; HAYAT et al., 2014).
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Figura 3 - Representacdo da parede celular, com ligacdo de componentes
estruturais com compostos fendlicos. A- Celulose, B- Hemicelulose, C- Proteinas
estruturais, D- Pectina, E- Compostos fendlicos, F- Lignina.

FONTE: Acosta-Estrada, Gutiérrez-Uribe e Serna-Saldivar (2014).

Estes compostos fendlicos encontram-se predominantemente dispostos no
tegumento de leguminosas e na camada de aleurona de cereais, sendo
extremamente variaveis e dependentes das condi¢cdes de cultivo, fatores genéticos
(como tamanho do gréo, espessura e cor do tegumento), e da incidéncia de ataques
de pragas e doencas.

Os gréaos de feijdo apresentam grande variabilidade genética, representada
por suas diferentes coloracdes, tamanhos e formatos. Estas caracteristicas
promovem variagées no conteudo de metabdlitos secundérios de feijdes. Segundo
Campos-Vega, Loarca-Pind e Oomah (2010) cultivares mais pigmentadas de feijao

preto e vermelho apresentam elevados niveis de compostos fendlicos. Os
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compostos fendlicos, localizados em sua maioria no tegumento dos gréos, sao
extremamente suscetiveis a degradacdo por fatores abi6ticos como temperatura,
teor de agua e luminosidade, e biéticos como a atividade enzimatica, pois estdo na
periferia do grdo, como comprovam estudos realizados por Nasar-Abbas et
al.(2008); Nasar-Abbas et al.(2009) onde verificaram escurecimento acentuado de
feijdes fava associado a redugédo de compostos fendlicos.

2.4 Amido

2.4.1 Caracterizacdo do amido de feijao

Os graos de feijdo apresentam excelente qualidade nutricional devido ao
conteudo de proteinas, minerais, fibras dietéticas e vitaminas, destacando-se
também pela grande quantidade de carboidratos, com aproximadamente 50 a 60%.
Estes carboidratos sédo constituidos principalmente de amido, representando 20 a
45% da constituicdo dos graos (CHUNG et al. 2008; HUGHES et al., 2009).

O amido € o principal polissacarideo de reserva dos vegetais, encontrado na
forma de granulo, composto por dois homopolimeros principais de glicose, a amilose
e amilopectina (Figura 4). Na sua forma nativa o amido é considerado um
semicristalino com niveis variados de cristalinidade, conferidos principalmente pelo
conteudo de amilopectina.

A amilose € um polimero essencialmente linear de unidades de D-glicose
unidas por ligacbes a-(1-4), com pequena taxa (<0,1%) de ligagbes a-(1-6). Ela
apresenta um grau de polimerizacdo médio (DP,), comprimento de cadeia médio
(CL) de 250-670 e peso molecular de 1x10° a 1x10° Da. Embora seja ilustrada
tipicamente por uma estrutura linear de cadeia, a amilose € frequentemente
helicoidal. O interior da hélice contém atomos de hidrogénio (caracteristica de
hidrofobicidade), permitindo que a amilose forme complexos com &cidos graxos
livres. Enquanto que a amilopectina € um polimero altamente ramificado formado por
unidades de D-glicose unidas por ligacdes a-(1-4), com 5 a 6% de ligacbes a-(1-6)
apresentado um alto grau de polimerizacao (DP,) 4700-12800, menor comprimento
de cadeia (CL) 17-24 e peso molecular 1x10” a 1x10° Da (HOOVER et al., 2010;
HUGHES et al., 2009; OVANDO-MARTINEZ et al., 2011; VANDEPUTTE;
DELCOUR, 2004).
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Figura 4 - A) Estrutura da amilose [polimero linear composto por D-glicoses unidas
em -(1-4)]. B) Estrutura da amilopectina [polimero ramificado composto por D-
glicoses unidas em -(1-4) e -(1-6)].

Fonte: Parker e Ring (2001).
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O amido isolado a partir de gréos de feijao apresenta valores de amilose entre
27,2 e 39,3%, formato oval, redondo ou esférico, com comprimento de 8 a 55um e
largura de 7 a 37 pum, sendo esta morfologia granular dos amidos de feijao
principalmente influenciadas por caracteristicas genéticas e de cultivo (HOOVER et
al., 2010; OVANDO-MARTINEZ et al., 2011).

Leguminosas como o feijdo apresentam elevados teores de amido resistente.
Este amido n&o é digerido no intestino delgado, sendo apenas fermentado pelas
bactérias fermentativas no intestino grosso. Além de néo elevar os niveis de glicose
no sangue, esta fermentacéo leva a formacao de acidos graxos de cadeia curta, que
sdo benéficos a saude do célon (CHUNG et al., 2008; HUGHES et al., 2009). Esta
dificuldade na digestdo do amido pode estar associada a diversos fatores
destacados por (HOOVER et al., 2010), como a auséncia de poros na superficie do
granulo, ao teor de amilose, ao padréo de cristalinidade e a interagbes fortes entre

cadeias de amilose e/ou amilopectina.

2.4.2 Propriedades do amido

O amido € uma excelente fonte de energia, e apresenta grande aplicacao na
industria de alimentos, sendo utilizado como espessante, estabilizante coloidal,
geleificante, agente de volume, agente de retencdo de 4gua e adesivo (Paraginski et
al., 2014a; SINGH et al., 2003), para isso a fonte e 0 método de extracdo devem ser
especificos para esta aplicacdo. A extracdo do amido é dificultada em grdos de
feijao devido ao elevado teor de proteinas e fibras, o qual dificultam a sedimentacdo
deste material, em muitas vezes formando uma emulsdo, sendo necessério a
purificacdo para evitar alteracdes nas demais propriedades.

A extragdo comercial do amido de feijdo por via seca requer, tamanho de
particula muito reduzido, afim de separar os granulos de amidos da matriz proteica,
sendo posteriormente necessario a classificacdo com o auxilio de ar. Segundo
Hoover et al. (2010) o método mais utilizado em escala laboratorial € o de moagem
Uumida, onde o grao é hidratado antes da moagem, este método apresenta elevados
niveis de pureza em comparacao ao de via seca.

A cristalinidade do amido € um dos principais fatores que afetam as
propriedades térmicas do amido (HOOVER et al., 2010; HUGHES et al., 2009;
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RUPOLLO et al., 2011), e é dada pela disposi¢cao entre amilose e amilopectina, nas

quais zonas cristalinas e amorfas séo formadas (Figura 5).
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Figura 5 - A) Classificacdo das cadeias da amilopectina em cadeias tipos A, B e C;

B) Estrutura da amilopectina formando as regides amorfas e cristalinas no granulo
de amido; C) Modelo da estrutura interna do granulo de amido com a visualizagao
dos anéis de crescimento e centro ou hilum.
FONTE: adaptado de Parker e Ring (2001).

Os padroes de cristalinidade s&o definidos com base nos espagos
interplanares e intensidade relativa das linhas de difragdo de raio-X, e se
apresentam em trés padrbes principais de difracdo, o tipo “A”, tipico de cereais, “B”
de tubérculos e raizes e “C” apresenta semelhanca aos padrdes “A” e “B” tipico de
amido de leguminosas. A cristalinidade tipo A é descrita como uma unidade celular
monociclica altamente condensada e cristalina, em que 12 residuos de glicose
abrigam quatro moléculas de agua entre as hélices. A estrutura de padrao tipo B é
mais claramente definida, sendo composta por uma unidade basica de cadeias que
sdo empacotadas em um arranjo hexagonal, onde a unidade celular tem duas
duplas hélices no sentido anti-horario, alinhadas e arranjadas em paralelo. Essa
estrutura contém 36 moléculas de agua para cada 12 residuos de glicose, sendo

gue a metade dessa agua é fortemente ligada as duplas hélices, e a outra metade é
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concentrada em um eixo em parafuso (BULEON et al., 1998; COPELAND et al.,
2009; TESTER, KARKALAS e QI, 2004)..

O amido de gréos de feijao apresenta padrdo de cristalinidade do tipo “C”,
variando de 17 a 34% de cristalinidade. As variacfes na cristalinidade se devem ao
tamanho dos cristalitos, numero de cristalitos, arranjados no interior da zona
cristalina, ao teor de agua e conteudo polimérfico, afetando diretamente as
propriedades térmicas e de pasta

As propriedades térmicas do amido podem variar conforme a origem botéanica
do material que foi utilizado para extracdo do amido, fazendo com que sejam
alteradas as temperaturas inicial e final de gelatinizacédo e a energia total necessaria
para completa gelatinizacdo. A gelatinizacdo pode ser influenciada pela forma,
tamanho dos granulos, associacdo  com proteinas, complexacao
amilose/amilopectina.

A gelatinizacdo € a transicdo da fase ordenada/nativa, para a fase
desordenada/gelatinizada. Segundo Hoover et al. (2010); Rupollo et al. (2011) esta
transicdo esta associada a difusdo da agua no interior do granulo, absorcédo de agua
pela regido amorfa, hidratacdo e expansao radial dos granulos, absorcéo de calor,
perda da birrefringéncia, perda da cristalinidade, desenrolamento das duplas hélices
e lixiviagdo da amilose. Segundo Singh et al. (2003) a gelatinizagdo ocorre
primeiramente na regido amorfa, pois essa regido possui menos ligacdes de
hidrogénio em comparacdo com a regido cristalina (Figura 5). A perda de
cristalinidade € um indicador de desordem molecular, porém essa desordem
molecular ndo provoca a diminuicho na quantidade da regido cristalina
(amilopectina).

As propriedades térmicas medidas através da calorimetria diferencial de
varredura (DSC) sdo muito dependentes da estrutura molecular dos granulos e ao
grau de polimerizacdo. Em cereais este comportamento ja esta bem elucidado,
porém em leguminosas ainda sdo necessarios estudos que relacionem a estrutura
molecular da amilose e amilopectina com as propriedades térmicas obtidas em DSC.

O destino final do amido depende principalmente das suas propriedades de
pasta. A pasta segundo Hoover et al. (2010) é definida como uma massa viscosa
formada pela associacdo ou dissociacdo dos homopolimeros de glicose
amilose/amilopectina ou por fragmentos de ambas. Quando suspensdes de amido

sdo aquecidas acima da temperatura de gelatinizacdo, ou seja, quando nao é
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possivel reverter a gelatinizagdo, os granulos entram em colapso e o0 arranjo
molecular é perdido ocorrendo assim a lixiviagdo dos polimeros de amilose e
amilopectina, a este ponto damos o0 nome de temperatura de pasta, quando comeca
a gelatinizacdo. Os amidos apresentam granulos com maior ou menor facilidade de
hidratacdo e gelatinizagdo independentemente da fonte, portanto apresentam um
comportamento diferenciado durante a gelatinizacdo. Esse poder de inchamento e
solubilidade variam de acordo com a fonte botanica do amido, fornecendo
evidéncias da interacdo entre as cadeias de amido dentro dos dominios amorfos e
cristalinos. Elevados picos de viscosidade estdo associados a maior facilidade dos
granulos intumescerem sem ruptura, esta caracteristica também faz com que ocorra
uma rapida quebra de viscosidade (SINGH et al., 2003). As propriedades de
inchamento e gelatinizacdo sdo controladas, em parte, pela estrutura molecular da
amilopectina (comprimento de cadeia, extensdo de ramificacdo, peso molecular),
pela composi¢cdo do amido (proporcao amilose/amilopectina e teor de fésforo) e pela
arquitetura granular (proporgao entre regides cristalinas e amorfas) (HOOVER et al.,
2010; HUGHES et al., 2009; OVANDO-MARTINEZ et al., 2011).

A retrogradacado € outra caracteristica importante do gel de amido (Figura 6).
Apés a gelatinizacdo, ou seja, a perda da birrefringéncia, se a energia do sistema for
reduzida ocorrerd o resfriamento, e as ligacdes de hidrogénio passam a ser
fortalecidas, ocorrendo a associacdo e a reorganizacdo molecular, qgue culmina com
a formacéo de simples e duplas hélices. Em leguminosas sado verificados elevados
niveis de retrogradacao, principalmente relacionados a lixiviagcdo da amilose. Em
amidos de leguminosas esse teor de amilose é muito elevado, o qual proporciona ao
final da retrogradacdo um gel muito firme, em muitos casos podendo ocorrer a
formacdo do fendmeno de sinérese e ao aparecimento de agua livre (HOOVER et
al., 2010; SINGH et al., 2003; VANIER et al., 2012).

A amilose apresenta endoterma de fusdo de 140 a 180°C, e a presenca de
acidos graxos livres ou lipidios favorece a formacdo de complexos de inclusdo, as
guais justificam estas maiores temperaturas. Enquanto que a amilopectina
retrograda numa taxa muito menor, durante um longo tempo, com endoterma de
fusdo muito menor, aproximadamente, 45 a 60°C (PARKER; RING, 2001).
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Figura 6 - Esquema de uma curva tipica de comportamento de pasta obtido de um
Rapid Visco Analyzer (RVA).
FONTE: adaptado de Kaur et al.(2009).
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3 Material e Métodos

3.1 Experimento

Foram utilizados graos de feijao preto da cultivar Diamante Negro, produzidos
no municipio de Erechim, estado do Rio Grande do Sul, Brasil, provenientes da safra
2012/2013. O material foi obtido de um produtor com teor de agua 17% e em
seguida transportados para o laboratorio de Pdés-Colheita, Industrializacdo e
Qualidade de Graos, do Departamento de Ciéncia e Tecnologia Agroindustrial
(DCTA), da Faculdade de Agronomia Eliseu Maciel (FAEM), Universidade Federal
de Pelotas (UFPel). Foi realizado um expurgo preliminar antes da secagem para
eliminar pragas provenientes do campo.

O experimento foi realizado em dois teores de agua 14 e 17%. Para isso uma
parte dos graos foram secos em secador estacionario, até o teor de agua de 14%,
com temperatura do ar de secagem nao ultrapassando 35°C e fluxo de ar de 9m?* por
toneladas por minuto (Figura 7).

Figura 7 - Secador estacionario protétipo do Laboratério de Gréos
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3.2 Delineamento experimental

Uma amostra de 1000 gramas de gréos de feijao foram armazenados em
sacos de polietileno de baixa densidade, 15 pm de espessura de filme plastico, com
dimensdes de 18x30cm, vedados com maquina Webomatic®.

Os graos foram armazenados com teores de agua de 14 e 17%, nas
temperaturas de 11, 18, 25 e 32°C. Para avaliacao das propriedades tecnoldgicas e
perfil de metabdlitos as analises foram realizadas em triplicata no tempo zero, 120,
240, 360 dias conforme desenho experimental (Tabelas 1 e 2), para a avaliacdo das
propriedades do amido as amostras foram avaliadas no tempo zero e 360 dias. As
amostras foram coletadas em triplicata e em seguida homogeneizadas, sendo
posteriormente analisadas em triplicata para cada uma das variaveis dependentes.

Tabela 1 - Delineamento experimental para avaliar as propriedades tecnoldgicas e nutricionais de
graos de feijdo armazenados durante 12 meses (Estudo 1)

Variaveis Independentes Variaveis dependentes

Teor de &gua (%) Temperatura (°C) Tempo (dias)

Teor de &gua
Proteina Bruta
11 0 Lipideos
14 Minerais
Tempo de cocgao
18 120 Dureza dos grédos
Peso de mil graos
17 Proteina soluvel
25 240 pH da farinha
Acidez dos lipideos
Condutividade elétrica
32 360 Solidos lixiviados
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Tabela 2 - Delineamento experimental para avaliar o perfil de metabolitos de grédos de feijao
armazenados durante 12 meses (Estudo 2)

Variaveis Independentes Variaveis dependentes
Teor de agua (%) Temperatura (°C) Tempo (dias)
11 0 Compostos fendlicos totais
Acidos fendlicos totais
14 18 120 Flavonoides totais
Proantocianidinas
17 25 240 Antocianinas
Atividade antioxidante-ABTS
32 360 Atividade antioxidante-DPPH

Tabela 3 - Delineamento experimental para avaliar as propriedades do amido de grdos de feijao
armazenados durante 12 meses (Estudo 3)

Variaveis Independentes Variaveis dependentes
Teor de 4gua Temperatura Tempo (dias)
11 Rendimento de extragédo
0 Parametros de cor
14 18 Grau de pureza
Poder de inchamento
25 Solubilidade
17 360 Propriedades de pasta — RVA
32 Propriedades térmicas — DSC

Dureza do gel

3.3 Avaliagbes

3.3.1 Estudo 1 - Alteracdes nas propriedades tecnoldgicas e nutricionais de

graos de feijdo armazenados durante 12 meses

3.3.1.1 Teor de 4gua dos graos
O teor de agua foi determinado segundo normas da ASAE (2000), em estufa
com circulagdo natural de ar, durante 24 horas a 105 °C, com 10g de gréos por

capsulas de aluminio.

3.3.1.2 Composic¢do quimica
Os teores de cinzas, proteina bruta e lipideos foram determinados de acordo
com metodologia descrita pela AOAC (2006), e os resultados foram expressos em

base seca.
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3.3.1.3 Tempo de cocgao

O tempo de cocgéo foi determinado segundo o método proposto por Mattson
(1946) e alterado por Burr, Kon e Morris (1968), com adaptacdes. O tempo de
coccao foi avaliado com 25 graos uniformes e inteiros previamente embebidos em
80 mL de &gua destilada, por 14 horas, a 25°C, e colocados no equipamento de
Mattson modificado, com 25 hastes. Cada haste apresenta comprimento de 210 mm
e massa de 89 g, possuindo, na extremidade, uma ponta afunilada com 2,05 mm de
diametro e comprimento de 9 mm, para a penetracdo no grdo em analise. O
equipamento com os graos foi colocado em copo de Becker de 2000 mL, contendo
400 mL de agua destilada, fervendo em chapa elétrica. Em continuidade, o tempo de
coccdo das amostras passou a ser cronometrado em minutos apds a agua atingir a
temperatura de 90°C. O tempo de coccao era finalizado pela queda da 132 vareta,

perfurando, deste modo, mais de 50% dos graos.

3.3.1.4 Dureza dos graos

A dureza foi realizado no tempo zero e aos 12 meses de armazenamento
utilizando um texturbmetro (Stable Micro Systems Texture Analysers, modelo
TA.XTplus), conforme método descrito por Bourne (1978).. O tempo utilizado para a
coccado dos graos de feijao foi 23 minutos, correspondente ao tempo de cocgao
obtido no inicio do armazenamento. Foram realizadas 30 repeticbes, onde os graos
foram colocados individualmente na base do aparelho e submetidos a uma
compressdo 80% com uma sonda cilindrica de 40 mm de didmetro e velocidade do
teste de 1 mm.s™, em dois ciclos, empregando-se carga de 5 Kg para calibracéo. A

dureza corresponde a forca méaxima obtida durante o primeiro ciclo de compressao

3.3.1.5 Peso de mil graos
O peso de mil gréos foi realizado segundo Regras para Analise de Sementes
(BRASIL, 2009), com contagem de trés repeticbes de 1000 graos integros cada e

pesagem em balanca de preciséo.

3.3.1.6 Solubilidade proteica
O teor de proteina soluvel foi determinado segundo método descrito por Liu et

al. (1992), com modificacées. Em cada amostra de 2 gramas de grdos moidos foram
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adicionados 50mL de agua destilada, sendo as amostras e a agua misturadas com o
auxilio de agitador magnético durante 1 hora, apos esse periodo as amostras foram
centrifugadas a 5300 g durante 20 minutos a 24 °C de temperatura em centrifuga
Eppendorf Centrifuge 5430R. Uma aliquota de 1 mL do sobrenadante foi coletada e
a determinacado da solubilidade proteica foi determinada conforme o método descrito
pela AOAC (2006), o mesmo utilizado para avaliagdo do teor de proteina bruta, e o

resultado foi expresso em percentual de solubilidade proteica (Equacao 1).

SP (%) = % «100 Eq. (1)

onde: SP (%)= Solubilidade proteica; Psob= Teor de proteina no sobrenadante; P.

bruta= Teor de proteina bruta da amostra.

3.3.1.7 pH dos graos

O pH foi determinado segundo método proposto por Rehman, Habib e Zafar
(2002). O pH foi determinado em um filtrado de 2 gramas de grdos moidos (80 mesh
tamanho) em 20mL de agua destilada. A leitura foi realizado em peagametro com

eletrodo (Pye Unicam, Inglaterra).

3.3.1.8 indice de acidez dos lipideos
O indice de acidez dos lipidios foi realizado segundo normas do Instituto
Adolfo Lutz para analises de alimentos (2004). Os resultados foram expressos em

mg NaOH por grama de 0leo.

3.3.1.9 Condutividade elétrica

A condutividade elétrica foi determinada segundo método proposto por El-
Refai et al. (1988), em que 10 gramas de gréaos de feijao foram imersos em 50 mL
de agua deionizada durante 18 horas, apds esse periodo foi medida a condutividade

elétrica, e o resultado foi expresso em pS. cm™.
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3.3.1.10 Solidos lixiviados

A determinacéo dos sdlidos lixiviados foi realizada segundo Nasar-Abbas et
al. (2008). Uma amostra de 10 gramas de gréos de feijao foram imersos em 50 mL
de agua deionizada durante 18 horas. Apdés o periodo de imersdo a agua foi
coletada e levada a estufa com circulagéo de ar a 105°C, por 24 horas. O resultado
foi expresso em mg. 100g™ de grdos em base seca.

3.3.2 Estudo 2 - Alteracdes no perfil de metabdlitos de grdos de feijdo

armazenados durante 12 meses

3.3.2.1 Obtencao do extrato para as analises de metabdlitos secundarios

O extrato foi obtido conforme método descrito por Nasar-Abbas et al. (2008),
com algumas modificagBes. Para extracdo dos metabdlitos secundarios foi utilizado
graos moidos integrais e com casa. Foram pesados 2 gramas de grdos moidos em
tubo do tipo Falcon, sendo posteriormente realizados trés extracdes com 10 mL de
solucdo de acetona:agua, 70:30 (v/v). As amostras foram agitadas durante 20
minutos a cada extracdo e em seguida foram centrifugadas a 7500 g por 15 minutos.

Os sobrenadantes foram unidos e utilizados para as avaliacdes seguintes.

3.3.2.2 Compostos fendlicos totais

O teor de compostos fendlicos totais foi determinado pelo método de Folin-
Ciocalteau, proposto por Zielinski e Koztowska (2000). Foram adicionados 100 pL de
extrato em tubo de falcon de 15 mL e completado o volume para 500 yL com agua
destilada. Foram adicionados 250 yL de reagente Folin-Ciocalteau 1 N e aguardou-
se 8 minutos para reducdo dos compostos fendlicos com o reagente Folin-
Ciocalteau, mais 1,25 mL da solucéo de carbonato de sodio (7%) ao tubo de Falcon,
que foi agitado e colocado em ambiente ao abrigo da luz. A leitura foi realizada em
espectrofotometro a 725 nm apds 2 horas. Os teores de compostos fendlicos foram
expressos em mg de equivalentes de acido galico (EAG) por grama de amostra,

através de curva realizada com padréo de acido galico.
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3.3.2.3 Compostos fendlicos néo tanicos e taninos

O conteudo de compostos fendlicos ndo tanicos e taninos foram determinados
segundo Nasar-Abbas et al. (2008). Foram pesados em tubos Falcon 100 mg PVPP
(Polivinil Polypirrolidona), neste tubo foi adicionado 1 mL do extrato e 1 mL de agua,
em seguida as amostras foram agitadas em vortex e levadas a 5 °C durante 15
minutos. As amostras foram centrifugadas a 7500 g durante 15 minutos. Para
determinacdo dos compostos fendlicos néo tanicos foi realizada a reacdo de cor
proposta por Zielinski e Koztowska (2000). Os taninos foram obtidos pela subtracao
do conteldo de compostos fenodlicos nédo tanicos do conteudo de compostos
fendlicos totais presentes na amostra. Os resultados foram expressos em mg de

equivalentes de acido galico (EAG) por grama de amostra.

3.3.2.4 Flavonoides totais

A reacdo colorimétrica foi realizada conforme método proposto por Zhishen,
Mengcheng e Jianming (1999), com adaptac¢des. Adicionou-se 0,5 mL do extrato em
tubo de Falcon de 15 mL juntamente com 2 mL de &gua e 0,15 mL de NaNO; (5%),
deixou-se reagir durante 5 min., em seguida adicionou-se 0,15 mL de AICl3 (10%),
deixou-se reagir por mais 6 min., apés adicionou-se 1 mL de NaOH 1 mol.L e 1,2
mL de &gua destilada, apés realizou-se a leitura em espectrofotbmetro a 510 nm. Os
resultados foram expressos em mg de equivalente de catequina (EC) por 100

gramas de amostra, através de curva realizada com padréo de catequina.

3.3.2.5 Proantocianidinas totais

A determinacdo do conteudo de proantocianidinas foi determinado segundo
Diaz et al. (2010). Foram pipetados 0,5 mL do extrato em tubos de vidro, em seguida
foram adicionados 3,0 mL de butanol acidificado (butanol:HCI, 950 mL:50 mL) e 100
uL de reagente férrico. A mistura foi levada a banho fervente (97-100°C), por 30
minutos. A leitura foi realizada em espectrofotometro a 550 nm e os resultados

expressos em mg de leucocianidinas por 100 gramas de amostra.
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3.3.2.6 Antocianinas totais

Para determinagdo das antocianinas totais foi utilizado método proposto por
Abdel-Aal e Hucl (1999). Em 0,5 gramas de grdos moidos foram adicionados 30 mL
de metanol acidificado (metanol e 1 N HCI, 85:15 v/v). As amostras foram
centrifugadas a 7500 g durante 15 minutos. Em seguida a leitura foi realizada a em
espectrofotometro 535 nm e os resultados foram expressos em mg de equivalente

de cianidina 3-glicosideo (EC-3-G) por 100 gramas de amostra.

3.3.2.7 Atividade antioxidante — radical DPPH*

A atividade antioxidante pelo método do radical DPPH foi determinada
segundo Brand-Williams, Cuvelier e Berset (1995). Adicionou-se 10uL de extrato e
90uL de metanol p.a., seguido de 3,9 mL de solu¢do de DPPH com absorbancia
entre 1,080 e 1,120 nm. A mistura foi agitada em vértex e realizou-se a leitura em
espectrofotdometro a 515 nm apoés 2 horas e 30 minutos, com aparelho zerado com
metanol. O teor de atividade antioxidante foi expresso em percentual de inibicdo do
radical DPPH (Equacéao 2).

PI (%) = (Abs B—Abs A/Abs B) x 100 Eq. (2)

Onde: Pl (%)= Percentual inibicdo; Abs A= Absorbéancia da amostra; Abs B=

Absorbancia da prova em branco.

3.3.2.8 Atividade antioxidante- Radical ABTS*

A atividade antioxidante pelo método do radical ABTS foi determinada
segundo Re et al. (1999). Adicionou-se 0,1 mL (100 pL) do extrato em tubo de
Falcon de 15 mL e a este 3,9 mL (3900 uL) da solugdo diluida de ABTS com
absorbancia 0,700+£0,05 nm. A mistura foi agitada em vortex, e apds 6 minutos foi
realizada a leitura em espectrofotdmetro a 734 nm, com aparelho zerado com alcool
etilico. A atividade antioxidante foi expressa em mg de equivalente trolox (ET) por

grama de amostra.
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3.3.3 Estudo 3 - AlteragcOes nas propriedades do amido isolado de graos de

feijao armazenados durante 12 meses

3.3.3.1 Extrag&o do amido

O amido foi extraido segundo método proposto por Rupollo et al. (2011). As
amostras foram moidas em moinho laboratorial (Perten, 3100), na granulometria de
70 mesh. Em seguida, 150 gramas de grdos moidos foram embebidos em agua
destilada contendo 0,16% de bissulfito de sédio (NaHS03) por 24 horas a 4°C, sendo,
posteriormente, drenado o bissulfito. A amostra foi suspensa em 400 mL de agua
destilada e homogeneizada em um liquidificador de laboratério. O material
homogeneizado, no liquidificador, foi passado através de uma peneira de 200 mesh
e deixado em repouso por trés horas. O sobrenadante foi removido e a camada de
amido decantada foi ressuspensa em agua destilada e centrifugada a 1200 giros por
20 minutos. A camada superior nao-branca foi removida com uma espatula e a
camada branca foi ressuspensa em agua destilada e centrifugada a 1200 giros por
15 minutos. A camada superior ndo-branca foi removida. O amido foi coletado e

seco em estufa a 40°C por 12 horas.

3.3.3.2 Parametros de cor

O perfil colorimétrico do amido isolado de graos de feijdo foi avaliado em
colorimetro (Minolta, modelo CR-310, Osaka, Japéo), que faz a leitura de cores num
sistema tridimensional, avaliando a cor em trés eixos, onde 0 eixo L* avalia a
amostra do preto ao branco, o eixo a* da cor verde ao vermelho e o eixo b* da cor
azul ao amarelo.

Os resultados sdo expressos nos seus parametros individuais, Chroma
(Equacéo 3), Angulo Hue (Equacdo 4). A Chroma representa a saturagéo da cor, na
qual varia de cores fracas (valores baixos) a cores vivas (valores altos). O angulo
hue® é definido como um circulo onde 0° (vermelho puarpura), 90° (amarelo), 180°

(verde azulado) e 270° (azul).

€ = (@2 + b2)/2 Eq.(3)
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b= £ .
he = ltan_l /a l % 360 Eqg. (4)
6,2832

Onde: C*= Chroma; h°= Angulo hue

Branco
L.

Preto
L'

Figura 8 - Escala de cores CIELAB

3.3.3.3 Grau de pureza
Os teores de minerais, lipideos e proteina bruta foram determinados de

acordo com metodologia descrita pela AOAC (2006).

3.3.3.4 Poder de inchamento e solubilidade

O poder de inchamento e a solubilidade dos amidos foram determinados
conforme descrito por Leach, McCowen e Schoch (1959). Amostras de 1,0 gramas
de amido foram misturadas com 50 mL de &gua destilada em tubos Falcon. As

suspensdes foram aquecidas a 60, 70, 80 e 90°C, apés 30 minutos as amostras
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foram retiradas e resfriadas a temperatura ambiente. Os tubos contendo a amostra
foram centrifugadas a 1000 g por 20 minutos. O sobrenadante foi colocado em
capsulas de aluminio e levados a estufa a 110°C até peso constante, quantificando
assim a fracao soltvel. Assim sendo, a solubilidade foi expressa em percentagem de
sélidos presentes na fracdo solivel com base no peso seco da amostra. O poder de
inchamento foi representado como a razédo entre o peso do sedimento imido com o

peso da amostra inicial seca (deduc¢do do montante de amido soluvel).

3.3.3.5 Parametros viscoamilograficos- RVA

As caracteristicas viscoamilograficas dos amidos foram avaliadas com
o analisador rapido de viscosidade (RVA- Rapid Visco Analyser), usando programa
Thermocline for Windows versdo 1.10. O perfil utilizado foi o Standard Analysis
1,cujos parametros sao apresentados na Tabela 4. A quantidade de amostra utilizada
para os testes foi de 3 gramas corrigidas para 14% de teor de agua, conforme
descrito Singh et al. (2003).

Tabela 4 - Programagédo do RVA utilizada nas andlises viscoamilograficas

Tempo (hora:min:seg) Tipo (temperatura/velocidade) Valor (°C ou rpm)
00:00:00 Temperatura 50
00:00:00 Velocidade 960
00:01:00 Temperatura 50
00:04:42 Temperatura 95
00:07:12 Temperatura 95
00:11:00 Temperatura 50

Tempo final do teste: 00:13:00

As caracteristicas avaliadas foram:

- Temperatura de pasta: temperatura em °C, calculada com base no tempo de
funcionamento do RVA (6°C.min-1); correspondente ao ponto onde se inicia a
formacdo da curva;

- Viscosidade maxima: viscosidade maxima desenvolvida durante o periodo de
aguecimento, expressa em RVU (Unidade de medida viscoamilografica fornecida
pelo Rapid Visco Analyser);

- Viscosidade de quebra: diferenca de viscosidade entre o pico maximo e a

viscosidade minima a 95°C;
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- Retrogradacao: diferenca de viscosidade minima a 95°C e a viscosidade final,
também chamado de setback.
- Viscosidade final: valor da viscosidade, obtido no ponto final do ciclo de

resfriamento, a temperatura de 50°C expressa em RVU.

3.3.3.6 Calorimetria diferencial de varredura (DSC)

As caracteristicas de gelatinizacdo do amido de feijao foram determinadas
através de Calorimetria Diferencial de Varredura (TA-60WS, Shimadzu, Kyoto,
Japao). Amostras de amido (cerca de 2,5 mg, em base seca) foram pesadas
diretamente em cadinhos de aluminio (Mettler, ME-27.331) e agua destilada foi
adicionada para obter uma suspensdo com 75% de agua. Os cadinhos de aluminio
foram hermeticamente selados e deixou-se estabilizar durante uma hora antes da
analise. Um cadinho vazio foi utilizado como referéncia. Os cadinho de aluminio
contendo a amostra foram aquecidas 30-120° C, a taxa de 10 °C por minuto. A
temperatura inicial de gelatinizagéo (To), a temperatura de pico (Tp), a temperatura

final ou de conclusao (Tc) e a entalpia de gelatinizagdo (AH) foram determinadas.

3.3.4. Andlise estatistica

Os resultados foram submetidos a analise de varidncia ANOVA, e o efeito do
teor de agua, temperatura, e do tempo de armazenamento foram avaliados pelo
teste de Tukey (p<0,05).
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4 Resultados e Discussao

4.1. Estudo 1 - Alteracdes nas propriedades tecnoldgicas e nutricionais de

graos de feijdo armazenados durante 12 meses

Na tabela 5 estdo apresentados os teores de agua dos grdos de feijao
armazenados durante 12 meses, em quatro condi¢cdes de temperatura e em dois
teores de agua iniciais.

Foram utilizados neste experimento os teores de 14 e 17% como definicdo de
nome para o tratamento, embora tenham sido obtidos teores de agua iniciais de
13,81 e 16,54%, respectivamente.

Tabela 5 - Teor de 4gua dos graos de feijdo armazenados em temperaturas de 11, 18, 25, e 32°C,
durante 12 meses

Tempo de armazenamento (meses)

Temperatura (°C) Inicial 4 8 12
Teor de agua inicial 14% (13,8%)
11 13,81+0,10 Ba* 13,58+0,15 Ca 13,77+0,12D a 14,02+0,26 Ba
18 13,81+0,10 Ba 13,75+0,05 Ca 14,27+0,21 Ca 14,43+0,64 Ba
25 13,81+0,10 Bab 13,55+0,20 Cb 13,82+0,11 Dab 13,96+0,14 Ba
32 13,81+0,10 Ba 12,82+0,14 Db 12,76+0,25 Eb 12,05+0,14 Cc
Teor de agua inicial 17% (16,5%)
11 16,54+0,18 Aab 16,34+0,06 Ab 16,88+0,16 Aa 16,98+0,25 Aa
18 16,54+0,18 Ab 16,32+0,08 Ab 17,04+0,09 Aa 17,09+0,22 Aa
25 16,54+0,18 Aa 16,04+0,06 Ab 16,73+0,05 Aa 16,97+0,29 Aa
32 16,54+0,18 Aa 15,39+0,10 Bb 15,16+0,11 Bbc 14,83+0,19 Bc

* Médias aritméticas simples de trés repeticbes + desvio padrdo, seguidas por diferentes letras
mailsculas na mesma coluna, e minisculas na mesma linha, diferem entre si pelo teste de Tukey
(p=<0,05).

O teor de agua dos graos apresentou reducbes quando os grédos foram
armazenados em ambiente com temperaturas de 32°C em ambos o0s teores de agua
de armazenamento. Nos graos armazenados com teor de agua inicial de 14% sé&o
verificadas reducdes para 12,82%, 12,76% e 12,05%, respectivamente aos 4, 8 e 12
meses de armazenamento. No armazenamento com 17% também foram verificados
reducgdes para 15,39%, 15,16% e 14,83% de teor de agua, respectivamente aos 4, 8
e 12 meses de armazenamento. Esta reducdo no teor de agua se deve a elevada
temperatura, onde o equilibrio higroscopico acontece em teor de agua mais baixo,

pois o ar transfere energia para os graos, que por sua vez transferem agua para o
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sistema, buscando o equilibrio higroscopico. Essa redugéo nos teores de agua dos
grados armazenados na temperatura de 32 °C provavelmente se devem ao elevado
gradiente de agua formado nesta temperatura, no qual a embalagem nao
apresentou eficiéncia na impermeabilidade. Devido a constituicdo proteica, 0os graos
de feijdo apresentam elevada higroscopicidade, podendo em muitos casos até
apresentarem aumentos no teor de agua (EDMISTER; BREENE; SERUGENDO,
1990).

Nas Tabelas 6, 7 e 8 estdo apresentados o teor de proteinas, cinzas e
lipideos dos gréaos de feijdo armazenados durante 12 meses, em quatro condicdes

de temperatura e dois teores de agua.

Tabela 6 - Efeitos da temperatura (11, 18, 25 e 32°C) e do teor de agua (14 e 17%) no teor de
proteina bruta (%) de graos de feijdo armazenados durante 12 meses ( em base seca)

Tempo de armazenamento (meses)

Temperatura (°C) Inicial 4 8 12
Teor de agua Inicial 14%
11 25,59+0,49 Aa*  24,61+0,71 ABab  23,90+0,10 Ab  24,39+0,13 Ab
18 25,59+0,49 Aab 25,92+0,26 Aa 24,91+0,45 Ab  25,00£0,10 Aab
25 25,59+0,49 Aa 24,77+0,34 ABa  25,31+0,36 Aa  25,29+0,49 Aa
32 25,59+0,49 Aa 24,32+0,45 Bb 24,45+0,23 Ab  24,77+0,26 Aab
Teor de 4gua Inicial 17%
11 25,59+0,49 Aa 25,02+0,75 ABa  24,69+1,14 Aa  24,64+0,54 Aa
18 25,59+0,49 Aa 25,30+0,83 ABab  24,28+0,15 Ab  24,9040,19 Aab
25 25,59+0,49 Aa 25,50+0,26 ABa  24,38+0,35 Aa  24,34+0,79 Aa
32 25,59+0,49 Aa 24,62+0,27 ABa  24,69+0,49 Aa  24,50+1,27 Aa

*Médias aritméticas simples de trés repeticdes + desvio padrdo, seguidas por diferentes letras
mailsculas na mesma coluna, e minasculas na mesma linha, diferem entre si pelo teste de Tukey
(p=0,05).

Tabela 7 - Efeitos da temperatura (11, 18, 25 e 32°C) e do teor de agua (14 e 17%) no teor de cinzas
(%) de gréos de feijdo armazenados durantel2 meses (em base seca)

Tempo de armazenamento (meses)

Temperatura (°C) Inicial 4 8 12
Teor de agua Inicial 14%
11 4,58+0,28 Aa* 4,55+0,19 CDa 4,57+0,04 Ca 4,40+0,09 Ca
18 4,58+0,28 Aa 4,73+0,21 BCDa 4,65+0,11 BCa 449,0,00+ BCa
25 4,58+0,28 Aa 4,30+0,02 Da 4,63+0,05 BCa 4,39+0,01 Ca
32 4,58+0,28 Aab 4,92+0,11 ABCa 4,70+0,09 ABCab 4,50+0,05 BCb
Teor de agua Inicial 17%
11 4,58+0,28 Ab 5,16%0,24 ABa 4,74+0,08 ABCh 4,62+0,02 ABb
18 4,58+0,28 Ac 5,331+0,08 Aa 4,86+0,02 Ab 4,71+0,02 Abc
25 4,58+0,28 Ab 5,11+0,20 ABa 4,80+0,06 ABab 4,55+0,08 Bab
32 4,58+0,28 Ab 5,254+0,16 Aa 4,69+0,05 ABCb 4,59+0,08 ABb

*Médias aritméticas simples de trés repeticbes * desvio padrdo, seguidas por diferentes letras
mailsculas na mesma coluna, e minasculas na mesma linha, diferem entre si pelo teste de Tukey
(p<0,05).
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Tabela 8 - Efeitos da temperatura (11, 18, 25 e 32°C) e do teor de agua (14 e 17%) no teor de
lipideos (%) de graos de feijdo armazenados durante 12 meses (em base seca)

Tempo de armazenamento (meses)

Temperatura (°C) Inicial 4 8 12
Teor de agua Inicial 14%
11 1,44+0,01 Abc* 1,32+0,06 Bc 1,61+0,12 Cab 1,64+0,03 Ba
18 1,44+0,01 Aab 1,31+0,04 Bb 1,69+0,03 BCa 1,48+0,23 Bab
25 1,44+0,01 Ac 1,51+0,03 AB ¢ 1,88+0,02 AB a 1,67+0,11Bb
32 1,44+0,01 Abc 1,63+0,28 Aab 1,94+0,09 Aa 1,72+0,05 Bab
Teor de agua Inicial 17%
11 1,44+0,08 Ab 1,51+0,04 ABb 1,84+0,05 ABa 1,72+0,03 Ba
18 1,44+0,08 Ac 1,56+0,03 ABc 2,03+0,10 Aa 1,75+0,01 ABb
25 1,44+0,08 Ab 1,53+0,03 ABab 1,94+0,13 Aa 1,99+0,33 ABa
32 1,44+0,08 Ac 1,73+0,02 Abc 1,94+0,01 Aab 2,26+0,31 Aa

*Médias aritméticas simples de trés repeticbes + desvio padrdo, seguidas por diferentes letras
mailsculas na mesma coluna, e minasculas na mesma linha, diferem entre si pelo teste de Tukey
(p=<0,05).

No inicio do armazenamento os grdos de feijdo apresentaram 25,59 %
proteinas, 4,58 % de cinzas e 1,44 % de lipideos (Tabelas 6, 7 e 8). Durante o
armazenamento foram verificadas poucas alteracdes na composicédo de proteinas e
cinzas, sem apresentarem diferencas significativas ao final do armazenamento,
quando comparados ao tempo inicial de armazenamento. Para o teor de lipideos
foram verificados pequenos incrementos ao final do periodo de armazenamento em
ambos o0s teores de agua quando comparados com o tempo inicial de
armazenamento, porém gquando comparados os teores de agua de 14 e 17 %
somente foi verificada alteracdo na temperatura mais drastica de armazenamento
(teor de 4gua 17% e temperatura 32°C), com valor de 2,26 %.

Estes resultados estdo de acordo com Berrios, Swanson e Cheong (1999)
gue realizaram estudo com armazenamento de feijdo com baixo teor de agua
(9,25%) e encontraram valores de 25,93%, 4,65% e 1,59%, respectivamente para
proteinas, cinzas e lipideos, sem verificar alteracdes nestes constituintes durante 2
anos de armazenamento. Embora as alteracGes ocorridas sejam na maior parte
devido a mudancgas na conformacdo e associacdo com outros componentes, pode
ser verificado que durante o armazenamento 0s graos apresentam metabolismo
ativo, e em condicdes elevadas de temperatura e umidade relativa apresentam
consumo das reservas, 0 que pode explicar o aumento no teor de lipideos
(BERRIOS; SWANSON; ADELINE-CHEONG, 1999; CHIDANANDA et al., 2014;
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PARAGINSKI et al.,, 2014b; PAREDES-LOPEZ; MAZA-CALVINO; GONZALEZ-
CASTANEDA, 1989; RANI et al., 2013).

Na Tabela 9 esta apresentado o peso de mil grédos, dos grdos de feijao
armazenados durante 12 meses, em quatro condicdes de temperatura e dois teores

de agua.

Tabela 9 - Efeitos da temperatura (11, 18, 25 e 32°C) e do teor de agua (14 e 17%) no peso de mil
gréos (gramas) de gréos de feijado armazenados durante 12 meses

Tempo de armazenamento (meses)

Temperatura (°C) Inicial 4 8 12

Teor de &gua Inicial 14%

11 237,42+2,31 Aa*  227,49+2,58 Bb 230,03+2,70 ABb  230,26+1,68 CDb
18 237,42+2,31 Aa  230,06+1,88 ABb 227,40+2,61 Bc 228,12+1,05 Dbc
25 237,42+2,31 Aa 222,55+2,42 Bb 225,89+3,46 ABb  226,48+1,30 Db
32 237,42+2,31 Aa 227,59+3,49 Bb 226,61+4,05 ABb  227,09+2,16 Db
Teor de agua Inicial 17%
11 239,10+2,29 Aa 238,92+2,83 Aa 231,96+1,75 ABb 237,85+0,96 Ba
18 239,10£2,29 Aa 239,30+9,97 Aa 232,75+2,13 ABa  243,5113,27 Aa
25 239,10+2,29 Aa  229,86+6,84 ABa 233,44+6,20 Aa  234,47+1,97 BCa
32 239,10+2,29 Aa 231,14+2,13 ABbc  233,05+2,97 ABb 226,67+1,45 Dc

* Médias aritméticas simples de trés repeticdes *+ desvio padrdo, seguidas por diferentes letras
mailsculas na mesma coluna, e mindsculas na mesma linha, diferem entre si pelo teste de Tukey
(p<0,05).

O peso de mil graos apresentou pequenas alteracbes durante o
armazenamento. Ao final do armazenamento foram verificados reduc¢des nos valores
de peso de mil graos, nos graos armazenados com 14% de teor de agua, para todas
as temperaturas, enquanto que os grdos armazenados com 17% de teor de agua
somente apresentaram reducdo na temperatura de 32°C, em ambos quando
comparados com o tempo inicial de armazenamento.

Estes resultados vao ao encontro dos resultados de teor de agua e
composicdo quimica dos gréos (Tabelas 1, 2, 3 e 4), onde ndo foram verificadas
grandes alteracbes na composicdo de proteinas, cinzas e lipideos, porém na
temperatura 32°C ocorreu uma reducéo intensa no teor de agua dos graos, o que
pode justificar a reducéo do peso de mil grdos no teor de agua de 17%.

Na tabela 10 estd apresentada a solubilidade proteica dos gréos de feijao
armazenados durante 12 meses, em quatro condi¢des de temperatura e dois teores

de agua.
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Tabela 10 - Efeitos da temperatura (11, 18, 25 e 32°C) e do teor de agua (14 e 17%) na solubilidade
proteica (%) de gréos de feijao armazenados durante 12 meses

Tempo de armazenamento (meses)

Temperatura (°C) Inicial 4 8 12

Teor de agua inicial 14%

11 57,27+1,02 Aa* 59,25+1,77 Aa 51,96+0,59 Cb 51,44+0,00 Bb
18 57,27+1,02 Aa 59,74+0,59 Aa 52,14+1,57 Cb 52,58+0,00 Bb
25 57,27+1,02 Ab 56,78+0,51 Acb 72,83+1,78 Aa 57,75+2,13 Ab
32 57,27+1,02 Aa 54,83+1,02Ca 51,77+1,05 Cb 46,38+1,25 Cc
Teor de agua inicial 17%
11 57,27+1,02 Aa 59,09+0,00 Aa 50,78+1,63 Cb 51,96+1,33 Bb
18 57,27+1,02 Aa 57,25+4,24 ACa 53,61+0,61 Cab 50,69+1,62 Bb
25 57,27+1,02 Ab 52,50+1,05 Cc 61,64+1,06 Ba 56,41+1,06 Ab
32 57,27+1,02 Aa 47,03+0,00 Db 46,00+1,00 Db 45,05+1,59 Ch

* Médias aritméticas simples de trés repeticdes *+ desvio padrdo, seguidas por diferentes letras
mailsculas na mesma coluna, e minasculas na mesma linha, diferem entre si pelo teste de Tukey
(p=<0,05).

Pode ser verificado que a temperatura de armazenamento foi o principal fator
responsavel pelas alteracbes ocorridas na solubilidade proteica, apresentando
comportamento semelhante ao final do armazenamento, em ambos o0s teores de
agua em que os graos foram armazenados.

Em ambos os teores de agua iniciais de armazenamento foram verificados um
incremento na solubilidade proteica na temperatura de 25°C aos 8 meses de
armazenamento, mantendo ao final do armazenamento as maiores solubilidades
guando comparados as demais temperaturas, enquanto que nos graos de feijao
armazenados a 32°C foram observadas as maiores reducbes na solubilidade
proteica.

Paraginski et al. (2014b) estudaram o armazenamento de graos de milho e
verificaram 47% de reducdo na solubilidade proteica ao final de 12 meses de
armazenamento. Resultados semelhantes foram encontrados por Liu et al. (1992)
gue verificaram que em temperatura de armazenamento de 30°C ocorriam reducdes
lineares, e que apds 18 meses de armazenamento a solubilidade reduziu de 76,5
para 11,2%.

Esta reducado na solubilidade proteica pode estar associada a diversos fatores
como a oxidacdo de proteinas e formacao de pontes dissulfidicas, complexacéao de
proteinas e amido com outros compostos, sendo favorecidas por altas temperaturas
de armazenamento (ANGEL; MARTINEZ; LOPEZ, 2003; BATISTA; PRUDENCIO;
FERNANDES, 2010; MAURER et al., 2004; YOUSIF et al., 2003). .
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Nas Tabelas 11 e 12 estdo apresentados os valores de pH e a acidez dos
lipideos dos grédos de feijdo armazenados durante 12 meses, em quatro condigdes

de temperatura e dois teores de agua

Tabela 11 - Efeitos da temperatura (11, 18, 25 e 32°C) e do teor de agua (14 e 17%) no pH dos graos

de feijdo armazenados durante 12 meses

Tempo de armazenamento (meses)

Temperatura (°C) Inicial 4 8 12
Teor de agua inicial 14%
11 6,46+0,02 Aab* 6,39+0,08 Ab 6,56+0,04 Aab 6,63+0,14 Aa
18 6,46+0,02 Aa 6,39+0,02 Aa 6,50+0,02 Aab 6,48+0,08 Aba
25 6,46+0,02 Ab 6,32+0,03 Ac 6,57+0,01 Aab 6,60+0,09 Aa
32 6,46+0,02 Aa 6,14+0,04 Bb 6,04+0,05 Dbc 5,99+0,04 Cc
Teor de &gua inicial 17%
11 6,39+0,05 Aab 6,34+0,04 Ab 6,42+0,01 BC ab 6,45+0,03 ABa
18 6,39+0,05 Aa 6,27+0,05 Ab 6,38+0,01 Ca 6,35+0,02 Bab
25 6,39+0,05 Aa 6,08+0,02 BCb 5,97+0,06 DEcb 5,84+0,09 Cc
32 6,39+0,05 Aa 6,02+0,02 Cb 5,92+0,06 Eb 5,91+0,07 Cb

* Médias aritméticas simples de trés repeticdes + desvio padrdo, seguidas por diferentes letras
mailsculas na mesma coluna, e mindsculas na mesma linha, diferem entre si pelo teste de Tukey
(p=<0,05).

Tabela 12 - Efeitos da temperatura (11, 18, 25 e 32°C) e do teor de agua (14 e 17%) na acidez dos
lipideos (mg de NaOH. g™*) de gréos de feijio armazenados durante 12 meses

Tempo de armazenamento (meses)

Temperatura (°C) Inicial 4 8 12

Teor de agua inicial 14%

11 13,75+0,48 Bab* 12,55+0,65 Db 12,244+0,75 DE b 14,92+0,48 EF a
18 13,75+0,48 Bab 13,57+0,37 CDb 11,65+0,41 Ec 14,57+0,06 Fa
25 13,75+0,48 Bbc 14,72+0,52 Cb 12,75+0,08 DEc 15,95+0,37 Ea
32 13,75+0,48 Bd 17,02+0,66 Bc 18,67+0,48 Bb 20,28+0,48 Ca
Teor de agua inicial 17%
11 15,08+0,09 Aa 14,26+0,69 CDab  13,46+0,32 CDb 14,36+0,87 Fab
18 15,08+0,09 Ab 14,94+0,49 Cb 14,48+0,23 Cb 18,08+0,14 Da
25 15,08+0,09 Ac 17,3840,95 Bb 18,9240,69 Bb 24,21+0,10 Ba
32 15,08+0,09 Ad 22,75+0,63 Ac 29,11+1,02 Ab 31,86+0,16 Aa

*Médias aritméticas simples de trés repeticdes + desvio padrdo, seguidas por diferentes letras
mailsculas na mesma coluna, e mindsculas na mesma linha, diferem entre si pelo teste de Tukey
(p<0,05).

As maiores reduc¢des no pH dos graos ocorreram nas temperaturas mais altas
de armazenamento. Nos tratamentos de 14% de teor de agua a 32°C e 17% de teor
de adgua a 25 e 32°C esta maior reducgdo foi verificada aos 4, 8 e 12 meses de

armazenamento.
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Segundo Liu et al. (1992) esta reducao do pH dos graos pode estar associada
desestruturacao celular, a qual promove maior liberacdo de prétons no meio celular.
Estes também relataram que a reducdo do pH dos grdos pode estar associada a
hidrolise das proteinas em pequenos peptideos, extremidades livres de aminoacidos
e acidos.

O indice de acidez dos lipideos apresentou comportamento semelhante ao do
pH do gréos, onde os maiores indices de acidez foram encontrados nos tratamentos
149% teor de agua a 32°C e 17% de teor de agua a 25 e 32°C, estes maiores valores
foram verificados aos 4, 8 e 12 meses de armazenamento. O aumento da acidez
pode ser atribuido a reacdes de acidificacdo de lipideos, que estdo associadas a
disponibilidade de agua para as reacdes hidroliticas e ao aumento da atividade de
lipases verificado pelo aumento da temperatura (Chakrabarti, 1987; Kapchie et al.,
2013; Toci et al., 2013)

Rani et al. (2013) realizaram estudos com armazenamento de feijao pinto e
verificaram valores de acidez de 44 mg NaOH. 100 g*, em condicdes drasticas de
40 °C de temperatura e teor de agua de 20 %, condicGes estas semelhantes as
utilizadas neste estudo.

Nas Tabelas 13 e 14 estdo apresentadas a condutividade elétrica e sélidos
lixiviados dos gréos de feijdo armazenados durante 12 meses, em quatro condigbes

de temperatura e dois teores de agua.
Tabela 13 - Efeitos da temperatura (11, 18, 25 e 32°C) e do teor de agua (14 e 17%) na

Condutividade elétrica (uS.cm™) de gréos de feijaio armazenados durante 12 meses

Tempo de armazenamento (meses)

Temperatura (°C) Inicial 4 8 12
Teor de agua inicial 14%
11 1520421 Ab* 1595+32 Db 1488+41 Eb 1776163 Ga
18 1520+21 Ac 1660+£120 DChbc 1784162 Db 2174+3 EFa
25 1520421 Ac 182816 Cb 2404185 Ca 2341146 Ea
32 1520421 Ad 2706112 Bc 365656 Bb 4443197 Ca

Teor de agua inicial 17%

11 1627+59 Ab 1654+11 CDb 1632+21 DEb 2001+68 Fa
18 1627+59 Ad 1853+17 Cc 2341+106 Cb 2822+37 Da
25 1627+59 Ad 2501+155 Bc 3799+14 Bb 4887+106 Ba
32 1627+59 Ac 517776 A Db 5956+90 Aa 5899493 Aa

* Médias aritméticas simples de trés repeticbes + desvio padrdo, seguidas por diferentes letras
mailsculas na mesma coluna, e mindsculas na mesma linha, diferem entre si pelo teste de Tukey
(p=<0,05).
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Tabela 14 - Efeitos da temperatura (11, 18, 25 e 32°C) e do teor de agua (14 e 17 %) no contetdo de
sélidos lixiviados (mg.100g™) de gréos de feijio armazenados durante 12 meses

Tempo de armazenamento (meses)

Temperatura (°C) Inicial 4 8 12
Teor de agua inicial 14%
11 2,40+0,07 Ab* 2,41+0,11 Fb 2,23+0,01 Fb 3,09+0,19 Ea
18 2,40£0,07 Ab 2,48+0,23 Fb 2,67+0,04 Eb 3,80+0,10 Da
25 2,40+0,07 Ac 3,08+0,20 Db 3,91+0,14 Da 3,99+0,14 Da
32 2,40+0,07 Ad 5,01+0,12 Bc 6,15+0,01 Cb 8,43+0,21 Ba
Teor de agua inicial 17%
11 2,37+0,26 Ab 2,68+0,20 EFb 2,76+0,13 Eb 3,55+0,20 DEa
18 2,37+0,26 Ad 3,22+0,06 Dc 4,20+0,23 Db 5,37+0,34 Ca
25 2,37+0,26 Ad 4,51+0,24 Cc 6,70£0,24 Bb 8,64+0,12 Ba
32 2,37+0,26 Ad 8,23+0,17 Ac 8,77+0,13 Ab 9,45+0,22 Aa

* Médias aritméticas simples de trés repeticdes *+ desvio padrdo, seguidas por diferentes letras
mailsculas na mesma coluna, e mindsculas na mesma linha, diferem entre si pelo teste de Tukey
(p=<0,05).

A condutividade elétrica e os soélidos lixiviados sdo parametros que nos
permitem inferir sobre o nivel de estruturacdo celular e o consequente nivel de
conservacgao dos gréos durante o armazenamento.

Foram observados incrementos na condutividade elétrica e nos solidos
lixiviados para todos os tratamentos ao final de 12 meses de armazenamento. Os
maiores valores foram encontrados nos tratamentos 14% de teor de agua a 32°C e
17% de teor de agua a 25 e 32°C, para em ambas as analises.

Resultados semelhantes foram obtidos por Nasar-Abbas et al. (2008),eles
encontraram variaces de 827 a 3467 puS. cm™, respectivamente nas temperaturas
de 5 e 50°C. O aumento na condutividade elétrica é oriundo principalmente da
lixiviacdo de sais e outros metais condutores e eletricidade, porém em termos
guantitativos representam uma pequena parte dos sélidos que séao lixiviados durante
a fase de hidratagdo. Enquanto os solidos lixiviados sdo compostos principalmente
por acucares soluveis (oligossacarideos), alguns compostos solUveis de parede e
fragmentos de amilose e amilopectina degradados durante o armazenamento.

Nas Tabelas 15 e 16 estdo apresentados o tempo de cocgéo e a dureza dos
graos de feijdo armazenados durante 12 meses, em quatro condi¢cdes de

temperatura e dois teores de agua.
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Tabela 15 - Efeitos da temperatura (11, 18, 25 e 32°C) e do teor de agua (14 e 17%) no tempo de
coccao (minutos) de gréos de feijao armazenados durante 12 meses

Temperatura (°C)

Tempo de armazenamento (meses)

Inicial

4

8

12

Teor de agua inicial 14%

11 21,33+2,08 Ab* 30,00+£2,65 Da 33,67+0,58 Ca 31,67+4,16 Da
18 21,33+2,08 Ad 31,67+£2,52 Dc 41,33+3,21 Cb 73,67+3,21 Ca
25 21,33+2,08 Ad 45,67+4,16 Bc 72,33+4,93 Bb 90,33+2,52 Ba
32 21,33+2,08 Ac 76,33+2,08 Ab 67,6716,81 Bb 133,6715,51 Aa
Teor de agua inicial 17%
11 21,33+2,08 Ac 32,33+0,58 CDb 42,00£2,65 Ca 36,67+3,51 Dab
18 21,33+2,08 Ac 39,67+3,06 BCh 123,33+£10,41 Ab HTC
25 21,33+2,08 Ac 75,67+1,53 Ab 125,00+5,00 Aa HTC
32 21,33+£2,08 Aa HTC** HTC HTC

* Médias aritméticas simples de trés repeticdes *+ desvio padrdo, seguidas por diferentes letras
mailsculas na mesma coluna, e minasculas na mesma linha, diferem entre si pelo teste de Tukey
(p<0,05). ** HTC- tempo de cocgao superiores a 180 minutos.

Tabela 16 - Efeitos da temperatura (11, 18, 25 e 32°C) e do teor de agua (14 e 17%) na dureza (N) de
graos de feijao armazenados durante 12 meses

Tempo de armazenamento (meses)

Temperatura (°C) 0 12

Teor de 4gua inicial 14%

11 51,21+10,20 ns* 59,06+10,26 Fg**
18 51,21+10,20 68,55+13,46 EF
25 51,21+10,20 90,9+16,51 Cd

32 51,21+10,20 118,24+21,39 B

Teor de agua inicial 17%

11 51,21+10,20 63,30+£18,52 Fg
18 51,21+10,20 80,46+11,61 De
25 51,21+10,20 101,89+15,59 C
32 51,21+10,20 142,74+14,05 A

* ns- nao significativo pela teste F (p<0,05).
* Médias aritméticas simples de trés repeticbes + desvio padrdo, seguidas por diferentes letras
maiusculas na mesma coluna, diferem entre si pelo teste de Tukey (p<0,05).

Os resultados apresentados na Tabela 16 mostram que o tempo de coccao
dos graos de feijao foi afetado tanto pela temperatura como pelo teor de agua de
armazenamento. Os gréos de feijao apresentaram inicialmente um tempo de coccéo
de 21,33 minutos, aos 4 meses de armazenamento ja apresentaram um aumento no
tempo de coccédo, sendo intensificado com o aumento da temperatura e do teor de
agua de armazenamento. Quando os gréos foram armazenados com teor de agua
de 17%, verificou-se elevados tempos de cocgdo, sendo que nas temperaturas de

18 e 25°C foram verificados tempos de cocgéo superiores a 180 minutos (HTC) aos
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12 meses de armazenamento, onde para temperatura de 32°C este defeito apareceu
ja aos 4 meses de armazenamento.

A dureza dos grdos somente ndo apresentou alteracbes ao final do
armazenamento nas temperaturas de 11 e 18°C nos teores de agua de 14 e 17%.
As maiores alteragdes na dureza foram obtidas nas temperaturas de 25 e 32°C em
ambos os teores de agua. A dureza permite expressar numericamente a forca
necessaria para deformar os graos apés o processo de cocc¢ao, estando associado
intimamente o tempo de coccdo, onde pode ser verificado que nas condicbes mais
drasticas de armazenamento os elevados tempos de coccao representaram também
um aumento na forca empregada para deformacéo.

Resultados semelhantes foram encontrados por Paredes-Lopez, Maza-
Calvifio e Gonzalez-Castafieda (1989) que armazenaram graos de feijdo a 40°C e
80% UR por 135 dias e verificaram uma elevagcdo de 6 vezes no tempo de cocgao
quando comparado com o tempo inicial. Nasar-Abbas et al. (2008) também
encontraram aumentos de 5 vezes no valor de dureza dos gréos de feijao fava apos
12 meses de armazenamento.

Varios séo os fatores relacionados ao endurecimento de leguminosas durante
0 armazenamento, podendo-se destacar dentre eles a complexacdo de pectina-
cation-fitato, compactacéo das células de parede, interacdo entre proteinas e amido
e ligacbes de taninos e outros compostos fendlicos com proteinas e lignificacdo da
lamela média (LIU; MCWATTERS; PHILLIPS, 1992; MARIA et al., 2007; MAURER et
al., 2004; NJOROGE et al., 2014; SHIGA, 2004).

A reducédo do pH e acidez, segundo Liu, Mcwatters e Phillips (1992) sdo um
dos principais fatores que podem promover a modificacdo estrutural da célula.
Segundo Berrios et al. (1999) grdos com defeito HTC apresentaram dificuldade ou
incapacidade de absorcdo de agua. A fase de absorcdo de agua é fundamental no
processo de coccado podendo ser prejudicado pela concentracdo de eletrdlitos e
sélidos lixiviados durante a hidratacdo ou pelo extravazamento celular no qual
diminui o potencial osmotico do graos/solucao.

O defeito de conhecido como HTC além de apresentar baixo valor nutricional
acarreta em elevado gasto energético para que seja consumido, sendo muitas vezes
descartados pela falta de mercado comprador. Por isso se faz necessario um
armazenamento em condi¢gbes que evitem ou minimizem o desenvolvimento deste

defeito.
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4.2. Estudo 2 - Alteracdes no perfil de metabdlitos de grdos de feijédo

armazenados durante 12 meses

O contetdo de metabdlitos secundarios avaliados neste experimento
apresentaram variagbes durante o0 armazenamento, seguindo um mesmo
comportamento e apresentando reducdes semelhantes entre si, sendo afetados pela
temperatura, teor de agua e tempo de armazenamento.

Nas Tabelas 17, 18, 19, 20, 21 e 22 estdo apresentados respectivamente 0
contetdo de compostos fendlicos totais, compostos fendlicos ndo tanicos, taninos,
flavonoides totais, proantocianidinas e antocianinas totais dos grdos de feijao
armazenados durante 12 meses, em quatro condicdes de temperatura e dois teores
de agua.

Os metabdlitos secundéarios foram degradados durante o armazenamento,
sendo influenciados tanto pelo teor de &gua quanto pela temperatura de
armazenamento. As maiores reducdes foram verificadas nas condicbes mais
drasticas de armazenamento (17% de teor de agua e 32°C de temperatura). O teor
de compostos fendlicos apresentou uma reducdo ao longo do periodo de
armazenamento, porém nas condi¢cdes de 11°C houve uma reducdo no teor de

compostos fendlicos apenas a partir dos 8 meses de armazenamento.

Tabela 17 - Efeitos da temperatura (11, 18, 25 e 32°C) e do teor de agua (14 e 17%) no conteldo de
compostos fendlicos totais (mg EAG. g*) de gréos de feijio armazenados durante 12 meses

Tempo de armazenamento (meses)

Temperatura (°C) Inicial 4 8 12

Teor de agua inicial 14%

11 45,59+0,08 Aab* 46,16+0,24 Aa 43,62+0,45 Ab 40,95+1,46 Ac
18 45,59+0,09 Aa 42,72+0,20 Bb 39,65+0,79 Bc 35,07+0,35 Bd
25 45,59+0,10 Aa 43,38+0,58 Ba 26,21+0,64 Db 20,93+1,72 Dc
32 45,59+0,11 Aa 29,21+0,41 Db 22,83+0,25 Ec 20,02+0,27 Dd
Teor de agua inicial 17%
11 45,59+0,08 Aa 45,40+1,69 Aa 38,59+0,44 Bb 33,06+0,38 Bc
18 45,59+0,09 Aa 33,82+0,36 Cb 29,65+0,05 Cc 24,34+0,72 Cd
25 45,59+0,10 Aa 28,88+0,27 Db 24,07+0,48 Ec 20,51+0,07 Dd
32 45,59+0,11 Aa 24,73+0,25 Eb 17,29+0,22 Fc 13,67+0,2 Ed

* Médias aritméticas simples de trés repeticbes + desvio padrdo, seguidas por diferentes letras
mailsculas na mesma coluna, e mindsculas na mesma linha, diferem entre si pelo teste de Tukey
(p=<0,05).
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Tabela 18 - Efeitos da temperatura (11, 18, 25 e 32°C) e do teor de agua (14 e 17%) no conteudo de
compostos fendlicos n&o tanicos (mg EAG. g™) de gréos de feijsio armazenados durante 12 meses

Tempo de armazenamento (meses)

Temperatura (°C) Inicial 4 8 12
Teor de agua inicial 14%
11 10,85+0,10 Ab* 11,5040,15 Aa 10,3740,10 Ab 9,69+0,21 Ac
18 10,85+0,10 Aa 9,90+0,16 Cab 9,78+0,18 ABd 8,87+0,44 Bc
25 10,85+0,10 Aa 10,25+0,42 BCa 6,53+0,14 Db 6,29+0,00 Cb
32 10,85+0,10 Aa 7,64+0,18 Eb 5,87+0,11 Ec 5,28+0,16 DEc
Teor de agua inicial 17%
11 10,85+0,10 Aa 10,73+0,31 Ba 9,34+0,38 Bb 8,48+0,27 Bc
18 10,85+0,10 Aa 8,87+0,24 Db 7,42+0,21 Cc 5,72+0,16 CDd
25 10,85+0,10 Aa 7,69+0,18 Eb 6,50+0,29 Dc 5,71+0,16 CDd
32 10,85+0,10 Aa 6,62+0,25 Fb 4,96+0,15 Fc 4,66+0,44 Ec

* Médias aritméticas simples de trés repeticdes *+ desvio padrdo, seguidas por diferentes letras
mailsculas na mesma coluna, e minasculas na mesma linha, diferem entre si pelo teste de Tukey

(p<0,05).

Tabela 19 - Efeitos da temperatura (11, 18, 25 e 32°C) e do teor de agua (14 e 17%) no conteldo de
taninos (mg EAG. g™) de gréos de feijio armazenados durante12 meses

Temperatura (°C)

Tempo de armazenamento (meses)

Inicial

4

8

12

Teor de agua inicial 14%

11
18
25
32

34,94+0,42 Aa*
34,94+0,42 Aa
34,94+0,42 Aa
34,94+0,42 Aa

34,67+0,42 Aa
32,82+0,35 Ab
33,14+0,36 Aa
21,57+0,57 Cb

33,26+0,35 Aa
29,88+0,96 Bc
19,68+0,61 Db
16,96+0,18 Ec

31,26+1,39 Ab
26,21+0,41 Bd
14,64+1,72 Dc
14,74+0,36 Dd

Teor de &gua inicial 17%

11
18
25
32

34,94+0,42 Aa
34,94+0,42 Aa
34,94+0,42 Aa
34,94+0,42 Aa

34,67+1,97 Aa
24,96+0,47 Bb
21,19+0,20 Cb
18,10+0,09 Db

29,25+0,69 Bb
22,23+0,18 Cc
17,57+0,24 Ec
12,33+0,27 Fc

24,57+0,19 Bc
18,62+0,84 Cd
14,81+0,11 Dd
9,01+0,0,58 Ed

* Médias aritméticas simples de trés repeticbes + desvio padrdo, seguidas por diferentes letras
mailsculas na mesma coluna, e mindsculas na mesma linha, diferem entre si pelo teste de Tukey

(p<0,05).
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Tabela 20 - Efeitos da temperatura (11, 18, 25 e 32°C) e do teor de agua (14 e 17%) no conteldo de
flavondides totais (mg EC. g™*) de graos de feijio armazenados durante 12 meses

Tempo de armazenamento (meses)

Temperatura (°C) Inicial 4 8 12
Teor de agua inicial 14%
11 3,75+0,02 Aa* 3,69+0,16 Aa 3,22+0,12 Ab 3,21+0,02 Ab
18 3,75+0,02 Aa 3,28+0,05 Bb 3,02+0,02 Bc 2,61+0,04 Bd
25 3,75+0,02 Aa 3,39+0,04 Bb 1,91+0,01 Dc 1,60+0,12 Cd
32 3,75+0,02 Aa 2,03+0,06 Db 1,55+0,07 Fc 1,29+0,04Dd
Teor de agua inicial 17%
11 3,751£0,02 Aa 3,70+0,01 Aa 2,95+0,05 Bb 2,57+0,03 Bc
18 3,75+0,02 Aa 2,71+0,01 Cb 2,30+0,02 Cc 1,69+0,02 Cd
25 3,75+0,02 Aa 2,08+0,04 Db 1,73+0,05 Ec 1,34+0,02 Dd
32 3,75+0,02 Aa 1,69+0,01 Eb 1,16+0,03 Gc 0,89+0,01Ed

* Médias aritméticas simples de trés repeticdes *+ desvio padrdo, seguidas por diferentes letras
mailsculas na mesma coluna, e mindsculas na mesma linha, diferem entre si pelo teste de Tukey
(p=<0,05).

Tabela 21 - Efeitos da temperatura (11, 18, 25 e 32°C) e do teor de agua (14 e 17%) no conteldo de
proantocianidinas (mg. g™) de grdos de feijdo armazenados durante 12 meses

Tempo de armazenamento (meses)

Temperatura (°C)

Inicial 4 8 12

Teor de agua inicial 14%
11 1,35+0,04 Aa* 1,39+0,04 Aa 1,24+0,01 Ab 0,84+0,01 Bc
18 1,35+0,04 Aa 1,21+0,1 Bab 1,12+0,01 Bb 0,93+0,01 Ac
25 1,35+0,04 Aa 0,88+0,01 Cb 0,61+0,01 Cc 0,27+0,01 Efd
32 1,35+0,04 Aa 0,51+0,01 Eb 0,28+0,01 Ec 0,24+0,01 Fc

Teor de &gua inicial 17%
11 1,3740,01 Aa 1,40+0,01 Aa 1,12+0,03 Bb 0,64+0,01 Cc
18 1,37+£0,01 Aa 0,99+0,02 Cb 0,57+0,01 Cc 0,57+0,01 Dc
25 1,3740,01 Aa 0,76+0,01 Db 0,39+0,01 Dc 0,28+0,01 Ed
32 1,37+£0,01 Aa 0,54+0,03 Eb 0,32+0,01 Ec 0,25+0,01 Fd

* Médias aritméticas simples de trés repeticbes + desvio padrdo, seguidas por diferentes letras
mailsculas na mesma coluna, e mindsculas na mesma linha, diferem entre si pelo teste de Tukey
(p<0,05).
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Tabela 22 - Efeitos da temperatura (11, 18, 25 e 32°C) e do teor de agua (14 e 17%) no conteudo de
antocianinas totais (mg C-3-G. g'l) de gréos de feijdo armazenados durante 12 meses

Tempo de armazenamento (meses)

Temperatura (°C) Inicial 4 8 12
Teor de agua inicial 14%
11 1,62+0,12 Aa* 1,83+0,06 Aa 1,69+0,09 Aa 1,75+0,02 Aa
18 1,62+0,12 Aa 1,52+0,09 Bcab 1,40+0,09 Bb 1,54+0,02 Bab
25 1,62+0,12 Aa 1,65+0,01 Aba 1,35+0,13 Bb 1,12+0,02 Db
32 1,62+0,12 Aa 1,30+0,09 Db 0,88+0,01 Cc 0,91+0,03 Ec
Teor de agua inicial 17%
11 1,79+0,01 Aa 1,37+0,10 DChb 1,43+0,05 Bb 1,35+0,10 Cb
18 1,79+0,01 Aa 1,51+0,07 BCb 1,32+0,02 Bc 1,05+0,02 Dd
25 1,79+0,01 Aa 1,19+0,04 Db 0,83+0,04 CDc 0,90+0,03 Ec
32 1,79+0,01 Aa 0,90+0,03 Eb 0,68+0,01 Dc 0,54+0,02 Fd

* Médias aritméticas simples de trés repeticdes + desvio padrdo, seguidas por diferentes letras
mailsculas na mesma coluna, e mindsculas na mesma linha, diferem entre si pelo teste de Tukey
(p<0,05).

Dentre todos os metabdlitos, o conteido de antocianinas totais (Tabela 22) foi
0 Unico que se manteve niveis semelhantes aos iniciais, porém este comportamento
ocorreu somente nas temperaturas de 11 e 18°C no teor de agua de 14%.

Campos-Vega, Loarca-Pifia, e Oomah (2010) relataram valores semelhantes
de compostos fendlicos totais (50,4 mg EAG. g?), flavonoides totais (2,49 mg EC. g°
Y e proantocianidinas (3,49 mg EC. g}

Segundo Nasar-Abbas et al.(2008) durante o armazenamento de graos, 0S
compostos fendlicos sdo degradados e sintetizados a partir de moléculas de peso
molecular menor, porém em temperaturas elevadas de armazenamento estes
compostos sdo facilmente oxidados e podem ligar-se a proteinas formando
complexos insoluveis.

Nas Tabelas 23 e 24 sao apresentadas a capacidade antioxidante pelo
meétodo de (ABTS) e (DPPH) dos gréos de feijao armazenados durante 12 meses,
em quatro condi¢des de temperatura e dois teores de agua

As avaliacdes das atividades antioxidantes dos graos de feijdo apresentaram
0 mesmo comportamento verificado nos metabdlitos secundarios, apresentando uma
elevada taxa no inicio do armazenamento, sendo posteriormente reduzida durante o
armazenamento.

Nao foram observadas capacidades antioxidantes relacionadas a um
determinado metabdlito especifico, apresentando assim 0 mesmo comportamento

frente aos radicais livres ABTS e DPPH, Estes resultados sdo importantes porque
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confirmam o comportamento dos metabdlitos secundarios frente a inibicdo dos
radicais livres.

Resultados semelhantes de ABTS foram encontrados por Acar et al.(2009)
estudando diferentes variedades de gréos de feijdo com coloracdes de tegumento
variadas. Eles encontraram valores de 15,8 a 55,6 mg de trolox.g™ para capacidade
antioxidante pelo consumo do radical ABTS. Enquanto que Hayat et al. (2014)
estudando a capacidade antioxidante pelo método de DPPH verificaram de 10 a
46% de inibicao do radical DPPH.

E interessante que ao final do armazenamento os grios apresentem elevadas
atividades antioxidantes, pois com isso pode se ter certeza da qualidade do
armazenamento. Embora estas moléculas de ABTS e DPPH sejam radicais livres
sintéticos eles apresentam comportamento semelhante de interacdo com o0s
compostos fendlicos e outros antioxidantes naturais e enddgenos, sugestionando
assim que a sua utilizagéo in vivo também apresente estas mesmas caracteristicas.

Pode ser verificado que embora os graos de feijdo preto apresentem elevada
atividade antioxidante inicial, eles também apresentaram uma alta susceptibilidade a
degradacdo ou a formacdo de complexos insollveis. Esta redu¢do no contetdo de
metabdlitos secundarios e da capacidade antioxidante pode estar relacionado com
os elevados tempos de cocgao, bem como a reducgéo do pH e solubilidade proteica,
gue também foram mais afetados em altas temperaturas e teores de agua.

Tabela 23 - Efeitos da temperatura (11, 18, 25 e 32°C) e do teor de agua (14 e 17%) na capacidade

antioxidante medida pelo radical ABTS (mg de trolox.g"l) de gréos de feijdo armazenados durante 12
meses

Tempo de armazenamento (meses)

Temperatura (°C) Inicial 4 8 12
Teor de agua inicial 14%
11 19,63+0,11 Aab* 20,55+0,21 Aa 18,85+0,61 Ab 14,37+0,44 Bc
18 19,63+0,11 Aa 19,30+0,14 Aa 12,01+0,29 Cc 12,66+0,22 Cb
25 19,63+0,11 Aa 12,41+0,12 BCh 11,75+0,28 Cc 7,91+0,22 Efd
32 19,63+0,11 Aa 12,45+0,54 BCb 7,81+0,33 Ec 7,25+0,16 Fc
Teor de agua Inicial 17%
11 19,72+0,12 Aa 20,69+1,30 Aa 14,55+0,05 Bb 15,14+0,08 Ab
18 19,72+0,12 Aa 13,3340,03 Ab 12,0540,13 Cc 9,77+0,38 Dd
25 19,72+0,12 Aa 11,46+0,05 CDb 9,78+0,06 Dc 8,39+0,22 Ed
32 19,72+0,12 Aa 10,17+0,62 Db 6,65+0,16 Fc 5,63+0,15 Gd

* Médias aritméticas simples de trés repeticbes + desvio padrdo, seguidas por diferentes letras
mailsculas na mesma coluna, e minlsculas na mesma linha, diferem entre si pelo teste de Tukey
(p=<0,05).
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Tabela 24 - Efeitos da temperatura (11, 18, 25 e 32°C) e do teor de agua (14 e 17%) na capacidade
antioxidante medida pelo radical DPPH (% de inibicdo) de grdos de feijdo armazenados durante 12
meses

Tempo de armazenamento (meses)

Temperatura (°C) Inicial 4 8 12

Teor de agua inicial 14%

11 75,47+1,89 Aa* 78,24+0,16 Aa 75,62+4,41 Aa 67,01+1,32 Ab
18 75,47+1,89 Aa 68,91+0,62 Bb 68,02+1,14 Bb 59,38+1,96 Bc
25 75,47+£1,89 Aa 70,99+2,59 Ba 43,99+1,39 Db 36,23+0,52 Dc
32 75,47+1,89 Aa  47,71+1,12 DEb 35,32+1,65 Ec 31,66+0,52 Ec
Teor de agua inicial 17%
11 75,47+1,89 Aa 78,95+3,83 Aa 66,51+1,43 Bb 58,03+0,52 Bc
18 75,47+1,89 Aa 61,90+0,61 Cb 54,05+0,63 Cc 44,18+1,93 Cd
25 75,47+1,89 Aa 49,80+1,61 Db 41,34+1,40 Dc 35,29+1,09 Dd
32 75,47+1,89 Aa 43,68+0,14 Eb 30,31+1,26 Ec 22,99+0,16 Fd

* Médias aritméticas simples de trés repeticdes + desvio padrdo, seguidas por diferentes letras
mailsculas na mesma coluna, e mindsculas na mesma linha, diferem entre si pelo teste de Tukey
(p<0,05).

4.3. Estudo 3 - Alteracdes nas propriedades do amido de graos de feijao

armazenados durante 12 meses.

O amido isolado dos grdos de feijao armazenado ndo apresentou valores
significativos de lipideos e cinzas, enquanto para proteinas foram encontrados
valores inferiores a 0,4% de proteina em todos amidos isolados.

Na Tabela 25 sdo apresentados os parametros de cor do amido isolado dos
graos de feijdo armazenados durante 12 meses, em quatro condi¢cdes de
temperatura e dois teores de agua.

As condicbes de armazenamento promoveram alteracbes em todos
parametros de cor avaliados em comparacdo a amostra inicial, sendo observados
incrementos no valor de L* (0- mais escuro/ 100-mais claro) em todos os tratamentos
ao final de 12 meses de armazenamento, sendo influenciados diretamente pela
temperatura. Os maiores valores de L* foram encontrados no teor de agua de 14%
nas temperaturas de 25 e 32°C, indicando um amido com coloragdao mais clara.

Foram observados incrementos no valor de a* em todos os tratamentos ao
final de 12 meses de armazenamento, sendo que o0s maiores valores foram
observados na temperatura de 32°C em ambos teor de agua (14 e 17%). O valor de
a* mede de verde-azul (valores negativos) a vermelho (valores positivos), indicando

que os amidos isolados de grdos armazenados em condi¢des drasticas apresentam
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uma degradacédo dos pigmentos azulados e passam a desenvolver pigmentos de
coloracdo avermelhada, principalmente oriundos de oxidagao proteica.

A andlise do angulo Hue® e Chroma nos permitem ter uma visdo geral do
padrdo de cor das amostras, indicando a localizacdo da cor dentro de um escala
pré-definida.

Apesar da amplitude dos valores do angulo Hue® podemos verificar com o
auxilio da escala CIELAB de cores (Figura 8), que o amido isolado das amostras
armazenadas a 11°C apresentaram padrdo de coloracdo semelhante ao amido
inicial, enquanto as demais amostras se apresentaram dispersas mas ao redor da

tonalidade vermelha.

Tabela 25 - Efeitos da temperatura (11, 18, 25 e 32°C) e do teor de agua (14 e 17%) os parametros

de cor do amido isolado de graos de feijdo armazenados durante 12 meses

Parametros de cor do amido

Temperatura (°C)

L* b* a* Chroma Hue®
Inicial 94,36+0,06 f*  0,19+0,04f -0,44+0,05g 0,48+0,06 g 293,14+3,33 b
Teor de &gua inicial14%
11 94,48+0,04e 0,44+0,03d 0,03+0,02h  0,4410,03 g 5,12+1,80 g
18 94,77+0,06 d -0,08+0,04 h  0,14+0,03f 0,16+0,03h  120,76+11,91c
25 96,54+0,08 b  0,13+0,04g 1,83t0,04c 1,83+0,04c 85,91+1,30d
32 97,40+0,06 a  0,59+0,05c¢  2,19+0,03b 2,27+0,04 b 74,90+£1,07 e
Teor de agua inicial 17%
11 93,11+0,056 h  1,01+0,06 a  -0,67+0,02i 1,21+0,06 e 326,25+0,98 a
18 93,74+0,08g 0,87+0,03b  0,50+0,06 e  1,00+0,05 f 29,75+2,90 f
25 96,16+0,09c 0,33+0,03e  1,68+0,08d 1,71+0,08d 78,92+1,15 e
32 96,10+0,15c  0,32+0,03e  3,00+0,04 a 3,02+0,04 a 83,91+0,15d

* Médias aritméticas simples de trés repeticdes + desvio padrdo, seguidas por diferentes letras
mindsculas na mesma coluna, diferem entre si pelo teste de Tukey (p<0,05).

Nas Tabelas 26 e 27 estdo apresentados o poder de inchamento e
solubilidade do amido isolado dos graos de feijao armazenados durante 12 meses,

em quatro condi¢des de temperatura e dois teores de agua
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Tabela 26 - Efeitos da temperatura (11, 18, 25 e 32°C) e do teor de agua (14 e 17%) sobre o poder de
inchamento (g.g™) do amido isolado de gréos de feijio armazenados durante12 meses

Poder de inchamento (g.g™)

Temperatura (°C)

60°C 70°C 80°C 90°C

Inicial 2,3940,03 bc* 4,86+0,04 a 8,568+0,07 b 10,23+0,30 ¢
Teor de agua inicial 14%

11 2,3940,03 bc 4,86+0,14 ab 8,94+0,05 ab 10,70+0,06 b

18 2,66+0,10 ab 4,96+0,10 a 8,81+0,46 ab 10,34+0,02 bc

25 2,78+0,25 a 4,88+0,07 ab 9,11+0,13 ab 10,66+0,26 bc

32 2,35+0,06 c 4,72+0,03b 9,31+0,12 a 10,68+0,19 bc
Teor de agua inicial 17%

11 2,39£0,04 bc 4,67+0,03 b 8,97+0,04 ab 10,36+0,06 bc

18 2,46%0,11 bc 4,94+0,02 a 8,61+0,15 b 10,34+0,17bc

25 2,34+0,05 c 5,02+0,02 a 8,77+0,18 b 10,45+0,04 bc

32 2,55+0,03 abc 5,04+0,11 a 8,86+0,05ab 11,20+0,08 a

* Médias aritméticas simples de trés repeticbes + desvio padrdo, seguidas por diferentes letras
minUsculas na mesma coluna, diferem entre si pelo teste de Tukey (p<0,05).

Tabela 27 - Efeitos da temperatura (11, 18, 25 e 32°C) e do teor de agua (14 e 17%) sobre a
solubilidade (g.100g™) do amido isolado de gréos de feijio armazenados durante12 meses

Solubilidade (g.100g™)

Temperatura (°C)

60°C 70°C 80°C 90°C
Inicial 0,85+0,07 c* 2,57+0,18 a 13,61+039 a 17,1840,22 ab
Teor de agua inicial 14%
11 0,77+0,04 c 2,55+0,15 ab 13,8340,40 a 17,67+0,22 a
18 0,87+0,06 b 2,82+0,14 a 13,6210,02 a 16,59+0,18 bcd
25 1,14+0,17 b 2,75+0,10 a 13,6840,72 a 16,7040,23 bc
32 0,74+0,04 c 2,30+0,08 ab 11,49+0,45 b 15,99+0,15 ed
Teor de agua inicial 17%
11 0,73+0,01 c 2,34+0,13 ab 12,78+0,39 a 17,27+0,14 ab
18 0,81+0,11c 2,40+0,15 a 13,2310,28 a 16,24+0,50 cde
25 0,69+0,03 c 2,66+0,12 a 10,49+0,55 b 16,69+0,14 bc
32 1,77+0,10 a 1,94+0,52 b 12,7310,40 a 15,72+0,19 e

* Médias aritméticas simples de trés repeticbes + desvio padrdo, seguidas por diferentes letras
minusculas na mesma coluna, diferem entre si pelo teste de Tukey (p<0,05).

Estes parametros fornecem uma evidéncia da magnitude de interacdo entre
as cadeias do amido no interior das regides amorfa e cristalina (KAUR, SANDHU e
LIM, 2010).

Foram verificadas pequenas alteragdes no poder de inchamento e na

solubilidade dos amidos nas temperaturas de 60, 70 e 80°C, porém nao foi possivel
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identificar com clareza um padrdao de comportamento, portanto somente foram
levados em conta os resultados encontrados na temperatura de 90°C.

O poder de inchamento inicial do amido foi 10,23 g.g' e apés o
armazenamento foi verificado um aumento para 11,20 g.g™, somente no tratamento
mais drastico com teor de agua de 17 % e 32 °C de temperatura. Resultados
semelhantes foram encontrados por Rupollo et al. (2011) que verificaram um
aumento no poder de inchamento apds 12 meses de armazenamento, apresentando
9,34, 9,42 e 10,05 g.g™*, respectivamente para armazenamento hermético a 5°C,
atmosfera modificada com nitrogénio e controle (25°C), estes resultados também
estéo de acordo com Hoover et al. (2010) relataram valores de 7 a 15g.g™.

Apos o armazenamento dos grdos foram observadas reducbes da
solubilidade do amido, sendo verificadas solubilidades de 15,99 e 15,72 g.100g™,
respectivamente nos tratamentos a 32C com teor de agua de 14 % e 17 %.
Resultados semelhantes foram observados por Kaur, Sandhu e Lim (2010), o qual
encontraram 14,4% de solubilidade do amido.

A reducédo na solubilidade encontrada neste experimento pode ser resultado
do fortalecimento da interacdo amilose/amilopectina ou pela sua complexacdo com
compostos fendlicos e lipideos, sendo este fendmeno responsavel por facilitar a
entrada de 4gua no ao interior do granulo, porém conferido dificuldade na lixiviagao
destes compostos (amilose e fragmentos de amilopectina).

Na Tabela 28 e Figura 9 estdo apresentadas as propriedades térmicas e 0
residuo de proteina (%) do amido isolado dos graos de feijdo armazenados durante
12 meses, em quatro condi¢ces de temperatura e dois teores de agua.

As propriedades térmicas do amido dos gréos sdo de extremo interesse, pois
fornecem medidas quantitativas de calor, que podem ser associadas a temperatura
de gelatinizagéo.

Observou-se a reducao na entalpia de gelatinizacdo (AH) com a intensificacao
teor de agua e temperatura de armazenamento, sendo obtidos valores de 5,83 j.g
1(14%-32°C), 5,56 j.g* (17%-32°C) e 4,55 j.g(17%-32°C). Embora tenham ocorrido
reducdes na entalpia ndo foram verificadas estas mesmas reducdes na temperatura
inicial (To), temperatura de pico (Tp) e temperatura de conclusao (Tc).

Existem poucos relatos na literatura a respeito das alteracdes estruturais
ocorridas nos granulos de amido extraidos de graos de feijdo armazenados, porém

sabe-se que a desestruturacdo das cadeias de amilose e amilopectina fazem com
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gue surjam zonas desestruturadas dentro do granulo, nas quais sao facilitadas a
entrada de agua e calor, afetando de forma direta térmicas e de gelatinizacdo do

amido.

Tabela 28 - Efeitos da temperatura (11, 18, 25 e 32°C) e do teor de agua (14 e 17%) sobre as
propriedades térmicas do amido isolado de grédos de feijao armazenados durante 12 meses

Propriedades térmicas

Temperatura (°C)

To (°C) Tp (°C) Tc (°C) AT (Tc-To) AH (j.gh)

Inicial 66,3 73,1 78,4 12,1 4,69
Teor de agua inicial 14%

11 66,35 72,72 76,88 10,53 6,14

18 67,32 73,13 78,46 11,14 6,24

25 66,66 72,43 77,54 10,88 6,41

32 66,54 73,12 78,15 11,61 5,83
Teor de 4gua inicial 17%

11 66,16 72,74 77,85 11,69 6,12

18 66,13 72,9 78,27 12,14 6,01

25 66,17 72,74 77,84 11,67 5,56

32 66,51 72,71 77,45 10,94 4,55

Inicial
— — 14%A1°C
— — 14%M18°C
14%/25°C
— — 14%/32°C
—————— 17%/11°C
------ 17%/18°C
r 17%(25°C
260 17%/32°C

230 _, ,,,,,,,,,,,,,,,,, T IIIIIIITiiiziimorirrriziiiassees

==

50.00 80.00 700.00
Temp [C]

Figura 9 - Propriedades térmicas do amido isolado de grdos de feijdo
armazenados durante 12 meses, em quatro condi¢des de temperatura e dois teores
de agua.

Na Tabela 29 estdo apresentadas as propriedades de pasta e a dureza do gel
de amidos isolados dos gréos de feijdo armazenados durante 12 meses, em quatro
condicdes de temperatura e dois teores de agua..

As propriedades de pasta foram muito afetadas pelo armazenamento dos

graos por 12 meses. De maneira geral ap0s o0 armazenamento o0s amidos



64

apresentaram aumentos no pico de viscosidade e viscosidade de quebra; reducéo
na viscosidade final e retrogradacédo, sendo estas alterac6es mais pronunciadas nos
tratamentos mais drasticos, porém sem apresentar alteracdes na temperatura de
pasta.

Segundo Hoover et al. (2010) a pasta é definida como uma massa viscosa
formada pela associacdo ou dissociacdo dos homopolimeros de glicose
amilose/amilopectina ou por fragmentos de ambas. Hughes et al. (2009) avaliaram o
amido de graos de bico e relacionou elevados picos de viscosidade aos elevados
contetidos de amilopectina e a baixa complexacao de lipideos e amilose.

Dados obtidos neste experimento, como as redugbes (na entalpia, na
viscosidade de quebra e na solubilidade do amido), bem como o aumento do poder
de inchamento, nos permitem dizer que de alguma forma ocorreram alteracdes na
estrutura granular (possivelmente na regido cristalina do granulo, composta
predominantemente por amilopectina), faciliando a absor¢céo de agua, possibilitando
aos granulos intumescerem sem que houvesse a ruptura dos granulos. Estas
condicbes relatadas foram encontradas nos amidos extraidos de grdos de feijao
armazenados em elevados teores de agua e temperatura, e nestes mesmos amidos
foram verificados elevados picos de viscosidades.

A dureza do gel de amido obtido a partir dos graos de feijdo apresentou
inicialmente 1824 g sendo mantidos valores estatisticamente iguais apdés 12 meses
de armazenamento, com valores de 1788 e 1620 g, respectivamente nas
temperaturas de 11 e 18°C armazenados com teor de agua de 14%, enquanto que
nos demais tratamentos foram verificadas reducoes.

Valores semelhantes foram encontrados por Vanier et al. (2012) que
relataram altos valores de dureza do gel 2307,87 g, que segundo Du et al. (2014)
séo proporcionados pelo alto teor de amilose (45,4%).

Reducdes nos valores de retrogradacdo podem ser associados aos valores
de dureza do gel, os quais apresentaram 0s menores valores nos tratamentos que
apresentaram menores retrogradacdes. Estes valores estdo de acordo com a
solubilidade do amido (Tabela 23), na qual foram encontradas reducdes na
solubilidade ap0s o armazenamento. Esta redugcdo na solubilidade esta
principalmente associada a menor quantidade de amilose, molécula mais solavel e
responsavel pela retrogradacdo, pois apresenta elevada taxa de reassociacdo e

formacao de pontes de hidrogénio.
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Tabela 29 - Efeitos da temperatura (11, 18, 25 e 32°C) e teor de agua (14 e 17%) sobre as propriedades de pasta e dureza do gel de amidos isolados de

graos de feijao armazenados por 12 meses

Temperatura de Viscosidade Viscosidade de Viscosidade
Tratamento Retrogradacao (RVU) Dureza do gel (g)
pasta (°C) maxima (RVU) quebra (RVU) Final (RVU)
Inicial 76,3840,64 a 264,36+2,98 ¢ 88,20+6,54 f 352,06+8,56 b 175,89+0,96 b 1824491 a
Teor de agua inicial 14%
11 76,73+0,03 a 286,+1,69 a 100,03+2,51 cd 374,1145,39 a 187,91+6,21 a 1788129 a
18 77,4310,03 a 255,30+2,21 d 90,19+3,27 ef 317,34+4,47 d 152,22+5,54 cd 1620+50 ab
25 77,23+0,38 a 266,25+2,02 ¢ 99,53+1,21 cd 319,61+3,65d 152,89+2,84 cd 1461453 bcd
32 76,70+0,00 a 276,95+2,98 b 110,00+0,29 b 316,03+7,41 d 150,78+4,32 cd 1194+1,83 e
Teor de agua inicial 17%
11 77,32+0,58 a 266,33+2,17 ¢ 96,00+1,44 de 319,47+0,24 d 149,14+0,96 d 1487+39 bc
18 76,73+0,03 a 279,06£1,40 b 104,36+0,53 bc 333,44+1,63 ¢ 158,75+0,29 ¢ 1112+95e
25 77,0240,92 a 273,53+0,96 b 108,50+0,29 b 314,78+0,82 d 149,75+0,14 cd 12864138 cde
32 77,25+0,52 a 291,42+0,87 a 120,28+1,35a 310,55+1,35d 139,42+0,87 e 1232467 e

* Médias aritméticas simples de trés repeticbes + desvio padrdo, seguidas por diferentes letras minlsculas na mesma coluna, diferem entre si pelo teste de

Tukey (p=<0,05).
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5 Conclusbes

O aumento da temperatura em gréos armazenados com teor de agua de 17%
aumenta a suscetibilidade ao desenvolvimento do HTC

O armazenamento promove o aumento da acidez lipidica, condutividade
elétrica, solidos lixiviados e reduz o pH e solubilidade proteica dos graos.

O teor de agua, associado ao aumento da temperatura e do tempo de
armazenamento aumenta a dureza dos graos.

Em temperatura de 11°C é possivel armazenar grdos com manutencdo da
qualidade semelhante em ambos os teores de 4gua

Os teores de metabdlitos secundarios: compostos fendlicos totais, compostos
fendlicos ndo tanicos, taninos, flavonoides totais, antocianinas totais e
proantocianidinas sdo reduzidos em todos os tempos de armazenamento.

O teor de 4gua afeta de forma mais significativa o conteddo de metabdlitos
secundarios e 0 aumento da temperatura ambiente, intensifica a degradacdo dos
metabdlitos secundarios ao final do armazenamento.

A temperatura e o teor de agua reduzem a atividade antioxidante (ABTS e
DPPH).

O amido isolado apresenta elevado grau de pureza, com teores néao
significativos de minerais e lipideos, com baixos teores de proteina (< 0,4 %).

A temperatura e teor de 4gua aumentam os valores de L* a* e chroma, e
promovem alteracbes no angulo Hue®, tornando os amidos mais claros e
avermelhados.

Ao final do armazenamento ocorre o aumento do poder de inchamento, e
reducdo na entalpia de gelatinizac&o e a solubilidade, nas temperaturas de 32°C, em
ambos os teores de agua.

O armazenamento altera as propriedades de pasta do amido, aumentando a
viscosidade maxima e viscosidade de quebra, e reduzindo a viscosidade final, a
retrogradacdo e dureza do gel, sendo as maiores alteracbes verificadas na
temperatura de 32°C e teor de agua de 17%.

O amido isolado de gréos armazenados em temperatura de 11 °C sao
semelhantes nos valores de poder de inchamento, solubilidade e entalpia de
gelatinizacéo, e apresentam coloragao branca azulada semelhante ao amido isolado

da amostra inicial.
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